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KOMISJONI DIREKTIIV,
22. juuni 1977,

vietiste proovivotu- ja analiiiisimeetodeid kisitlevate liikmesriikide digusaktide iihtlustamise kohta

(77/535/EMU)

EUROOPA UHENDUSTE KOMISJON,
vottes arvesse Euroopa Majandusithenduse asutamislepingut,

vottes arvesse noukogu 18. detsembri 1975. aasta direktiivi
76/116/EMU vietisi kisitlevate liitkmesriikide digusaktide iiht-
lustamise kohta, () eriti selle artikli 9 1diget 2,

ning arvestades, et:

konealuses direktiivis nahakse ette EMU vietiste ametlikud
kontrollimised, et veenduda nende vastavuses ithenduse vietiste
kvaliteeti ja koostist kasitlevate sitete kohaselt kehtestatud
nouetega;

kiesoleva direktiiviga sitestatud meetmed on kooskdlas vietise-
kaubanduses tehniliste tokete korvaldamist kasitlevate direktii-
vide tehnika arenguga kohandamise komitee arvamusega,

ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA DIREKTIIVI:

Artikkel 1

Liikmesriigid votavad vajalikud meetmed tagamaks, et proovide
votmine ja analiiis EMU vietiste ametlikuks kontrollimiseks
vastavalt ndukogu 18. detsembri 1975. aasta direktiivi

() EUTL 24, 30.1.1976, 1k 21.

76/116/EMU artikli 8 Idigetele 1 ja 2 viiakse ldbi kooskdlas
kiesoleva direktiivi lisas kirjeldatud meetoditega.

Artikkel 2
1. Liikmesriigid joustavad kdesoleva direktiivi jargimiseks
vajalikud Gigus- ja haldusnormid hiljemalt 19. detsembril
1977. Litkmesriigid teatavad sellest viivitamata komisjonile.

2. Liikmesriigid tagavad, et kdesoleva direktiiviga reguleerita-
vas valdkonnas nende poolt vastuvdetud siseriiklike Gigusnor-
mide tekstid edastatakse komisjonile.

Artikkel 3

Kiesolev direktiiv on adresseeritud likkmesriikidele.
Briissel, 22. juuni 1977
Komisjoni nimel

komisjoni liige
Etienne DAVIGNON
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I LISA

PROOVIVOTUMEETOD VAETISTE KONTROLLIMISEKS

SISSEJUHATUS

Nouetekohane proovide votmine on keeruline tegevus, mis nduab limat hoolikust. Seepdrast ei saa liigselt rohutada
vajadust koguda vietiste ametlikuks kontrollimiseks piisavalt representatiivne proov.

Tavalise proovivotukorra osas kogemusi omavad spetsialistid peavad range tdpsusega kohaldama allpool kirjeldatud
proovivitumeetodit.

4.1.

4.2.

4.2.1.1.

4.2.1.2.

EESMARK JA RAKENDUSALA

Vietiste kvaliteedi ja koostise ametlikuks kontrolliks ettendhtud proovid voetakse allpool kirjeldatud
meetodite kohaselt. Selliselt saadud proove kisitatakse asjaomaste partiide suhtes representatiivsena.

AMETLIKUD PROOVIVOTJAD

Proovid vdetakse litkmesriikide poolt selleks volitatud spetsialistidest ametnike poolt.

MOISTED

Partii: — toote kogus, mida kisitatakse iihikuna ning mille omadusi voib kisitada iihtsetena.
Valim: - partii ithest punktist voetud kogus.

Koondproov: - samast partiist vdetud valimite kogum.

Vihendatud proov: - koondproovi representatiivne osa, mis on saadud vihendamise teel.
Lopp-proov: — vihendatud proovi representatiivne osa.

SEADMED

Proovivotuvahendid peavad olema materjalist, mis ei mdjuta nende toodete omadusi, millest proovid
voetakse. Litkmesriigid voivad sellised vahendid ametlikult heaks kiita.

Soovitatavad vahendid proovide vdtmiseks tahketest vietistest

Kisitsi proovivotmine

Lamedapdhjaline vertikaalsete servadega kiihvel.

Pika 16he voi kambritega proovivotmispuur. Proovivétmispuuri modtmed peavad vastama partii oma-
dustele (mahuti siigavus, koti mdotmed jms) ja vdetiseosakeste suurusele.

Mehaaniline proovivotmine

Liikuvast véetisest proovide votmiseks voib kasutada heakskiidetud mehaanilisi vahendeid.



13/4. kd Euroopa Liidu Teataja 53
4.2.3. Jagaja
Valimite votmisel ning vihendatud proovide ja 1pp-proovide ettevalmistamisel voib kasutada aparaati,
mis on mdeldud proovi jagamiseks vdrdseteks osadeks.
5. KVANTITATIIVSED NOUDED
5.1. Partii
Partii suurus peab olema selline, et proove oleks vdimalik votta kdigist partii osadest.
5.2. Valimid
5.2.1. Lahtised vdetised Valimite minimaalne arv
5.2.1.1. Partiid, mille mass on alla 2,5 tonni: seitse.
5.2.1.2. Partiid, mille mass on dle 2,5 tonni ja alla 80 V(ZO korda partii tonnide arv) (')
tonni:
5.2.1.3. Partiid, mille mass on iile 80 tonni: 40.
5.2.2. Pakendatud vietised Proovivétmiseks kasutatavate pakendite minimaalne arv
5.2.2.1. Pakendid, mis kaaluvad iile 1 kg
5.2.2.1.1. Partiid, mis koosnevad vihem kui viiest pakendist:  koik pakendid.
5.2.2.1.2. Partiid, mis koosnevad 5-16 pakendist: neli.
5.2.2.1.3. Partiid, mis koosnevad 17-400 pakendist: ‘/(partiisse kuuluvate pakenditearv) (1)
5.2.2.1.4. Partiid, mis koosnevad rohkem kui 400 pakendist: ~ 20.
5.2.2.2. Pakendid, mis ei kaalu iile 1 kg: neli.
5.3. Koondproov
Partii kohta noutakse iihte koondproovi. Koondproovi moodustavate valimite kogumass ei ole viiksem
kui jargmised védrtused:
5.3.1. Lahtised vdetised: 4 kg
5.3.2. Pakendatud vietised
5.3.2.1. Pakendid, mis kaaluvad ile 1 kg: 4 kg.
5.3.2.2. Pakendid, mis ei kaalu iile 1 kg: nelja originaalpakendi mass.
5.4. Lopp-proovid

Koondproovist saadakse vajadusel vihendamise teel 16pp-proovid. Analiiiisida tuleb vihemalt iihte
16pp-proovi. Analiiiisitava proovi mass on vihemalt 500 g.

(") Kui tulemuseks saadakse murdarv, iimardatakse see suurema tiisarvuni.

(%) Pakendite puhul, mille sisu mass ei ole suurem kui 1 kg, on valimiks ithe originaalpakendi sisu.
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6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

JUHISED PROOVIDE VOTMISEKS, ETTEVALMISTAMISEKS JA PAKENDAMISEKS
Uldosa

Proovid tuleb vdtta ja ette valmistada voimalikult kiiresti, rakendades vajalikke ettevaatusabindusid
tagamaks, et proovid on vietise suhtes, millest need on vdetud, jitkuvalt representatiivsed. Vahendid ja
toopinnad ning proovide hoidmiseks ettendhtud anumad peavad olema puhtad ja kuivad.

Valimid
Valimid voetakse pisteliselt kogu partii ulatuses ja need peavad olema ligikaudu vordse suurusega.
Lahtised vietised

Partii jagatakse motteliselt ligikaudu vordseteks osadeks. Nende osade hulgast valitakse juhuslikult punkti
5.2 kohaselt ndutavale valimite arvule vastav arv osasid ning igast sellisest osast voetakse viahemalt iiks
proov. Kui punkti 5.1 ndudeid ei ole puistevietistest proovide votmisel voimalik tiita, tuleb proovid
votta partii teisaldamise kdigus (peale- v6i mahalaadimisel). Sel juhul voetakse proovid eespool madratle-
tud juhuslikult valitud mottelistest osadest nende teisaldamise kaigus.

Pakendatud vietised

Pirast punkti 5.2 kohaselt ndutava arvu pakendite viljavalimist proovivotmiseks eemaldatakse osa iga
pakendi sisust. Vajaduse korral vdetakse proovid pirast seda, kui pakendid on iikshaaval tithjendatud.

Koondproovi ettevalmistamine

Valimid segatakse, et moodustuks iiks koondproov.
Lopp-proovi ettevalmistamine

Koondproovi materjal segatakse hoolega. ()

Vajaduse korral tuleb koondproovi esmalt minimaalselt 2 kilogrammini vihendada (vihendatud proov),
kasutades selleks mehaanilist jagajat voi kvarteerimismeetodit.

Valmistatakse ette vihemalt kolm ligikaudu tihesuurust 18pp-proovi, mis vastavad punktis 5.4 esitatud
kvantitatiivsetele nouetele. Iga proov paigutatakse sobivasse Shukindlasse mahutisse. Voetakse koik
vajalikud ettevaatusabindud, viltimaks proovi omaduste muutumist.

LOPP-PROOVIDE PAKENDAMINE

Mahutid v&i pakendid pitseeritakse ja mirgistatakse (kogu etikett peab sisalduma pitseris) selliselt, et
mahuteid ei oleks voimalik avada pitserit rikkumata.

PROOVIVOTUPROTOKOLL

Iga proovivdtmise kohta tuleb koostada protokoll, mis véimaldab iga partiid iiheselt identifitseerida.

PROOVIDE SIHTKOHT

Iga partii kohta saadetakse vdhemalt iiks 13pp-proov ning analiiiisiks vajalik teave voimalikult kiiresti
volitatud analiiiisilaborisse.

(") Koik tiikid purustatakse (eraldades need vajadusel proovist ja lisades purustatuna sinna tagasi).



13/4. kd Euroopa Liidu Teataja

II LISA

VAETISTE ANALUUSIMEETODID

Sisukord

ULDISED MARKUSED ... ..ottt oo 57
1. PROOVI ETTEVALMISTAMINE . ... e 57
2. LAMMASTIK ... e 59
2.1 Ammooniumlammastiku MAAramine .............coooiiiiiiiiiiiii e 59
2.2. Nitraat- ja ammooniumldmmastiku MAAramine ............c.coveeuiiiiineiineiiniineiieiineenn. 69
2.2.1. UISCRE JATE . eve ettt e et 69
2.2.2. ATNAL JATE ©oeeeiie e 71
2.2.3. DEVALAA JATGL +.nevvteiin ettt 73
2.3. UldlAmmastiku MEAIAMINE .......ovvveeeeietiiieeee et e e e e e e e e e e e e e et eeeeaas 78
2.3.1. Nitraadivabas kaltsiumtstiaanamiidis ...............ooeuiiniiii e 78
2.3.2. Nitraate sisaldavas kaltsiumtstiaanamiidis ...............oooviiiiiiiiiiiii e 80
2.3.3. UUECAS ..o 83
2.4. Tstiaanamiidlimmastiku MEAAramIne .............oooiiiiiiiiiiii e 85
2.5. Biureedi MAAramine UULEAS ..........oiuieinin ittt ettt ee s 88
2.6. Limmastiku eri vormide méddramine Samas ProOVIS ..............coeeiuiuniuniunireuninniiiiiainannes 91
2.6.1. Vietiste puhul, mis sisaldavad limmastikku nitraat-, ammoonium-, uurea- ja tsiiaanamiidlim-

MASTKUNA L.t 91
2.6.2. Vietiste puhul, mis sisaldavad limmastikku ainult nitraat-, ammoonium- ja uurealimmastikuna 105
3. FOSEOR .o e e e 112
3.1. EKRStraheerimine .........o.oouiieii e 112
3.1.1. MiINEraalhapetega ... c.ueenit it 112
3.1.2. 2 % SIPElGhapPPega . o.uiuit it 113
3.1.3. 2 % sSIArunhappega ........oooiiiiii 114
3.1.4. Neutraalse ammooniumtsitraadiga ............o.ovuiiiiiiiiiiii e 115
3.1.5. Leeliselise ammooniumtsitraadiga ............c.veuviuiiiiiiiiiiiii 118
3.1.5.1. Petermanni jirgi temperatutiril 65 °C ...ovuniiuniiin ittt 118
3.1.5.2. Petermanni jargi iimbritseva 6hu temperatuuril ... 120
3.1.5.3. JOUBE' JATGE vttt et et e e e 121
3.1.6. VEEEA oo 123
3.2. Ekstraheeritud fosfori madramine ...............coooiiiiiiiiiiiiii e 124
4. KAALIUM e e 127

4.1. Vees lahustuva kaaliumi maaramine ..o 127



56

Euroopa Liidu Teataja

13/4. kd

5.1.

6.1.

7.1.
7.2.

Kloriidide madramine orgaanilise ainese puudumisel ...........

JAHVATAMISE PEENUS ...,
Jahvatamise peenuse madramine kuivmeetodil ..................

Pehmete looduslike fosfaatide jahvatamise peenuse madramine

131
131
135
135
138
138
139



13/4. kd

Euroopa Liidu Teataja

57

ULDISED MARKUSED

Laboriseadmed

Meetodite kirjeldamisel ei ole ildisi laboriseadmeid tdpselt médratletud, vilja arvatud kolbide ja pipettide mahtude osas.
Laboriseadmed peavad koigil juhtudel olema korralikult puhastatud, eriti elementide viikeste koguste médramise puhul.

Kontrollkatsed

Enne analiiiisi teostamist tuleb tagada, et koik seadmed toimivad korralikult ja analiiiisitehnikat rakendatakse oigesti;
vajaduse korral kasutatakse sel otstarbel teadaoleva koostisega keemilisi ithendeid (nt ammooniumsulfaat, kaaliumdive-
sinikfosfaat jne). Sellest olenemata voivad véetiste analiiiisimisel saadud tulemused juhul, kui analiiiisitehnikat rangelt ei
jargita, viidata valele keemilisele koostisele. Samas on teatav arv maadramisi empiirilised ja hinnatavad vaid keerulise
keemilise koostisega toodete suhtes. Soovitavalt tuleks laboratooriumides voimaluse korral kasutada tipselt méiratletud
koostisega standardseid kontrollvaetisi.

Meetod 1

PROOVI ETTEVALMISTAMINE ANALUUSIKS

1. RAKENDUSALA

Kéesolevas dokumendis midratletakse 16pp-proovist vdetud proovi analiiiisiks ettevalmistamise kord.

2. POHIMOTE

Laboratooriumisse saabunud 13pp-proovi ettevalmistamine holmab mitut operatsiooni, tavaliselt soelu-
mist, jahvatamist ja segamist, mida teostatakse sellisel viisil, et:

— ftihelt poolt on analiiiisimeetodiga sitestatud vaikseim kaalutud kogus laboriproovi suhtes representa-
tiivne;

— teiselt poolt ei tohi vietise peenestusastet ettevalmistamise kdigus muuta sel mdaaral, et see mojutaks
mirgatavalt selle lahustuvust eri ekstraheerimisreaktiivides.

3. SEADMED

Proovijagaja (ei ole kohustuslik).

0,2 ja 0,5 mm suuruse avaga soelad.

Korgiga varustatud 250 ml kolvid.

Portselanist uhmrinui ja uhmer voi jahvatusmasin.
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4.1.

4.2.

4.3.

KASUTATAVA TOOTLEMISVIISI VALIK
Sissejuhatav markus

Sobiva toote puhul tuleb alles jitta ainult 16pp-proovi representatiivne osa.

Lopp-proovid, mida ei tohi jahvatada

Kaltsiumnitraat, kaltsiummagneesiumnitraat, naatriumnitraat, tsiili salpeeter, kaltsiumtsiiaanamiid, nitraa-
dilisandiga kaltsiumtsiiaanamiid, ammooniumsulfaat, iile 30 % limmastikusisaldusega ammooniumnitraa-
did, uurea, aluseline ribu, osaliselt lahustuvaks muudetud looduslik fosfaat, sadestatud dikaltsiumfosfaat-
dihiidraat, kaltsineeritud fosfaat, alumiiniumkaltsiumfosfaat, peenestatud fosforiidihiib.

Lopp-proovid, mis tuleb osadeks jagada ja millest osa tuleb jahvatada

Need on tooted, mille puhul teatavad mdiramised teostatakse ilma eelneva jahvatamiseta (niiteks
jahvatamise peenuse médramine) ning muud médramised parast jahvatamist. Need holmavad koiki
liitvdetisi, mis sisaldavad jargmisi fosfaatkomponente: aluseline riabu, alumiiniumkaltsiumfosfaat, kaltsinee-
ritud fosfaat, peenestatud fosforiidihiib ja osaliselt lahustuvaks muudetud looduslik fosfaat. Kdnealuste
toodete puhul jagatakse 16pp-proov proovijagajat kasutades voi kvarteerimise teel kaheks voimalikult
identseks osaks.

Lopp-proovid, mille puhul kdik miiramised teostatakse jahvatatud tootega

Jahvatada tuleb ainult 16pp-proovi representatiivne osa. Nende toodete hulka kuuluvad koik muud
loetelus toodud vietised, mida ei mainita punktides 4.1 ega 4.2.

MEETOD

Punktides 4.2 ja 4.3 osutatud 1pp-proovi osa sdelutakse kiiresti 1dbi 0,5 mm suuruste avadega sdela.
Jadk jahvatatakse jimedalt, et saada toode, mis sisaldab minimaalselt peeneid osakesi, ning seejirel see
soelutakse. Jahvatamine peab toimuma sellistes tingimustes, mille puhul ainet oluliselt ei kuumutata.
Operatsiooni korratakse nii mitu korda kui vajalik, kuni jddki enam ei teki, ning seda tehakse
koostisosade (vee, ammoniaagi) sisalduse suurenemise voi vihenemise viltimiseks voimalikult kiiresti.
Kogu jahvatatud ja sdelutud toode paigutatakse puhtasse kolbi, mida on voimalik sulgeda.

Enne analiiiisi jaoks viljakaalumist tuleb kogu proov korralikult segada.

ERIJUHUD

a) Vietised, mis koosnevad mitme kategooria kristallide segust

Sel juhul toimub sageli kristallide eraldumine. Seepdrast on proovi purustamine ja libi 0,200 mm
suuruste avadega soela juhtimine hidavajalik. Naide: ammooniumfosfaadi ja kaaliumnitraadi segud.
Konealuste toodete puhul soovitatakse jahvatada kogu 16pp-proov.

b) Raskesti jahvatatav jidk, mis ei sisalda vietavaid aineid
Jadk kaalutakse ja selle mass voetakse arvesse lopptulemuse arvutamisel.
¢) Kuumutamisel lagunevad tooted

Jahvatamine tuleb teostada nii, et kuumutamist vilditakse taielikult. Sel juhul on soovitatav kasutada
peenestamiseks uhmrit. Ndide: kaltsiumtsiiaanamiidi ja uureat sisaldavad liitvéetised.

d) Ebatavaliselt niisked voi jahvatamisel pastataoliseks muutuvad tooted

Homogeensuse tagamiseks tuleb valida kdige viiksemate avadega sdel, mis sobib kasutamiseks tiikkide
kasitsi voi uhmrinuiaga purustamise puhul. Konealust niiskumist voib esineda segude puhul, mille
moned koostisosad sisaldavad kristallisatsioonivett.
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Mectodid 2
LAMMASTIK
Meetod 2.1
AMMOONIUMLAMMASTIKU MAARAMINE

1. RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis mairatletakse ammooniumlimmastiku madramise kord.

2. KASUTUSVALDKOND

Koik lammastikvaetised, sealhulgas liitvdetised, mis sisaldavad lammastikku iiksnes ammooniumsoolade
kujul v6i nitraatide ja ammooniumsoolade kujul.

Meetodit ei kohaldata uureat, tsitaanamiidi ega muid orgaanilisi limmastikuiihendeid sisaldavate véetiste
suhtes.

3. POHIMOTE

Ammoniaagi viljatdrjumine naatriumhiidroksiidi liiaga; destilleerimine; ammoniaagi saagise médramine
teadaolevas koguses vadvelhappe standardlahuses ja happe liia tiitrimine naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahusega.

4. REAKTIIVID
Siisihappegaasi- ja limmastikuithenditevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
4.1. Lahjendatud soolhape: iihele mahuosale HCl-le (d = 1,18) lisatakse iiks mahuosa vett.

4.2. 0,1 N viivelhape

variandi a puhul.
4.3. Karbonaadivaba 0,1 N naatrium- vdi kaaliumhiidroksiidi lahus

variandi b puhul (vt markus 2).
4.5. Karbonaadivaba 0,2 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus

4.6. 0,5 N viivelhape
variandi ¢ puhul (vt markus 2).

4.4. 0,2 N viivelhape }

4.7. Karbonaadivaba 0,5 N naatrium- v&i kaaliumhiidroksiidi lahus

4.8. Ammoniaagivaba naatriumhiidroksiidi lahus, umbes 30 % NaOH (d = 1,33).

4.9. Indikaatorlahused.
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4.10.

4.11.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

Segaindikaator.

Lahus A: 1 g metiiillpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni the Hitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse iihe liitrini.
Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.

See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunase indikaatorlahus.

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis. Lisatakse vett kuni 100 ml-ni ja vajadusel
filtreeritakse. Seda indikaatorit (neli-viis tilka) voib kasutada eelmise asemel.

Soolhappes pestud ja kaltsineeritud pimsskivi keemistsentrid.

Ammooniumsulfaat analiiiisi teostamiseks.

SEADMED

Destilleerimisaparaat, mis koosneb kaitseotsaku abil kondensaatoriga ithendatud sobiva mahuga timarkol-
vist.

Mirkus 1

Kéesoleva madramise jaoks heakskiidetud ja soovitatava seadmestiku eri tiitipe on kujutatud joonistel 1,
2, 3 ja 4, kus on toodud dra koik nende konstruktsioonilised omadused.

10, 20, 25, 50, 100 ja 200 ml pipetid.
500 ml modtekolb.

Poordloksuti (35-40 poodret minutis).

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.
ANALUUSIMEETOD

Lahuse valmistamine

Prooviga teostatakse toatemperatuuril vees lahustuvuse katse proportsioonis 2 % (mass/maht). Vastavalt
tabelis 1 toodud vddrtusele kaalutakse 0,001 g tdpsusega 5, 7 vdi 10 g ettevalmistatud proovi ja
asetatakse see 500 ml mddtekolbi. Vastavalt lahustuvuskatse tulemusele jitkatakse jargmiselt.

a) Vees taielikult lahustuvad tooted

Kolbi lisatakse proovi lahustamiseks vajalik kogus vett; loksutatakse ning parast proovi tdielikku
lahustumist tdidetakse kolb ettendhtud mahuni ja segatakse pohjalikult.

b) Tooted, mis vees tdielikult ei lahustu

Kolbi lisatakse 50 ml vett ja seejarel 20 ml soolhapet (4.1). Loksutatakse. Jdetakse seisma, kuni
stisihappegaasi eraldumine on 16ppenud. Lisatakse 400 ml vett ja loksutatakse poordloksutil (5.4)
pool tundi. Lisatakse vett kuni ettendhtud mahuni, segatakse ja filtreeritakse labi kuiva filtri kuiva
nousse.
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7.2. Lahuse analiiiis

Vastuvotukolbi asectatakse vastavalt valitud variandile tabelis 1 sitestatud moddetud kogus vadvelhappe
standardlahust. Lisatakse sobiv kogus valitud indikaatorlahust (4.9.1 vdi 4.9.2) ja vajadusel vett, et saadud
maht oleks vihemalt 50 ml. Kondensaatori pikendustoru ots peab jidma lahusepinnast allapoole.

Tabelile vastav selge lahuse alikvoot (') viiakse gradueeritud pipeti abil aparaadi destillatsioonikolbi.
Lisatakse vett, et saadud kogumaht oleks umbes 350 ml, ja mitu pimsskivigraanulit keemise reguleeri-
miseks.

Destilleerimisaparaat pannakse kokku ning destillatsioonikolvi sisule lisatakse hoolega ammoniaagikadu
viltides 10 ml kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahust (4.8) voi 20 ml nimetatud reaktiivi juhul, kui
uuritava proovi lahustamiseks kasutati 20 ml soolhapet (4.1). Kolbi soojendatakse pikkamodda, valtides
tugevat keemist. Kui keemine algab, viiakse 1dbi destilleerimine kiirusega umbes 100 ml 10-15 minuti
jooksul; destillaadi kogumaht peaks olema umbes 250 ml (}). Kui ammoniaaki tdenioliselt enam ei
eraldu, paigutatakse vastuvotukolb madalamale nii, et kondensaatori pikendustoru ots jadks vedelikupinna
kohale.

Jargnevat destillaati kontrollitakse sobiva reaktiiviga, tagamaks, et kogu ammoniaak on tiielikult destillee-
ritud. Kondensaatori pikendustoru pestakse vihese veega ja happe liiga tiitritakse kasutatud variandi
puhul ettendhtud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega (vt markus 2).

Mirkus 2

Tagasitiitrimiseks voib kasutada erineva kontsentratsiooniga standardlahuseid tingimusel, et tiitrimiseks
kasutatavad mahud ei iileta voimaluse korral 4045 ml.

7.3. Pimekatse

Pimekatse teostatakse samadel tingimustel ja seda voetakse arvesse 1opptulemuse arvutamisel.

7.4. Kontrollkatse

Enne analiiiiside teostamist kontrollitakse, et seadmed tootavad nduetekohaselt ja et meetodit rakenda-
takse Oigesti, kasutades selleks otstarbeks virskelt valmistatud ammooniumsulfaadi lahuse (4.11) alikvoo-
ti, mis sisaldab valitud variandi puhul sitestatud maksimaalset limmastikukogust.

8. TULEMUSE VALJENDAMINE

Analiiiisi tulemus véljendatakse ammooniumlammastiku protsentuaalse sisaldusena analiitisimiseks saabu-
nud vietises.

9. LISAD

Nagu on tdpsustatud punkti 5.1 “Seadmed” markuses 1, osutavad joonised 1, 2, 3 ja 4 kiesolevas
dokumendis kasutatud eri tiiiipi seadmete konstruktsioonilistele omadustele.

(") Tabeli 1 kohaselt voetud alikvoodis sisalduva ammooniumldmmastiku kogus on umbes:

- 0,05 g variandi a puhul;
- 0,10 g variandi b puhul;
- 0,20 g variandi ¢ puhul.

() Kondensaator peab olema reguleeritud nii, et oleks tagatud kondensaadi pidev vool. Destilleerimine tuleks 1opule viia 30-40 minutiga.
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Tabel 1

Ammooniumlimmastiku ning ammoonium- ja nitraatlimmastiku méiiramine vietistes

Meetodi kdigi variantide a, b ja ¢ puhul teostatava kaalumise, lahustamise ja arvutamise tabel

Variant a

Destilleeritava limmastiku suurim ligikaudne kogus: 50 mg.

Vastuvotukolbi viidava 0,1 N véidvelhappe kogus: 50 ml.

Tagasitiitrimine 0,1 N NaOH vo6i KOH-ga.

Deklareeritud kogus Kaalutav kogus Lahjendus Destilleerita}x:las proovi la- Tulemusievéa'll)jendami—
%) @ (m) (ml) (N% = (50 - A) )

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

Variant b

Destilleeritava limmastiku suurim ligikaudne kogus: 100 mg.

Vastuvotukolbi viidava 0,2 N viddvelhappe kogus: 50 ml.

Tagasitiitrimine 0,2 N NaOH vo6i KOH-ga.

Deklareeritud kogus Kaalutav kogus Lahjendus Destilleerit;xlrjas proovi la- Tulemus;evéill)jendami-
(N%) @ (m) (ml) (N% = (50 - A) )

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

Variant ¢

Destilleeritava limmastiku suurim ligikaudne kogus: 200 mg.

Vastuvotukolbi viidava 0,5 N vaavelhappe kogus: 35 ml.

Tagasitiitrimine 0,5 N NaOH vo6i KOH-ga.

Deklareeritud kogus Kaalutav kogus Lahjendus Destilleerite}ll‘:; proovi la- Tulemusievil)jendami—
(N%) © (ml) (ml) (N% = (50 - A) B
0-5 10 500 200 (35 -A) x 0,175
5-10 10 500 100 (35 - A) x 0,350
10-15 7 500 100 (35 - A) x 0,500
15-20 5 500 100 (35 - A) x 0,700
20-40 5 500 50 (35 - A) x 1,400
(") Tulemuse viljendamise valemis:
50 voi 35 = vastuvotukolbi asetatava viivelhappe standardlahuse kogus milliliitrites;
A = tagasitiitrimiseks kasutatud naatrium- v3i kaaliumhiidroksiidi kogus milliliitrites;
F = tegur, mis holmab kaalutud kogust, lahjendust, proovi destilleeritavat alikvooti ja vastavat mahuekvivalenti.
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Jooniste 1, 2, 3 ja 4 selgitused

Joonis 1

a) Pikakaelaline iimarkolb mahuga 1 000 ml.

b) Kaitseotsakuga destilleerimistoru, mis on iithendatud kondensaatoriga kerakujulise ithenduse (nr 18) abil (kondensaa-
toriga ithendamiseks kasutatava kerakujulise tthenduse voib asendada sobiva kummist ithendusega).

¢) Teflonkraaniga lehter naatriumhiidroksiidi lisamiseks (kraani voib samuti asendada klambersulguriga kummist
tthendusega).

d) Kuue reservuaariga kondensaator, mille sisenemisaval on kerakujuline tthendus (nr 18) ja mis on viljumisavale
paigaldatud viikese kummist iihenduse abil ithendatud klaasist pikendustoruga (kui destilleerimistoru ithendatakse
kummivooliku abil, voib kerakujulise ithenduse asendada sobiva kummikorgiga).

e) 500 ml kolb destillaadi kogumiseks.

Seadmed on valmistatud boorsilikaatklaasist.

Joonis 2

a) Kerakujulise ithendusega (nr 35) lithikese kaelaga iimarkolb mahuga 1 000 ml.

b) Kaitseotsakuga destilleerimistoru, millel on kerakujuline tthendus (nr 35) sisenemisaval ja kerakujuline ithendus
(nr 18) valjumisaval ning mis on kiiljel thendatud teflonkraaniga lehtriga naatriumhiidroksiidi lisamiseks.

¢) Kuue reservuaariga kondensaator, mille sisenemisaval on kerakujuline tthendus (nr 18) ja mis on viljumisavale
paigaldatud viikese kummist tthenduse abil tthendatud klaasist pikendustoruga.

d) 500 ml kolb destillaadi kogumiseks.

Seadmed on valmistatud boorsilikaatklaasist.

Joonis 3

a) Lehtersuudmega pikakaelaline timarkolb mahuga 750 voi 1 000 ml.

b) Kaitseotsakuga destilleerimistoru, mille véljumisaval on kerakujuline tthendus (nr 18).

¢) Tilgutuskoonusega pdlvtoru, mille sisenemisaval on kerakujuline ithendus (nr 18) (destilleerimistoruga ithendamiseks
voib kerakujulise thenduse asemel kasutada kummivoolikut).

d) Kuue reservuaariga kondensaator, mis on viljumisavale paigaldatud vidikese kummist tthenduse abil tihendatud
klaasist pikendustoruga.

€) 500 ml kolb destillaadi kogumiseks.

Seadmed on valmistatud boorsilikaatklaasist.
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Joonis 4

a) Lehtersuudmega pikakaelaline timarkolb mahuga 1 000 ml.

b) Kaitseotsakuga destilleerimistoru, mille valjumisaval on kerakujuline tthendus (nr 18) ning mis on kiiljel ithendatud
teflonkraaniga lehtriga naatriumhiidroksiidi lisamiseks (kerakujulise thenduse asemel voib kasutada sobivat kummi-
korki; kraani voib asendada sobiva klambersulguriga kummist tthendusega).

¢) Kuue reservuaariga kondensaator, mille sisenemisaval on kerakujuline tthendus (nr 18) ja mis on viljumisavale
paigaldatud kummist tthenduse abil ithendatud klaasist pikendustoruga (kui destilleerimistoru ithendatakse kummi-
vooliku abil, voib kerakujulise iihenduse asendada sobiva kummikorgiga).

d) 500 ml kolb destillaadi kogumiseks.

Seadmed on valmistatud boorsilikaatklaasist.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

Meetodid 2.2

NITRAAT- JA AMMOONIUMLAMMASTIKU MAARAMINE

Meetod 2.2.1

NITRAAT- JA AMMOONIUMLAMMASTIKU MAARAMINE ULSCHI JARGI

RAKENDUSALA

Kéesolevas dokumendis mairatletakse redutseerimise teel nitraat- ja ammooniumlimmastiku mairamise
kord Ulschi jargi.

KASUTUSVALDKOND

Koik limmastikvietised, sealhulgas liitvéetised, mis sisaldavad limmastikku iiksnes nitraatide kujul voi
ammoniaagi ja nitraatide kujul.

POHIMOTE

Nitraatide ja nitritite redutseerimine ammoniaagiks metallilise raua abil happelises keskkonnas ning sel
viisil moodustunud ammoniaagi viljatdrjumine naatriumhiidroksiidi liiaga: ammoniaagi destillecrimine ja
ammoniaagi saagise mddramine teadaolevas koguses vidvelhappe standardlahuses. Viivelhappe liia
tiitrimine naatrium- vdi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega.

REAKTIIVID

Siisihappegaasi- ja limmastikuithenditevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
Lahjendatud soolhape: iihele mahuosale HCl-le (d = 1,18) lisatakse itks mahuosa vett.
0,1 N viivelhape.

Karbonaadivaba 0,1 N naatrium- v&i kaaliumhiidroksiidi lahus.

Ammoniaagivaba vaavelhappelahus, ligikaudu 30 % H,SO, (mass/maht).

Vesinikuga redutseeritud rauapulber (ettendhtud rauakogusega peab olema voimalik redutseerida vihemalt
0,05 g nitraatlimmastikku).

Ammoniaagivaba naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d = 1,33).
Indikaatorlahused.
Segaindikaator.

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni iihe Litrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse iihe liitrini.
Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.

See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).
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4.8.

4.9.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Metiiiilpunase indikaatorlahus.

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis. Lisatakse vett kuni 100 ml-ni ja vajadusel
filtreeritakse.

Seda indikaatorit (neli-viis tilka) vdib kasutada eelmise asemel.
Soolhappes pestud ja kaltsineeritud pimsskivi keemistsentrid.

Naatriumnitraat analiiiisi teostamiseks.

SEADMED

Vt meetod 2.1 “Ammooniumlimmastiku miidramine”.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1 “Proovi ettevalmistamine”.

Analiiiisimeetod

Lahuse valmistamine

Vt meetod 2.1 “Ammooniumlimmastiku mairamine”.

Analiiitsi kiik

Vastuvotukolbi asetatakse meetodi 2.1 tabelis 1 (variant a) sitestatud tapselt moddetud kogus vddvelhap-
pe standardlahust ning lisatakse sobiv kogus indikaatorlahust 4.7.1 voi 4.7.2. Kondensaatori pikendusto-
ru ots peab vastuvotukolvis jddma happe standardlahuse pinnast allapoole.

Meetodi 2.1 tabelile 1 (variandile a) vastav selge lahuse alikvoot viiakse gradueeritud pipeti abil aparaadi
destillatsioonikolbi. Lisatakse 350 ml vett ja 20 ml 30 % vadvelhappelahust (4.4), segatakse ja lisatakse
5 g redutseeritud rauda (4.5). Kolvi kaela pestakse mitme milliliitri veega ja sellele asetatakse viike pika
varrega lehter. Kuumutatakse tund aega keeva vee vannis ning seejirel pestakse lehtri vart mone milliliitri
veega.

Ammoniaagikadu viltides lisatakse destillatsioonikolvi sisule 50 ml kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi
lahust (4.6) voi 60 ml kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahust (4.6) juhul, kui proovi lahustamiseks
kasutati 20 ml soolhapet (1 + 1) (4.1). Destilleerimisaparaat pannakse kokku. Ammoniaak destilleeri-
takse meetodis 2.1 sdtestatud korras.

Pimekatse

Pimekatse (ilma proovita) teostatakse samadel tingimustel ja seda vdetakse arvesse 1dpptulemuse arvuta-
misel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisimist kontrollitakse, et seadmed to6tavad nduetekohaselt ja et meetodit rakendatakse digesti,
kasutades selleks otstarbeks varskelt valmistatud naatriumnitraadi lahust (4.9), mis sisaldab 0,045-
0,050 g limmastikku.

TULEMUSE VALJENDAMINE

Analiiiisi tulemus viljendatakse nitraatlimmastiku voi kombineeritud ammoonium- ja nitraatlimmastiku
protsentuaalse sisaldusena analiiiisimiseks saabunud vietises.
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Meetod 2.2.2
NITRAAT- JA AMMOONIUMLAMMASTIKU MAARAMINE ARNDI JARGI
1. RAKENDUSALA
Kéesolevas dokumendis mairatletakse redutseerimise teel nitraat- ja ammooniumlimmastiku mairamise
kord Arndi jargi (kohandatud kdoigi variantide a, b ja ¢ jaoks).
2. KASUTUSVALDKOND
Vt meetod 2.2.1.
3. POHIMOTE
Nitraatide ja nitritite redutseerimine ammoniaagiks neutraalses vesilahuses magneesiumkloriidi juuresole-
kul metallisulami abil, mis koosneb 60 % ulatuses Cu-st ja 40 % ulatuses Mg-st (Arndi sulam).
Ammoniaagi destilleerimine ja saagise miiramine teadaolevas koguses vidvelhappe standardlahuses.
Happe lija tiitrimine naatrium- vdi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega.
4. REAKTIIVID
Siisihappegaasi- ja limmastikuithenditevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
4.1. Lahjendatud soolhape: ithele mahuosale HCl-le (d = 1,18) lisatakse iiks mahuosa vett.
4.2. 0,1 N vaivelhape
variandi a puhul.
4.3. Karbonaadivaba 0,1 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus
4.4, 0,2 N viaivelhape
variandi b puhul (vt meetodi 2.1
. . .. . . s mirkus 2).
4.5. Karbonaadivaba 0,2 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus
4.6. 0,5 N viivelhape
variandi ¢ puhul (vt meetodi 2.1
. . .. . . - markus 2).
4.7. Karbonaadivaba 0,5 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus
4.8. Ligikaudu 0,2 N naatriumhiidroksiidi lahus.
4.9. Arndi sulam analiiiisi teostamiseks: pulbristatud nii, et see labiks sdela, mille avade suurus on viiksem
kui 1 mm.
4.10. 20 % magneesiumkloriidi lahus.

Uheliitrises seisukolvis lahustatakse 200 g magneesiumkloriidi (MgCl, - 6H,0) ligikaudu 600-700 ml
vees. Vahutamise valtimiseks lisatakse 15 g magneesiumsulfaati (MgSO, - 7H,0).
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4.11.

4.11.1.

4.11.2.

4.11.3.

4.12.

4.13.

7.1.

7.2.

Pirast lahustamist lisatakse 2 g magneesiumoksiidi ja moned pimsskivi keemistsentrid ning kontsentree-
ritakse suspensiooni keetmise teel 200 ml-ni, kdrvaldades sel teel reaktiividest kdik ammoniaagijadgid.
Jahutatakse, lisatakse vett kuni tihe liitrini ja filtreeritakse.

Indikaatorlahused.

Segaindikaator.

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni iihe Liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse tthe liitrini.

Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.

See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunase indikaatorlahus.

0,1 g metiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis. Lisatakse vett kuni 100 ml-ni ja vajadusel
filtreeritakse. Seda indikaatorit (neli-viis tilka) voib kasutada eelmise asemel.

Kongo punase indikaatorlahus.

3 g kongo punast lahustatakse thes liitris soojas vees ja vajadusel filtreeritakse pdrast jahtumist. Seda
indikaatorit voib kasutada kahe eespool kirjeldatud indikaatori asemel happeekstraktide neutraliseerimisel
enne destilleerimist, lisades 0,5 ml indikaatorlahust 100 ml neutraliseeritava vedeliku kohta.

Soolhappes pestud ja kaltsineeritud pimsskivi keemistsentrid.

Naatriumnitraat analiiiisi teostamiseks.

SEADMED

Vt meetod 2.1 “Ammooniumlimmastiku méaramine”.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSIMEETOD

Lahuse valmistamine analiiiisi teostamiseks

Vt meetod 2.1 “Ammooniumlimmastiku mairamine”.

Lahuse analiiiis

Vastuvotukolbi asetatakse vastavalt valitud variandile meetodi 2.1 tabelis 1 sitestatud tipselt moddetud
kogus vddvelhappe standardlahust. Lisatakse sobiv kogus valitud indikaatorlahust (4.11.1 vdi 4.11.2) ja
1opuks piisavalt vett, et saadud maht oleks vihemalt 50 ml. Kondensaatori pikendustoru ots peab jidma
lahusepinnast allapoole.
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7.3.

7.4.

Gradueeritud pipetti kasutades voetakse tabelile 1 vastav selge lahuse sobiv alikvoot ning asetatakse see
destillatsioonikolbi.

Lisatakse piisavalt vett, et saadud kogumaht oleks umbes 350 ml (vt markus 1), 10 g Arndi sulamit
(4.9), 50 ml magneesiumkloriidi lahust (4.10) ja moned pimsskivigraanulid (4.12). Kolb iihendatakse
kiiresti destilleerimisaparaadiga. Kuumutatakse ornalt umbes 30 minutit. Seejarel suurendatakse kuumust
ammoniaagi destilleerimiseks. Destilleerimist jitkatakse umbes iihe tunni jooksul. Pirast selle aja
mooddumist peaks kolvis olev jadk omandama siirupitaolise konsistentsi. Kui destilleerimine on 1dppenud,
tiitritakse vastuvdtukolvis oleva happe liia kogus vastavalt meetodis 2.1 sitestatud t66 kiigule.

Mirkus 1

Kui proovi lahus on happeline (tulenevalt 20 ml HCl (1 + 1) (4.1) lisamisest proovi lahustamiseks),
neutraliseeritakse analiitisiks voetud alikvoot jargmiselt: alikvooti sisaldavasse destillatsioonikolbi lisatakse
ligikaudu 250 ml vett, vajalik kogus iihte indikaatoritest (4.11.1, 4.11.2, 4.11.3) ja loksutatakse
ettevaatlikult.

Neutraliseeritakse 2 N naatriumhiidroksiidi lahusega (4.8) ja hapestatakse uuesti tilga soolhappega
(1 + 1) (4.1). Seejdrel jitkatakse punktis 7.2 (teine rida) kirjeldatud viisil.

Pimekatse

Pimekatse teostatakse samadel tingimustel ja seda voetakse arvesse lopptulemuse arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisimist kontrollitakse, et seadmed t6tavad nduetekohaselt ja et meetodit rakendatakse digesti,
kasutades selleks otstarbeks virskelt valmistatud naatriumnitraadi lahust (4.13), mis sisaldab olenevalt
valitud variandist 0,050-0,150 g nitraatlimmastikku.

TULEMUSE VALJENDAMINE

Vt meetod 2.2.1.

Meetod 2.2.3

NITRAAT- JA AMMOONIUMLAMMASTIKU MAARAMINE DEVARDA JARGI

RAKENDUSALA

Kéesolevas dokumendis méiratletakse redutseerimise teel nitraat- ja ammooniumlimmastiku mairamise
kord Devarda jirgi (kohandatud kdigi variantide a, b ja ¢ jaoks).
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2. KASUTUSVALDKOND
Vt meetod 2.2.1.
3. POHIMOTE
Nitraatide ja nitritite redutseerimine ammoniaagiks tugevalt lecliselises lahuses metallisulami abil, mis
koosneb 45 % ulatuses Al-st, 5 % ulatuses Zn-st ja 50 % ulatuses Cu-st (Devarda sulam). Ammoniaagi
destilleerimine ja saagise mairamine teadaolevas koguses viivelhappe standardlahuses; vddvelhappe liia
tiitrimine naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega.
4. REAKTIIVID
Siisihappegaasi- ja limmastikuiithenditevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
4.1. Lahjendatud soolhape: ithele mahuosale HCl-le (d = 1,18) lisatakse iiks mahuosa vett.
4.2. 0,1 N viivelhape
variandi a puhul.
4.3. Karbonaadivaba 0,1 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus
4.4, 0,2 N viaivelhape
variandi b puhul (vt meetodi 2.1
. . L. . . i markus 2).
4.5. Karbonaadivaba 0,2 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus
4.6. 0,5 N vaivelhape
variandi ¢ puhul (vt meetodi 2.1
. . L. . . L markus 2).
4.7. Karbonaadivaba 0,5 N naatrium- v&i kaaliumhiidroksiidi lahus
4.8. Devarda sulam analiiiisi teostamiseks.
Pulbristatud nii, et sellest 90-100 % libiks soela, mille avade suurus on viiksem kui 0,25 mm, ja 50-
75 % libiks sdela, mille avade suurus on viiksem kui 0,075 mm.
Soovitatav on kasutada eelnevalt pakendatud pudeleid, mis sisaldavad maksimaalselt 100 g sulamit.
4.9. Ammoniaagivaba naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d = 1,33).
4.10. Indikaatorlahused.
4.10.1. Segaindikaator.

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni iihe Litrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse iihe liitrini.

Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.

See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).
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4.10.2.

4.11.

4.12.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

Metiiiilpunase indikaator.

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis. Lisatakse vett kuni 100 ml-ni ja vajadusel
filtreeritakse.

Seda indikaatorit (neli-viis tilka) vdib kasutada eelmise asemel.
95-96 % etanool.

Naatriumnitraat analiiiisi teostamiseks.

SEADMED
Vt meetod 2.1.

Destilleerimisaparaat, mis koosneb sobiva mahuga timarkolvist, mis on kaitseotsakuga destilleerimistoru
abil thendatud kondensaatoriga ja varustatud lisaks sellele vastuvdtukolvile paigaldatud mullipiitidjaga,
viltimaks ammoniaagikadu.

Kéesoleva madramise jaoks heakskiidetud seadmetiitipi on kujutatud joonisel 5, kus on toodud dra kdik
selle konstruktsioonilised omadused.

10, 20, 25, 50, 100 ja 200 ml pipetid.
500 ml modtekolb.

Poordloksuti (35-40 pooret minutis).

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Lahuse valmistamine analiiiisi teostamiseks

Vt meetod 2.1 “Ammooniumlimmastiku méaramine”.

Lahuse analiiiis
Lahuse alikvoodis leiduva nitraatlimmastiku kogus ei tohi iiletada tabelis 1 sitestatud maksimumkogust.

Vastuvotukolbi asetatakse vastavalt valitud variandile tabelis 1 sdtestatud tdpselt moddetud kogus
viidvelhappe standardlahust. Lisatakse sobiv kogus valitud indikaatorlahust (4.10.1 vdi 4.10.2) ja 1dpuks
piisavalt vett, et saadud maht oleks vdhemalt 50 ml. Kondensaatori pikendustoru ots peab jidma
lahusepinnast allapoole. Mullipiiidja tdidetakse destilleeritud veega.

Gradueeritud pipetti kasutades voetakse meetodi 2.1 tabelile 1 vastav alikvoot ning asetatakse see
destillatsioonikolbi.

Destillatsioonikolbi lisatakse piisavalt vett, et saadud maht oleks 250-300 ml, 5 ml etanooli (4.11) ja
4 g Devarda sulamit (4.8). (Vt markus 2.)

Ammoniaagikao viltimiseks vajalikke ettevaatusabindusid rakendades lisatakse kolbi ligikaudu 30 ml
30 % naatriumhiidroksiidi lahust (4.9) ning happes lahustuvate proovide puhul lisaks veel tdiendav
kogus nimetatud reaktiivi, mis on piisav analiiiisiks voetud alikvoodis sisalduva soolhappe (4.1) koguse
neutraliseerimiseks. Destillatsioonikolb ithendatakse aparaadiga ning veendutakse, et tithenduskohad on
tihedad. Kolbi loksutatakse selle sisu segamiseks ettevaatlikult.
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7.3.

7.4.

Soojendatakse ornalt, nii et vesiniku vabanemine vidheneb umbes poole tunni jooksul mirgatavalt ja
vedelik keeb. Destillerimist jatkatakse kuumust suurendades, nii et vahemalt 200 ml vedelikku destillee-
rub umbes 30 minutiga (destilleerimine ei tohi kesta kauem kui 45 minutit).

Kui destilleerimine on 16ppenud, ithendatakse vastuvotukolb aparaadi kiiljest lahti ning pikendustoru ja
mullipiiiidjat pestakse hoolikalt, kogudes loputusvedeliku tiitrimiskolbi. Happe liiga tiitritakse vastavalt
meetodis 2.1 sitestatud t66 kaigule.

Mirkus 2

Kaltsiumsoolade, niteks kaltsiumnitraadi ja kaltsiumammooniumnitraadi esinemise korral tuleb Ca(OH),
moodustumise valtimiseks lisada enne destilleerimist alikvoodis sisalduva proovi iga grammi kohta
0,700 g naatriumfosfaati (Na,HPO, - 2H,0).

Pimekatse

Pimekatse teostatakse samadel tingimustel ja seda vdetakse arvesse l1opptulemuse arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisi teostamist kontrollitakse, et seadmed tootavad nduetekohaselt ja et meetodit rakendatakse
Oigesti, kasutades selleks otstarbeks virskelt valmistatud naatriumnitraadi lahust (4.12), mis sisaldab
olenevalt valitud variandist 0,050-0,150 g nitraatlimmastikku.

TULEMUSE VAL]ENDAMINE
Vt meetod 2.2.1.
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1000 ml

!

Joonis 5
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Joonise 5 selgitused

a) Lehtersuudmega pikakaelaline imarkolb mahuga 750 ml (1 000 ml).

b) Kaitseotsakuga destilleerimistoru, mille véljumisaval on kerakujuline tthendus nr 18.

¢) Polvtoru, mille sisenemisaval on kerakujuline ithendus nr 18 ja viljumisaval tilgutuskoonus (kerakujulise ithenduse

asemel voib kasutada sobivat kummist ithendust).

d) Kuue reservuaariga kondensaator koos pikendustoruga, mis on paigaldatud mullipiiidjat hoidva kummikorgi kiilge.

e) 750 ml vastuvdtukolb.

f) Mullipiiidja ammoniaagikao véltimiseks.

Seadmed on valmistatud boorsilikaatklaasist.

4.1.

4.2.

4.3.

Meetodid 2.3

ULDLAMMASTIKU MAARAMINE

Meetod 2.3.1

ULDLAMMASTIKU MAARAMINE NITRAADIVABAS KALTSIUMTSUAANAMIIDIS

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis mdiratletakse iildlimmastiku méiramise kord nitraadivabas kaltsiumtsiiaanamii-
dis.

KASUTUSVALDKOND

Holmab ainult kaltsiumtsiiaanamiidi (nitraadivaba).

POHIMOTE

Pirast Kjeldahli mineraliseerimist torjutakse moodustunud ammooniumlimmastik naatriumhiidroksiidi
abil vilja ja kogutakse ning selle kogust hinnatakse védvelhappe standardlahuses.

REAKTIIVID

Siisihappegaasi- ja limmastikuithenditevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

Lahjendatud vaavelhape (d = 1,54): ithele mahuosale viddvelhappele (d = 1,84) lisatakse iiks mahuosa vett.

Kaaliumsulfaat analiiiisi teostamiseks.

Vaskoksiid (CuO): 0,3-0,4 g iga hindamise kohta voi samavddrne kogus vasksulfaatpentahiidraati, 0,95—
1,25 g iga hindamise kohta.
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4.4,

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.11.1.

4.11.2.

4.12.

4.13.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Ammoniaagivaba naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d = 1,33).

0,1 N vaivelhape

variandi a puhul (vt meetod 2.1).
Karbonaadivaba 0,1 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus

0,2 N viivelhape

variandi b puhul (vt meetodi 2.1
Karbonaadivaba 0,2 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus mérkus 2).
0,5 N viivelhape

variandi ¢ puhul (vt meetodi 2.1
Karbonaadivaba 0,5 N naatrium- vdi kaaliumhiidroksiidi lahus mirkus 2).

Indikaatorlahused.

Segaindikaator.

Lahus A: 1 g metiitilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni iihe Litrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse tthe liitrini.

Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.

See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunase indikaatorlahus.

0,1 g metiitilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis ja lisatakse vett kuni 100 ml-ni. Vajadusel
filtreeritakse. Seda indikaatorit (neli-viis tilka) voib kasutada eelmise asemel.

Soolhappes pestud ja kaltsineeritud pimsskivi keemistsentrid.

Kaaliumtiotsiianaat analiiiisi teostamiseks.

SEADMED

Destilleerimisaparaat, vt meetod 2.1 “Ammooniumlammastiku madramine”.

Sobiva mahuga pikakaelaline Kjeldahli kolb.

50, 100 ja 200 ml pipetid.

250 ml modtekolb.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

ANALUUSI KAIK

Lahuse valmistamine

1 g proovi kaalutakse 0,001 g tdpsusega ning asctatakse Kjeldahli kolbi. Lisatakse 50 ml lahjendatud
vaavelhapet (4.1), 10-15 g kaaliumsulfaati (4.2) ja ettendhtud kataliisaatorit (4.3). Kuumutatakse aeglaselt
vee eemaldamiseks, keedetakse viikesel kuumusel kaks tundi, lastakse jahtuda ja lahjendatakse 100-
150 ml veega. Jahutatakse uuesti, suspensioon viiakse kvantitatiivselt 250 ml mdootekolbi, lisatakse vett,
loksutatakse ja filtreeritakse 1dbi kuiva filtri kuiva kolbi.

Lahuse analiiiis

Vastavalt valitud variandile (vt meetod 2.1) teisaldatakse 50, 100 vdi 200 ml sel viisil saadud lahust
pipeti abil ja destilleeritakse ammoniaak nii, nagu on kirjeldatud meetodis 2.1, lisades piisavalt NaOH
lahust (4.4) markimisvdarse liia tagamiseks.

Pimekatse

Pimekatse (ilma proovita) teostatakse samadel tingimustel ja seda voetakse arvesse lopptulemuse arvuta-
misel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisi teostamist kontrollitakse, et seadmed tootavad nduetekohaselt ja et meetodit rakendatakse
oigesti, kasutades selleks otstarbeks kaaliumtiotsiianaadi standardlahuse (4.13) alikvooti, mille kontsentrat-
sioon vastab ligikaudselt limmastiku kontsentratsioonile proovis.

TULEMUSE VALJENDAMINE

Tulemus viljendatakse lammastiku (N) protsentuaalse sisaldusena analiiiisimiseks saabunud vietises.

Variant a: N% = (50 — A) x 0,7.

Variant b: N% = (50 — A) x 0,7.

Variant ¢: N% = (35 — A) x 0,875.

Meetod 2.3.2

ULDLAMMASTIKU MAARAMINE NITRAATE SISALDAVAS KALTSIUMTSUAANAMIIDIS

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis madiratletakse iildlimmastiku mairamise kord kaltsiumtsiiaanamiidis.
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2. KASUTUSVALDKOND
Meetodit kohaldatakse nitraate sisaldava kaltsiumtsiiaanamiidi suhtes.
3. POHIMOTE
Kjeldahli meetodi otsene rakendamine ei ole nitraate sisaldavate kaltsiumtsiiaanamiidide puhul voimalik.
Seepdrast redutseeritakse nitraatlimmastik enne Kjeldahli mineraliseerimist metallilise raua ja tina(Il)klo-
riidi abil ammoniaagiks.
4. REAKTIIVID
Siisihappegaasi- ja limmastikuithenditevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
4.1. Viivelhape (d = 1,84).
4.2. Vesinikuga redutseeritud rauapulber.
4.3 Peenelt pulbristatud kaaliumsulfaat analiiiisi teostamiseks.
4.4. Viivelhappe 0,1 N standardlahus
4.5. Karbonaadivaba naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N variandi a puhul (vt meetod 2.1).
standardlahus
4.6. Viavelhappe 0,2 N standardlahus
variandi b puhul (vt meetodi 2.1
4.7. Karbonaadivaba naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N markus 2).
standardlahus
4.8. Viavelhappe 0,5 N standardlahus
variandi ¢ puhul (vt meetodi 2.1
4.9, Karbonaadivaba naatrium- vo6i kaaliumhiidroksiidi 0,5 N markus 2).
standardlahus
4.10. Indikaatorlahused.
4.10.1. Segaindikaator.
Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni the litrini.
Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse iihe liitrini.
Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.
See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust voetakse 0,5 ml (10 tilka).
4.10.2. Metiitilpunase indikaator.
0,1 g metiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis, lisatakse vett kuni 100 ml-ni ja vajadusel
filtreeritakse. Seda indikaatorit (neli-viis tilka) voib kasutada eelmise asemel.
4.11. Tina(I)kloriidi lahus.

120 g SnCl, - 2H,0 lahustatakse 400 ml-s kontsentreeritud soolhappes (d = 1,18) ja lisatakse vett kuni
iihe liitrini. See lahus peab olema tdiesti selge ja valmistatud vahetult enne kasutamist. Adrmiselt oluline
on kontrollida tina(l)kloriidi redutseerimisvdimet.
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4.12.

4.13.

4.14.

7.1.

7.2.

Mirkus

0,5 g SnCl, - 2H,O lahustatakse 2 ml-s kontsentreeritud soolhappes (d = 1,18) ja lisatakse vett kuni
50 ml-ni. Seejdrel lisatakse 5 g Rochelle’i soola (kaaliumnaatriumtartraati) ja analiiiisiks piisav kogus
naatriumvesinikkarbonaati, et lahus nditaks lakmuspaberiga testimisel leeliselist reaktsiooni.

Tiitritakse joodi 0,1 N lahusega indikaatorina kasutatava tirkliselahuse juuresolekul.

1 ml joodi 0,1 N lahust vastab 0,01 128 grammile SnCl2 . 2H20-le.

Sel viisil valmistatud lahuses leiduvast iildtinast peab vihemalt 80 % esinema kahevalentsel kujul.
Tiitrimiseks tuleb kasutada vihemalt 35 ml joodi 0,1 N lahust.

Ammoniaagivaba naatriumhiidroksiidi lahus, mis sisaldab ligikaudu 30 % NaOH-d (d = 1,33).

Nitraadi-ammoniaagi standardlahus.

Analiiiisiks kaalutakse vilja 2,5 g kaaliumnitraati ja 10,16 g ammooniumsulfaati ning asetatakse need
250 ml mddtekolbi. Lahustatakse vees ja ruumala viiakse 250 ml-ni. 1 ml saadud lahust sisaldab 0,01 g
lammastikku.

Soolhappes pestud ja kaltsineeritud pimsskivi keemistsentrid.

SEADMED

Vt meetod 2.3.1.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Lahuse valmistamine

1 g proovi kaalutakse 0,001 g tipsusega ja asetatakse Kjeldahli kolbi. Lisatakse 0,5 g rauapulbrit (4.2) ja
50 ml tina(l)kloriidi lahust (4.11), segatakse ja jietakse pooleks tunniks seisma. Seismise kestel segatakse
lahust uuesti 10 ja 20 minuti moodudes. Seejarel lisatakse 10 g kaaliumsulfaati (4.3) ja 30 ml
viivelhapet (4.1). Keedetakse ja keetmist jdtkatakse tunni jooksul pérast valge auru tekkimist. Jaetakse
jahtuma ja lahjendatakse 100-150 ml veega. Suspensioon viiakse kvantitatiivselt 250 ml mddtekolbi,
jahutatakse ja lisatakse vett ettendhtud mahuni, segatakse ning filtreeritakse ldbi kuiva filtri kuiva
anumasse. Selle asemel, et suspensiooni meetodi 2.1 puhul kasutatava variandi a, b voi ¢ rakendamiseks
labi sifooni juhtida, voib selles lahuses oleva ammooniumlammastiku destilleerida ka otse, parast piisava
koguse naatriumhiidroksiidi (4.12) lisamist suure liia tagamiseks.

Lahuse analiiiis

Vastavalt meetodi 2.1 puhul kasutatavale variandile a, b voi ¢ teisaldatakse 50, 100 v6i 200 ml sel viisil
saadud lahust pipeti abil. Ammoniaak destillecritakse vastavalt meetodis 2.1 kirjeldatud t66 kaigule,
kandes hoolt selle eest, et destillatsioonikolbi lisatakse piisavas koguses naatriumhiidroksiidi lahust (4.12)
suure liia tagamiseks.
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7.3. Pimekatse
Pimekatse (ilma proovita) teostatakse samadel tingimustel ja seda voetakse arvesse 1dpptulemuse arvuta-
misel.
7.4. Kontrollkatse
Enne analiiiisi teostamist kontrollitakse, et seadmed tootavad nouetekohaselt ja et meetodit rakendatakse
oigesti, kasutades selleks otstarbeks standardlahust, mis sisaldab nitreeritud kaltsiumtsiiaanamiidis sisaldu-
va tsiiaanamiid- ja nitraatlimmastiku kogustega vorreldavas koguses ammoonium- ja nitraatlimmastikku.
Selleks asetatakse 20 ml standardlahust (4.13) Kjeldahli kolbi.
Analiiiis teostatakse vastavalt punktides 7.1 ja 7.2 kirjeldatud meetodile.
8. TULEMUSE VALJENDAMINE
Analiiiisi tulemus viljendatakse tildlimmastiku (N) protsentuaalse sisaldusena analiiiisimiseks saabunud
vaetises.
Variant a: N% = (50 — A) x 0,7.
Variant b: N% = (50 — A) x 0,7.
Variant ¢: N% = (35 — A) x 0,875.
Meetod 2.3.3
ULDLAMMASTIKU MAARAMINE UUREAS
1. RAKENDUSALA
Kiesolevas dokumendis méiratletakse iildlimmastiku madramise kord uureas.
2. KASUTUSVALDKOND
Kéesolevat meetodit kohaldatakse ainult nitraadivabade uureavietiste suhtes.
3. POHIMOTE
Uurea muundatakse kvantitatiivselt ammoniaagiks, keetes seda viavelhappe juuresolekul. Sel viisil saadud
ammoniaak destilleeritakse leeliselisest keskkonnast ning destillaat kogutakse vidvelhappe standardlahuse
liiga. Happe liiga tiitritakse leeliselise standardlahusega.
4. REAKTIIVID
Siisihappegaasi- ja limmastikuithenditevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
4.1. Kontsentreeritud vadvelhape (d = 1,84).
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

5.1.

5.2.

5.3.

Ammoniaagivaba naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d = 1,33).

0,1 N viaavelhape

variandi a puhul (vt meetod 2.1).
Karbonaadivaba 0,1 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus

0,2 N viivelhape

variandi b puhul (vt meetodi 2.1
Karbonaadivaba 0,2 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus mérkus 2).
0,5 N viivelhape

variandi ¢ puhul (vt meetodi 2.1
Karbonaadivaba 0,5 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahus mérkus 2).

Indikaatorlahused.

Segaindikaator.

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni iihe Litrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse tthe liitrini.

Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.

See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunase indikaatorlahus.

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis ja lisatakse vett kuni 100 ml-ni. Vajadusel
filtreeritakse. Seda indikaatorit (neli-viis tilka) voib kasutada eelmise asemel.

Soolhappes pestud ja kaltsineeritud pimsskivi keemistsentrid.

Uurea analiiiisi teostamiseks.

SEADMED

Destilleerimisaparaat, vt meetod 2.1 “Ammooniumlimmastiku méddramine”.

500 ml modtekolb.

25, 50 ja 100 ml pipetid.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

ANALUUSI KAIK

Lahuse valmistamine

2,5 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,001 g tdpsusega, asetatakse 300 ml Kjeldahli kolbi ja
niisutatakse 20 ml veega. Segades lisatakse 20 ml kontsentreeritud vaidvelhapet (4.1) ja keemise
reguleerimiseks moned klaashelmed. Pritsimise valtimiseks asetatakse kolvi kaelale pika varrega klaasleh-
ter. Kuumutatakse esialgu aeglaselt, secjdrel kuumust suurendades, kuni tiheldatakse valge auru teket (30—
40 minutit).

Jahutatakse ja lahjendatakse 100-150 ml veega. Lahus viiakse kvantitatiivselt 500 ml mddtekolbi,
korvaldades voimaliku sette. Lastakse toatemperatuuril jahtuda. Lisatakse vett, segatakse ja vajaduse korral
filtreeritakse labi kuiva filtri kuiva ndusse.

Lahuse analiiiis

Vastavalt valitud variandile (vt meetod 2.1) viiakse 50, 100 v&i 200 ml sel viisil saadud lahust
gradueeritud pipeti abil destillatsioonikolbi. Ammoniaak destilleeritakse nii, nagu on kirjeldatud meetodis
2.1, lisades destillatsioonikolbi piisavas koguses NaOH-d (d = 1,33) (4.2) markimisvaarse liia tagamiseks.

Pimekatse

Pimekatse (ilma proovita) teostatakse samadel tingimustel ja seda vdetakse arvesse 13pptulemuse arvuta-
misel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisi teostamist kontrollitakse, et seadmed tootavad nduetekohaselt ja et meetodit rakendatakse
oigesti, kasutades selleks otstarbeks varskelt valmistatud uurealahuse (4.11) alikvooti.

TULEMUSE VALJENDAMINE

Tulemus viljendatakse lammastiku (N) protsentuaalse sisaldusena analiiiisimiseks saabunud vietises.

Variant a: N% = (50 — A) x 1,12.

Variant b: N% = (50 — A) x 1,12.

Variant ¢: N% = (35 — A) x 1,40.

Meetod 2.4

TSUAANAMIIDLAMMASTIKU MAARAMINE

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis madiratletakse tsiiaanamiidlimmastiku mairamise kord.
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2. KASUTUSVALDKOND
Kaltsiumtsiiaanamiid ja kaltsiumtsiiaanamiidi/nitraatide segud.

3. POHIMOTE
Tsitaanamiidlimmastik sadestatakse hdbedakompleksina ja selle sisaldust sademes hinnatakse Kjeldahli
meetodil.

4. REAKTIIVID
Siisihappegaasi- ja limmastikuithenditevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

4.1. Jaa-dddikas.

4.2. Ammoniaagilahus, mis sisaldab 10 massiprotsenti gaasilist ammoniaaki (d = 0,96).

4.3. Ammoniakaalne hdbedalahus Tollensi jargi.
500 ml 10 % hobenitraadi (AgNO,) vesilahust segatakse 500 ml 10 % ammoniaagiga (4.2).
Vastava vajaduseta valguse, kuumuse voi Shu kitte jatmist tuleb valtida. Lahus sdilib tavaliselt aastaid.
Reaktiiv on kvaliteetne niikaua, kuni lahus on selge.

4.4, Kontsentreeritud véivelhape (d = 1,84).

4.5. Kaaliumsulfaat analiitisi teostamiseks.

4.6. 0,3-0,4 g vaskoksiidi (CuO) iga hindamise jaoks vdi samaviirne kogus vasksulfaatpentahiidraati, 0,95-
1,25 g iga hindamise jaoks.

4.7. Ammoniaagivaba naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d = 1,33).

4.8. 0,1 N viaivelhape.

4.9. Naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N lahus.

4.10. Indikaatorlahused.

4.10.1. Segaindikaator.

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni tihe Liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse iihe liitrini.

Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.

See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).
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4.10.2.

4.11.

4.12.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.1.

7.2.

7.3.

Metiiiilpunase indikaatorlahus.

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis ja lisatakse vett kuni 100 ml-ni. Vajadusel
filtreeritakse. Seda indikaatorit (neli-viis tilka) voib kasutada eelmise asemel.

Soolhappes pestud ja kaltsineeritud pimsskivi keemistsentrid.

Kaaliumtiotsiianaat analiiiisi teostamiseks.

SEADMED

Destilleerimisaparaat, vt meetod 2.1 “Ammooniumlammastiku maaramine”.

500 ml modtekolb (nt Stohmanni kolb).

Sobiva mahuga (300-500 ml) pikakaelaline Kjeldahli kolb.

50 ml pipett.

Poordloksuti (35-40 pooret minutis).

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Ohutusabindud

Koigi ammoniakaalsete hobedalahuste kasutamisel tuleb kanda kaitseprille. Niipea, kui vedeliku pinnale
tekib dhuke kile, voib loksutamise tagajirjel toimuda plahvatus ning tlim ettevaatlikkus on ddrmiselt
tahtis.

Lahuse valmistamine analiiiisi teostamiseks

2,5 g proovi kaalutakse 0,001 g tipsusega ja asetatakse viikesesse klaasuhmrisse. Proovi peenestatakse
kolm korda veega, kallates vee parast iga peenestamist 500 ml Stohmanni mddtekolbi. Proov viiakse
kvantitatiivselt 500 ml Stohmanni mddtekolbi, pestes uhmrit, uhmrinuia ja lehtrit veega. Lisatakse vett
kuni ligikaudu 400 ml-ni. Lisatakse 15 ml jaa-aadikat (4.1). Loksutatakse poordloksutil (5.5) kaks tundi.

Lisatakse vett kuni 500 ml-ni, segatakse ja filtreeritakse.

Analiiiis tuleb teostada vdimalikult kiiresti.

Lahuse analiiiis

50 ml filtraati viiakse 250 ml keeduklaasi.

Lisatakse ammoniaagilahust (4.2), kuni lahus muutub kergelt lecliseliseks, ja seejrel lisatakse 30 ml sooja
ammoniakaalset hdbenitraati (4.3) kollase tstiaanamiidi hobedakompleksi sadestamiseks.
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7.4.

7.5.

Jdetakse iiledo seisma, filtreeritakse ja sadet pestakse kiilma veega, kuni see on tdielikult ammoniaagivaba.

Filter ja veel niiske sade asetatakse Kjeldahli kolbi, lisatakse 10-15 g kaaliumsulfaati (4.5), ettendhtud
proportsioonis kataliisaatorit (4.6) ning seejarel 50 ml vett ja 25 ml kontsentreeritud vddvelhapet (4.4).

Kolbi soojendatakse aeglaselt seda ornalt loksutades, kuni selle sisu hakkab keema. Kuumust suurenda-
takse ning keedetakse seni, kuni kolvi sisu muutub varvituks voi kahvaturoheliseks.

Keetmist jitkatakse iihe tunni jooksul, seejirel jietakse lahus jahtuma.

Vedelik viiakse kvantitatiivselt Kjeldahli kolvist destillatsioonikolbi, lisatakse moned pimsskivi keemistsent-
rid (4.11) ja vett kuni ligikaudu 350 ml-ni. Segatakse ja jahutatakse.

Ammoniaak destilleeritakse vastavalt meetodi 2.1 variandile a, lisades piisavalt NaOH lahust (4.7)
mirkimisvéirse liia tagamiseks.

Pimekatse

Pimekatse (ilma proovita) teostatakse samadel tingimustel ja seda voetakse arvesse 1dpptulemuse arvuta-
misel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisi teostamist kontrollitakse, et seadmed tootavad nduetekohaselt ja et meetodit rakendatakse
oOigesti, kasutades selleks otstarbeks kaaliumtiotsiianaadi standardlahuse (4.12) alikvooti, mis vastab
0,05 g limmastikule.

TULEMUSE VALJENDAMINE

Tulemus viljendatakse tsiiaanamiidlimmastiku protsentuaalse sisaldusena analiiiisimiseks saabunud vieti-
ses.

N% = (50 — A) x 0,56.

Meetod 2.5

BIUREEDI SPEKTROFOTOMEETRILINE MAARAMINE UUREAS

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis maddratletakse biureedi mdaramise kord uureas.

KASUTUSVALDKOND

Meetodit kohaldatakse ainult uurea suhtes.

POHIMOTE

Leeliselises keskkonnas moodustavad biureet ja kahevalentne vask kaaliumnaatriumtartraadi juuresolekul
violetse vaseithendi. Lahuse optilist tihedust mdddetakse lainepikkusel ca 546 nm (nanomeetrit).
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4. REAKTIIVID
Siisihappegaasi- ja ammoniaagivaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi. Selle vee kvaliteet on
kiesoleva madramise puhul eriti tihtis.

4.1. Metanool.

4.2. Ligikaudu 0,1 N vaivelhappelahus.

4.3. Ligikaudu 0,1 N naatriumhiidroksiidi lahus.

4.4. Kaaliumnaatriumtartraadi leeliseline lahus.
Uheliitrises mddtekolvis lahustatakse 40 g naatriumhiidroksiidi 500 ml-s vees ja jdetakse jahtuma.
Lisatakse 50 g kaaliumnaatriumtartraati (NaKC,H,O, - 4H,0). Kolb tiidetakse margini. Enne kasutamist
jaetakse lahus 24 tunniks seisma.

4.5. Vasksulfaadi lahus.
Uheliitrises m&dtekolvis lahustatakse 15 g vasksulfaati (CuSO, - 5H,0) 500 ml-s vees. Kolb tiidetakse
margini.

4.6. Virskelt valmistatud biureedi standardlahus.
250 ml modtekolvis lahustatakse vees 0,250 g puhast biureeti (). Ruumala viiakse 250 ml-ni. 1 ml seda
lahust sisaldab 0,001 g biureeti.

47. Indikaatorlahus.
100 ml mootekolvis lahustatakse 0,1 g metiiiilpunast 50 ml-s 95 % etanoolis ja lisatakse vett kuni
100 ml-ni. Lahustumatute osade esinemisel lahus filtreeritakse.

5. SEADMED

5.1. Spektrofotomeeter vdi fotomeeter, mille filtrite tundlikkus ja tipsus tagavad moStmiste reprodutseerimisel
hilbe, mis on viiksem kui 0,5 % T (3.

5.2. 100, 250 ja 1 000 ml mddtekolvid.

5.3. 2, 5, 10, 20, 25 ja 50 ml gradueeritud pipetid vdi 25 ml biirett, mis on gradueeritud 0,05 ml kaupa.

5.4. 250 ml keeduklaas.

6. PROOVI ETTEVALMISTAMINE
Vt meetod 1.

7. ANALUUSI KAIK

7.1. Standardkdvera koostamine

kuivatades.

Biureedi standardlahuse (4.6) alikvoodid mahuga 0, 2, 5, 10, 20, 25 ja 50 milliliitrit viiakse seitsmesse
100 ml modtekolbi. Lisatakse vett kuni ligikaudu 50 ml-ni ning iiks tilk indikaatorit (4.7) ja
neutraliseeritakse vajaduse korral 0,1 N vadvelhappega (4.2). Segades lisatakse 20 ml leeliselist tartraadi-
lahust (4.4) ning seejdrel 20 ml vasksulfaadi lahust (4.5).

(') Biureeti on vdimalik eelnevalt puhastada, seda esmalt ammoniaagilahusega (10 %) ja seejirel atsetooniga pestes ning vaakumis

() Vt punkt 9 “Liide”.
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7.2.

7.3.

Mirkus

Need lahused tuleb kolbidesse moota kahe gradueeritud biireti voi eelistatult pipettide abil.

Lisatakse destilleeritud vett kuni 100 ml-ni, segatakse ja jietakse temperatuuril 30 + 2 °C viieteistkiim-
neks minutiks seisma.

Biureeti mittesisaldavat lahust vordluslahusena kasutades moddetakse iga lahuse neelduvus lainepikkusel
ca 546 nm, kasutades selleks sobiva libimooduga kiivette.

Joonestatakse kalibreerimiskover, kandes ordinaatteljele neelduvuse vadrtused ja abstsissteljele neile
vastavad biureedikogused milligrammides.

Analiiiisitava lahuse valmistamine

10 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,001 g tdpsusega, lahustatakse 250 ml mddtekolvis ligikaudu
150 ml vees ning kolb tdidetakse margini. Vajadusel filtreeritakse.

Mirkus 1

Kui analiiiisitav proov sisaldab rohkem kui 0,015 g ammooniumlimmastikku, lahustatakse see 250 ml
keeduklaasis 50 ml metanoolis (4.1). Lahuse ruumala vihendatakse aurustamise teel ligikaudu 25 ml-ni.
Lahus viiakse kvantitatiivselt 250 ml modtekolbi. Lisatakse vett kuni mérgini. Vajadusel filtreeritakse ldbi
kuiva kurdfiltri kuiva anumasse.

Mirkus 2

Opalestsentsi korvaldamine: kolloidainete esinemise korral voib filtreerimine olla raskendatud. Sel juhul
valmistatakse analiiiisiks ettendhtud lahus jargmiselt: analiiiisitav proov lahustatakse 150 ml vees,
lisatakse 2 ml 1 N soolhapet ning filtreeritakse libi kahe viga peene silefiltri 250 ml mddtekolbi.
Filtreid pestakse veega ja kolb tdidetakse mirgini. Analiiisimist jitkatakse vastavalt punktis 7.3 “Mddra-
mine” kirjeldatud meetodile.

Maiidramine

Vastavalt eeldatavale biureedisisaldusele vetakse pipetiga 25-50 ml punktis 7.2 nimetatud lahust, viiakse
see kogus 100 ml mddtekolbi ja neutraliseeritakse vajadusel 0,1 N ettendhtud reaktiiviga (4.2 voi 4.3),
kasutades indikaatorina metiiiilpunast ja lisades standardkdvera koostamisel jirgitud tdpsusele vastava
tipsusega 20 ml kaaliumnaatriumtartraadi leeliselist lahust (4.4) ja 20 ml vaselahust (4.5). Kolb
tdidetakse ettendhtud mahuni, lahus segatakse pohjalikult ja jdetakse temperatuuril 30 + 2 °C viieteist-
kiimneks minutiks seisma.

Seejirel teostatakse fotomeetrilised mootmised ja arvutatakse uureas sisalduva biureedi kogus.
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TULEMUSE VAL]ENDAMINE
Kui C on standardkovera alusel leitud biureedi mass milligrammides ja V on alikvoodi maht, siis:

Cx25
biureed% = x

LIIDE

Kui J, on (teatud kindla lainepikkusega) monokromaatilise kiirgusvoo tugevus enne libipaistva keha
labimist ja ] on selle kiirgusvoo tugevus parast keha labimist, siis:

J

— labilaskvus T = =
I k . JO.

opaaksus O = 7
— optiline tihedus E = log O;

— optiline tihedus optilise teepikkuse thiku kohta k = g;

E
— optilise eritiheduse koefitsient K = =
c

kus:

s = kihi paksus sentimeetrites;

¢ = kontsentratsioon milligrammides liitri kohta;

k = igale ainele vastav eritegur Lamberti-Beeri seaduses.

Meetodid 2.6

LAMMASTIKU ERI VORMIDE MAARAMINE SAMAS PROOVIS

Meetod 2.6.1

LAMMASTIKU ERI VORMIDE MAARAMINE SAMAS PROOVIS VAETISTE PUHUL, MIS SISALDAVAD LAMMASTIK-

3.1.

KU NITRAAT-, AMMOONIUM-, UUREA- JA TSUAANAMIIDLAMMASTIKUNA

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis miiratletakse mis tahes kindla limmastikuvormi mairamise kord mis tahes muu
lammastikuvormi juuresolekul.

KASUTUSVALDKOND

Koik direktiiviga 76/116/EMU reguleeritud véetised, mis sisaldavad limmastikku mitmes eri vormis.

POHIMOTE

Lahustuv ja mittelahustuv iildlimmastik

Kéesolevat madramist kohaldatakse standardvéetiste loetelu (direktiivi 76/116/EMU 1 lisa) kohaselt
kaltsiumtsiiaanamiidi sisaldavate toodete suhtes.
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3.1.1. Nitraatide puudumisel mineraliseeritakse uuritav proov otsese Kjeldahli mineraliseerimise teel.

3.1.2. Nitraatide esinemise korral mineraliseeritakse uuritav proov Kjeldahli mineraliseerimise teel parast
redutseerimist metallilise raua ja tina(Il)kloriidi abil.

Molemal juhul mairatakse ammoniaak vastavalt meetodile 2.1.

Mirkus

Kui analiiiis nditab, et lahustumatu limmastiku sisaldus on suurem kui 0,5 %, jé{eldatakse sellest, et
véetis sisaldab lahustumatu limmastiku muid vorme, mida direktiivis 76/116/EMU toodud loetelu ei
holma.

3.2. Lahustuva limmastiku vormid
Analiiiisitava proovi samast lahusest voetud erinevate alikvootide pohjal teostatakse jargmised médrami-
sed:

3.2.1. lahustuv tildlimmastik:

3.2.1.1. nitraatide puudumisel otsese Kjeldahli mineraliseerimise teel;

3.2.1.2. nitraatide esinemise korral lahusest voetud alikvoodi Kjeldahli mineraliseerimise teel pédrast Ulschi jargi
toimunud redutseerimist, maarates molemal juhul ammoniaagi meetodis 2.1 kirjeldatud viisil;

3.2.2. lahustuv tildlimmastik, vilja arvatud nitraatlimmastik, Kjeldahli mineraliseerimise teel parast nitraatlim-
mastiku korvaldamist happelises keskkonnas raud(Il)sulfaadi abil, mairates ammoniaagi meetodis 2.1
kirjeldatud viisil;

3.2.3. nitraatlimmastik vastavalt erinevusele:

3.2.3.1. kaltsiumtsiiaanamiidi puudumisel punktide 3.2.1.2 ja 3.2.2 vahel voi lahustuva tldlimmastiku (3.2.1.2)
ning ammooniumldmmastiku ja orgaanilise uurealimmastiku summa (3.2.4 + 3.2.5) vahel;

3.23.2. kaltsiumtsiiaanamiidi esinemise korral punktide 3.2.1.2 ja 3.2.2 vahel v6i punkti 3.2.1.2 ja punktide
3.2.4 + 3.2.5 + 3.2.6 summa vahel;

3.2.4. ammooniumldmmastik:

3.2.4.1. ainult ammooniumldmmastiku ning ammoonium- ja nitraatlimmastiku esinemise korral meetodi 1
kohaselt;

3.2.4.2. uurealdimmastiku ja/voi tsiiaanamiidlimmastiku esinemise korral kiilmdestilleerimise teel pérast norgalt
leeliseliseks muutmist, kusjuures ammoniaak absorbeerub viivelhappe standardlahuses ja méiratakse
meetodis 2.1 kirjeldatud viisil;

3.2.5. uurealimmastik:

3.2.5.1. ureaasi abil ammoniaagiks muutmise teel, tiitrides viimast soolhappe standardlahusega,
voi

3.2.5.2. gravimeetrilisel teel ksanthiidrooli kasutades: kaasa sadestuva biureedi voib ilma suurema veata arvestada

uurealimmastiku hulka, kuna selle absoluutne sisaldus liitvietistes on harilikult viike,

vOi
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3.2.5.3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

erinevuse alusel vastavalt jirgmisele tabelile:

Juhtum Nitraatlimmastik Ammoonigmlém- Tsﬁaanam?idlémmas- Erinevus
mastik tik
1 Puudub Olemas Olemas (3.2.1.1) — (3.2.4.2 + 3.2.6)
2 Olemas Olemas Olemas (3.2.2) — (3.2.4.2 + 3.2.6)
3 Puudub Olemas Puudub (3.2.1.1) — (3.2.4.2)
4 Olemas Olemas Puudub (3.2.2) - (3.2.4.2)

tsilaanamiidlimmastik, sadestades selle hobedaiihendina ja hinnates sademes sisalduvat limmastikku
Kjeldahli meetodil.

REAKTIIVID
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
Kaaliumsulfaat analiiiisi teostamiseks.

Vesinikuga redutseeritud rauapulber (ettendhtud rauakogusega peab olema voimalik redutseerida vihemalt
50 mg nitraatlimmastikku).

Kaaliumtiotsiianaat analiiiisi teostamiseks.
Kaaliumnitraat analiiiisi teostamiseks.
Ammooniumsulfaat analiiiisi teostamiseks.
Uurea analiiiisi teostamiseks.

Mahulises suhtes 1:1 lahjendatud vaivelhape.
Viivelhappe 0,2 N standardlahus.

Kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahus. Ammoniaagivaba, ligikaudu 30 % (mass/maht) NaOH vesi-
lahus.

Karbonaadivaba naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahus.
Tina(I)kloriidi lahus.

120 g SnCl, - 2H,0 lahustatakse 400 ml kontsentreeritud soolhappes (d = 1,18) ja lisatakse vett kuni
tihe liitrini. See lahus peab olema tiiesti selge ja valmistatud vahetult enne kasutamist.

Mirkus

Adrmiselt oluline on kontrollida tina(I)kloriidi redutseerimisvdimet: 0,5 g SnCl, - 2H,0 lahustatakse
2 ml kontsentreeritud soolhappes (d = 1,18) ja lisatakse vett kuni 50 ml-ni. ]éirgnevaft lisatakse 5 g
Rochelle’i soola (kaaliumnaatriumtartraati) ja seejarel piisavas koguses naatriumvesinikkarbonaati, et lahus
nditaks lakmuspaberiga testimisel leeliselist reaktsiooni.
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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.

Tiitritakse joodi 0,1 N lahusega indikaatorina kasutatava tirkliselahuse juuresolekul.
1 ml joodi 0,1 N lahust vastab 0,01 128 grammile SnCl2 . 2HZO—le.

Sel viisil valmistatud lahuses leiduvast ildtinast peab vihemalt 80 % esinema kahevalentsel kujul.
Tiitrimiseks tuleb seetdttu kasutada vihemalt 35 ml joodi 0,1 N lahust.

Viivelhape (d = 1,84).

Mahulises suhtes 1:1 lahjendatud soolhape.

96-100 % aadikhape.

Viadvelhappelahus, mis sisaldab ligikaudu 30 % H,SO, (mass/maht).
Raud(Il)sulfaat: kristalliline, FeSO , - 7H,0.

Vaavelhappe 0,1 N standardlahus.

Oktiiiilalkohol.

Kaaliumkarbonaadi kiillastunud lahus.

Naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N standardlahus (karbonaadivaba).
Baariumhiidroksiidi kiillastunud lahus.

Naatriumkarbonaadi 10 % (mass/maht) lahus.

2 N soolhape.

Soolhappe 0,1 N standardlahus.

Ureaasilahus.

0,5 g aktiivset ureaasi heljundatakse 100 ml destilleeritud vees. Lahuse pH reguleeritakse 0,1 N
soolhappe (4.24) abil pH-meetriga moddetud tasemele 5,4.

Ksanthiidrool.

5 % lahus etanoolis voi metanoolis (4.31) (tuleb viltida toodete kasutamist, mille puhul lahustumatu
aine osakaal on suur). Lahust voib korralikult suletud pudelis ja valguse eest kaitstuna siilitada kolm
kuud.

Vaskoksiid (CuO): 0,3-0,4 g iga hindamise kohta voi samavddrne kogus vasksulfaatpentahiidraati, 0,95—
1,25 g iga hindamise kohta.

Soolhappes pestud ja kaltsineeritud keemistsentrid.
Indikaatorlahused.
Segaindikaatorlahus.

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni ihe litrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse iihe liitrini.
Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.

See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).



13/4. kd

Euroopa Liidu Teataja

95

4.29.2.

4.30.

4.31.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

Metiiiilpunase indikaatorlahus.

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis. Lisatakse vett kuni 100 ml-ni ja vajadusel
filtreeritakse. Seda indikaatorit (neli-viis tilka) voib kasutada eelmise asemel.

Indikaatorpaberid.

Lakmus, broomtiimoolsinine (v6i muud pH-taseme 6-8 ulatuses tundlikud paberid).

Etanooli voi metanooli 95 % lahus.

SEADMED

Destilleerimisaparaat.

Vt meetod 2.1.

Aparaat ammooniumldmmastiku hindamiseks vastavalt analiitisitehnikale 7.2.5.3 (vt joonis 6).

Aparaat koosneb spetsiaalse kuju ja lihvklaasist kaelaga noust, mis on varustatud kiilgmise lisakaela,
kaitseotsakuga ithendustoru ja 6hu juurdepddsu tagava piistloodse toruga. Torud voib ithendada anumaga
lihtsa augustatud kummikorgi abil. Torude dhu juurdepddsu tagavale otsale on oluline anda sobiv kuju,
sest gaasimullide jaotumine anumas ja absorptsioonianumas sisalduvas vedelikus peab olema tdiuslik.
Parimaks lahenduseks on viikesed seenckujulised otsad, mille vilisdiameeter on 20 mm ja mille servades
paikneb kuus 1 mm suurust avaust.

Aparaat uurealimmastiku hindamiseks vastavalt ureaasitehnikale (7.2.6.1).

See aparaat koosneb jaotuslehtri ja vdikese absorptsioonianumaga 300 ml Erlenmeyeri kolvist (vt joonis
7).

Poordloksuti (35-40 pooret minutis).

pH-meeter.

Reguleeritav kuivatuskapp.

Klaastarvikud:

— 2,5, 10, 20, 25, 50 ja 100 ml pipetid;

— pikakaelalised 300 ja 500 ml Kjeldahli kolvid;

— 100, 250, 500 ja 1 000 ml mddtekolvid;

— Klaasfiltertiiglid poori 1abimddduga 5-15 pm;

— uhmrid.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.
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7.1.

7.1.1.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.1.

ANALUUSITEHNIKA

Lahustuv ja lahustumatu iildlimmastik

Nitraatide puudumisel

Mineraliseerimine

Maksimaalselt 100 mg lammastikku sisaldav proovi kogus kaalutakse 0,001 g tipsusega ning asetatakse
destilleerimisaparaadi kolbi (5.1). Lisatakse 10-15 g kaaliumsulfaati (4.1), kataliisaatorit (4.27) ja moned
keemistsentrid (4.28). Seejdrel lisatakse 50 ml lahjendatud vidvelhapet (4.7) ja segatakse pohjalikult.
Esialgu kuumutatakse lahust ornalt seda aeg-ajalt segades, kuni vahtu enam ei teki. Seejirel kuumutatakse
nii, et vedelik keeb pidevalt ning jitkatakse keetmist ithe tunni viltel pdrast lahuse selgeks muutumist,
viltides orgaanilise ainese kleepumist kolvi kiilgedele. Lastakse jahtuda. Segades lisatakse ettevaatlikult
350 ml vett. Tagatakse voimalikult tdielik lahustumine. Lastakse jahtuda ja seejdrel iihendatakse kolb
destilleerimisaparaadiga (5.1).

Ammoniaagi destilleerimine

Aparaadi vastuvdtukolbi viiakse gradueeritud pipetiga 50 ml vidvelhappe 0,2 N standardlahust (4.8).
Lisatakse indikaator (4.29.1 voi 4.29.2). Tagatakse, et kondensaatori ots jadb lahusepinnast vihemalt
1 cm vorra allapoole.

Ammoniaagikao viltimiseks vajalikke ettevaatusabindusid rakendades lisatakse destillatsioonikolbi ette-
vaatlikult piisavas koguses kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahust (4.9), et muuta vedelik tugevalt
leeliseliseks (tavaliselt piisab 120 ml-st; seda kontrollitakse, lisades moned tilgad fenoolftaleiini; destillee-
rimise 16ppedes peab kolvis olev lahus olema endiselt selgelt leeliseline). Kolvi kuumutamist reguleeri-
takse nii, et poole tunni jooksul destilleeritakse 150 ml lahust. Indikaatorpaberiga (4.30) kontrollitakse,
kas destilleerimine on 16ppenud. Vastasel korral destilleeritakse veel 50 ml ja kontrollitakse uuesti, kuni
tiiendav destillaat annab indikaatorpaberil (4.30) neutraalse reaktsiooni. Siis paigutatakse vastuvdtuanum
madalamale, destilleeritakse veel mdned milliliitrid ja loputatakse kondensaatori otsa. Happe liiga
tiitritakse kaalium- vo6i naatriumhiidroksiidi 0,2 N standardlahusega (4.10), kuni indikaator muudab
VArvi.

Pimekatse

Pimekatse teostatakse samadel tingimustel ja seda voetakse arvesse 1opptulemuse arvutamisel.

Tulemuse viljendamine

5N B A) X028
M
kus:
a = naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse milliliitrites viljendatud kogus, mida
kasutati pimekatses, mille teostamisel pipeteeriti aparaadi (5.1) vastuvdtuanumasse 50 ml vaavel-
happe 0,2 N standardlahust (4.8);
A = analtitisiks kasutatud naatrium- vdi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse kogus milliliitrites;
M = uuritava proovi mass grammides.

Nitraatide esinemise korral

Uuritav proov

Maksimaalselt 40 mg nitraatlimmastikku sisaldav proovi kogus kaalutakse 0,001 g tdpsusega.
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7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

7.1.2.6.

7.2.

7.2.1.1.

Nitraatide redutseerimine

Uuritav proov segatakse viikeses uhmris 50 ml veega ning viiakse koos minimaalse koguse destilleeritud
veega 500 ml Kjeldahli kolbi. Lisatakse 5 g redutseeritud rauda (4.2) ja 50 ml tina(l)kloriidi lahust
(4.11). Loksutatakse ja jdetakse pooleks tunniks seisma. Seismise kestel segatakse lahust uuesti 10 ja
20 minuti méddudes.

Kjeldahli mineraliseerimine

Lisatakse 30 ml véivelhapet (4.12), 5 g kaaliumsulfaati (4.1), ettendhtud koguses kataliisaatorit (4.27) ja
moned keemistsentrid (4.28). Kuumutatakse ornalt, hoides kolbi veidi kaldu. Kuumust suurendatakse
aeglaselt ja lahust loksutatakse sageli, hoides segu pidevalt heljuvas olekus: vedelik muutub tumedamaks
ja seejirel kollakasrohelise veevaba raudsulfaadi suspensiooni moodustumisel selgeks. Pirast lahuse
selgimist jatkatakse kuumutamist ithe tunni jooksul, hoides lahust tasase keemise temperatuuril. Jaetakse
jahtuma. Kolvi sisule lisatakse ettevaatlikult veidi vett ja seejirel vdhehaaval 100 ml vett. Segatakse ja
kolvi sisu viiakse 500 ml modtekolbi. Lisatakse vett. Segatakse. Filtreeritakse labi kuiva filtri kuiva
nousse.

Lahuse analiiiis

Destilleerimisaparaadi (5.1) kolbi viiakse pipetiga maksimaalselt 100 mg lammastikku sisaldav alikvoot.
Lahjendatakse destilleeritud veega umbes 350 ml-ni, lisatakse moned keemistsentrid (4.28), seejirel
tthendatakse kolb destilleerimisaparaadiga ja jitkatakse hindamist punktis 7.1.1.2 kirjeldatud viisil.

Pimekatse

Vt punkt 7.1.1.3.

Tulemuse viljendamine

—A) x 0,28

o N — (2 <028 I)VIX ,

kus:

a = naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse milliliitrites viljendatud kogus, mida
kasutati pimekatses, mille teostamisel pipeteeriti aparaadi (5.1) vastuvdtuanumasse 50 ml viivel-
happe 0,2 N standardlahust (4.8);

A = analiiisiks kasutatud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse kogus milliliitrites;

M = punkti 7.1.2.4 kohaselt vdetud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides.

Lahustuva limmastiku vormid

Analiiiisitava lahuse valmistamine

10 g proovi kaalutakse 1 mg tdpsusega ja asetatakse 500 ml modtekolbi.

Vietiste puhul, mis ei sisalda tsiiaanamiidlimmastikku

Kolbi lisatakse 50 ml vett ja seejarel 20 ml lahjendatud soolhapet (4.13). Loksutatakse ja jietakse seisma,
kuni siisihappegaasi eraldumine 16peb. Secjirel lisatakse 400 ml vett ja loksutatakse poordloksutil (5.4)
pool tundi. Lisatakse vett, segatakse ja filtreeritakse ldbi kuiva filtri kuiva nousse.
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7.2.1.2.

7.2.2.1.

7.2.2.2.

7.2.2.3.

7.2.2.4.

Tsitaanamiidlimmastikku sisaldavate vietiste puhul

Kolbi lisatakse 400 ml vett ja moned tilgad metiiiilpunast (4.29.2). Vajadusel hapestatakse lahus
dddikhappe (4.14) abil. Lisatakse 15 ml dddikhapet (4.14). Loksutatakse poordloksutil (5.4) kaks tundi.
Vajadusel hapestatakse lahust loksutamise kaigus uuesti dddikhappe (4.14) abil. Lisatakse vett, segatakse,
filtreeritakse viivitamata ldbi kuiva filtri kuiva ndusse ja teostatakse viivitamata tstiaanamiidlimmastiku
maaramine.

Mélemal juhul hinnatakse limmastiku erinevaid lahustuvaid vorme lahuse valmistamise pdeval, alustades
olemasolu korral tsiiaanamiidlimmastikust ja uurealimmastikust.

Lahustuy iildlimmastik

Nitraatide puudumisel

300 ml Kjeldahli kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.2.1.1 voi 7.2.1.2) alikvoot, mis sisaldab maksimaalselt
100 mg lammastikku. Lisatakse 15 ml kontsentreeritud vddvelhapet (4.12), 0,4 g vaskoksiidi voi 1,25 ¢
vasksulfaati (4.27) ja moned keemistsentrid (4.28). Esialgu kuumutatakse mineraliseerimise alustamiseks
ornalt ning seejdrel korgemal temperatuuril, kuni vedelik muutub virvituks voi veidi rohekaks ja vdib
selgelt tiheldada valget auru. Pirast jahutamist viiakse lahus kvantitatiivselt destillatsioonikolbi, lahjenda-
takse veega ligikaudu 500 ml-ni ja lisatakse moned keemistsentrid (4.28). Kolb ithendatakse destilleeri-
misaparaadiga (5.1) ning méidramist jitkatakse punktis 7.1.1.2 kirjeldatud viisil.

Nitraatide esinemise korral

500 ml Erlenmeyeri kolbi viiakse gradueeritud pipeti abil filtraadi (7.2.1.1 v&i 7.2.1.2) alikvoot, mis
sisaldab maksimaalselt 40 mg nitraatlimmastikku. Analiiiisi selles etapis ei ole limmastiku tildkogus
tahtis. Lisatakse 10 ml 30 % viivelhapet (4.15) ja 5 g redutseeritud rauda (4.2) ning Erlenmeyeri kolb
kaetakse otsekohe kellaklaasiga. Kuumutatakse Ornalt, kuni reaktsioon kulgeb iihtlaselt, kuid mitte
energiliselt. Selle energiliseks muutumisel 1dpetatakse kuumutamine ja lastakse kolvil seista vihemalt
kolm tundi timbritseva S6hu temperatuuril. Vedelik viiakse lahustumata rauda maha jittes vee abil
kvantitatiivselt 250 ml mddtekolbi ning lisatakse vett kuni margini. Segatakse pdhjalikult ning maksi-
maalselt 100 mg limmastikku sisaldav alikvoot viiakse gradueeritud pipetiga 300 ml Kjeldahli kolbi.
Lisatakse 15 ml kontsentreeritud véivelhapet (4.12), 0,4 g vaskoksiidi vdi 1,25 g vasksulfaati (4.27) ja
moned keemistsentrid (4.28). Esialgu kuumutatakse mineraliseerimise alustamiseks ornalt ning seejarel
korgemal temperatuuril, kuni vedelik muutub vérvituks voi veidi rohekaks ja voib selgelt tiheldada valget
auru. Pdrast jahutamist viiakse lahus kvantitatiivselt destillatsioonikolbi, lahjendatakse veega ligikaudu
500 ml-ni ja lisatakse moned keemistsentrid (4.28). Kolb iihendatakse destilleerimisaparaadiga (5.1) ja
madramist jitkatakse punktis 7.1.1.2 kirjeldatud viisil.

Pimekatse

Vt punkt 7.1.1.3.

Tulemuse viljendamine

y o (@A) X028
M
kus:
a = naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse milliliitrites viljendatud kogus, mida
kasutati pimekatses, mille teostamisel asetati aparaadi (5.1) vastuvdtuanumasse 50 ml vidvelhappe
0,2 N standardlahust (4.8);
A = analiiisiks kasutatud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse kogus milliliitrites;
M = punkti 7.2.2.1 vdi 7.2.2.2 kohaselt vdetud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides.
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7.2.3.1.

7.2.3.2.

7.2.4.1.

7.2.4.2.

7.2.5.

7.2.5.1.

7.2.5.2.

Lahustuy iildlammastik, valja arvatud nitraatlimmastik

300 ml Kjeldahli kolbi viiakse gradueeritud pipeti abil filtraadi (7.2.1.1 v&i 7.2.1.2) alikvoot, mis sisaldab
maksimaalselt 50 mg midratavat limmastikku. Lahjendatakse veega 100 ml-ni, lisatakse 5 g raud(ll)sul-
faati (4.16), 20 ml kontsentreeritud vaavelhapet (4.1) ja moned keemistsentrid (4.28). Esialgu kuumuta-
takse ornalt, seejrel suurendatakse kuumust, kuni tekib valge aur. Mineraliseerimist jitkatakse 15 minuti
viltel. Kuumutamine lopetatakse, lisatakse kataliisaatorina vaskoksiidi (4.27) ja lahust hoitakse sellisel
temperatuuril, et valget auru eraldub veel 10-15 minuti jooksul. Pérast jahutamist viiakse Kjeldahli kolvi
sisu kvantitatiivselt aparaadi (5.1) destillatsioonikolbi. Lahjendatakse veega ligikaudu 500 ml-ni ja
lisatakse moned keemistsentrid (4.28). Kolb iihendatakse destilleerimisaparaadiga (5.1) ja madramist
jatkatakse punktis 7.1.1.2 kirjeldatud viisil.

Pimekatse

Vt punkt 7.1.1.3.

Tulemuse viljendamine

—A)x0,28

%N:g—%r—ﬁ

kus:

a = naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse milliliitrites viljendatud kogus, mida
kasutati pimekatses, mille teostamisel asetati aparaadi (5.1) vastuvdtuanumasse 50 ml vadvelhappe
0,2 N standardlahust (4.8);

A = analiiiisiks kasutatud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse kogus milliliitrites;

M = midramiseks voetud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides.

Nitraatlimmastik

Kaltsiumtsiiaanamiidi puudumisel

Leitakse punktides 7.2.2.4 ja 7.2.3.2 saadud tulemuste vahelise erinevuse ja/vdi punktis 7.2.2.4 saadud
tulemuse ja punkides (7.2.5.2 vdi 7.2.5.5) ja (7.2.6.3 vdi 7.2.6.5 vdi 7.2.6.6) saadud tulemuste summa
vahelise erinevuse alusel.

Kaltsiumtsiiaanamiidi esinemise korral

Leitakse punktides 7.2.2.4 ja 7.2.3.2 saadud tulemuste vahelise erinevuse ning punktis 7.2.2.4 saadud
tulemuse ja punktides (7.2.5.5), (7.2.6.3 voi 7.2.6.5 vdi 7.2.6.6) ja (7.2.7) saadud tulemuste summa
vahelise erinevuse alusel.

Ammooniumldmmastik
Ainult ammooniumlimmastiku ning ammooniumlimmastiku ja nitraatlimmastiku esinemise korral

Destilleerimisaparaadi (5.1) kolbi viiakse gradueeritud pipetiga filtraadi (7.2.1.1) alikvoot, mis sisaldab
maksimaalselt 100 mg ammooniumldmmastikku. Lisatakse vett, et saadav kogumaht oleks ligikaudu
350 ml, ja keemise holbustamiseks moned keemistsentrid (4.28). Kolb ithendatakse destilleerimisaparaa-
diga, lisatakse 20 ml naatriumhiidroksiidi lahust (4.9) ja destilleeritakse nii, nagu on kirjeldatud punktis
7.1.1.2.

Tulemuse viljendamine

(a—A)x 0,28

% N (ammooniumldmmastiku) = v .
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kus:
a = naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse milliliitrites viljendatud kogus, mida
kasutati pimekatses, mille teostamisel pipeteeriti aparaadi (5.1) vastuvotuanumasse 50 ml véavel-
happe 0,2 N standardlahust (4.8);
A = analiiiisiks kasutatud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N standardlahuse kogus milliliitrites;
M = miéidramiseks voetud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides.
7.2.5.3. Uurea- ja[voi tsiiaanamiidlimmastiku esinemise korral

Aparaadi (5.2) kuiva kolbi viiakse gradueeritud pipeti abil filtraadi (7.2.1.1 voi 7.2.1.2) alikvoot, mis
sisaldab maksimaalselt 20 mg ammooniumldmmastikku. Seejirel pannakse aparaat kokku. 300 ml
Erlenmeyeri kolbi pipeteeritakse 50 ml vidvelhappe 0,1 N standardlahust (4.17) ja piisavas koguses
destilleeritud vett, et vedeliku tase jddks sissevoolutoru avast ligikaudu 5 cm vorra korgemale. Reaktsioo-
nikolvi kiillgmise kaela kaudu lisatakse kolbi destilleeritud vett, viies ruumala ligikaudu 50 ml-ni.
Segatakse. Vahutamise viltimiseks aeratsiooni ajal lisatakse moned tilgad oktiiiilalkoholi (4.18). Seejarel
muudetakse lahus leeliseliseks, kasutades 50 ml kiillastunud kaaliumkarbonaadi lahust (4.19), ja haka-
takse kiilmast suspensioonist sel viisil vabanenud ammoniaaki otsekohe dra juhtima. Selleks vajalik tugev
dhuvool (voolukiirus umbes kolm liitrit minutis) puhastatakse eclnevalt, juhtides selle 1dbi lahjendatud
viidvelhapet ja lahjendatud naatriumhiidroksiidi sisaldavate pesukolbide. Surudhu kasutamise asemel on
vdimalik kasutada ka vaakumit (veejugapumpa), tingimusel, et sissevoolutoru on ammoniaagi kogumiseks
kasutatava anumaga piisavalt Shutihedalt iihendatud. Ammoniaagi eraldumine 16peb tavaliselt kolme
tunni moodudes. Sellest olenemata on otstarbekas selles veenduda, vahetades vastuvotukolbi. Protsessi
16ppedes iihendatakse kolb aparaadi kiiljest lahti ning loputatakse toru otsa ja kolvi seinu viikese koguse
destilleeritud veega. Happe liiga tiitritakse naatriumhiidroksiidi 0,1 N standardlahusega (4.20), kuni
indikaator (4.29.1) muutub halliks.

7.2.5.4. Pimekatse

Vt punkt 7.1.1.3.

7.2.5.5. Tulemuse viljendamine
% N (ammooniumldmmastiku) = (a—A)TXOJS’
kus:
a = naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N standardlahuse milliliitrites viljendatud kogus, mida

kasutati pimekatses, mille teostamisel pipeteeriti aparaadi (5.2) Erlenmeyeri kolbi 50 ml vaavel-
happe 0,1 N standardlahust (4.17);

A = analiiisiks kasutatud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N standardlahuse kogus milliliitrites;

=
1}

analiiiisiks voetud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides.

7.2.6. Uurealdmmastik

7.2.6.1. Ureaasimeetod

500 ml mddtekolbi viiakse gradueeritud pipeti abil filtraadi (7.2.1.1 voi 7.2.1.2) alikvoot, mis sisaldab
maksimaalselt 250 mg uurealimmastikku. Fosfaatide sadestamiscks lisatakse veidi kiillastunud baarium-
hiidroksiidi lahust (4.21), kuni sademe moodustumine lakkab. Seejirel korvaldatakse baariumioonide (ja
koigi lahustunud kaltsiumioonide) liig 10 % naatriumkarbonaadi lahuse (4.22) abil.
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7.2.6.2.

7.2.6.3.

7.2.6.4.

7.2.6.5.

Lastakse settida ja kontrollitakse, kas asetleidnud sadestumine on tdielik. Kolb tdidetakse margini,
segatakse ja filtreeritakse ldbi kurdfiltri. 50 ml filtraati pipeteeritakse aparaadi (5.3) 300 ml Erlenmeyeri
kolbi. Filtraati hapestatakse soolhappe 0,2 N standardlahusega (4.23), kuni pH-meetriga (5.5) mdddetud
pH-tase saavutab véirtuse 3. Seejirel viiakse pH naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahusega (4.20) tasemele 5,4.

Viltimaks ureaasiga lagundamisel ammoniaagikadusid, suletakse Erlenmeyeri kolb korgiga, mis on
varustatud jaotuslehtri ja viikese mullipiiiidjaga, mis sisaldab tipselt 2 ml soolhappe 0,1 N standardla-
hust (4.24). Jaotuslehtri kaudu lisatakse 20 ml ureaasilahust (4.25) ning lahus jietakse temperatuuril 20—
25 °C iiheks tunniks seisma. Seejdrel pipeteeritakse jaotuslehtrisse 25 ml soolhappe 0,1 N standardla-
hust (4.24), lastakse sel lahusesse voolata ja seejirel loputatakse viikese koguse veega. Samal viisil viiakse
kaitseanuma sisu kvantitatiivselt Erlenmeyeri kolvis olevasse lahusesse. Happe liiga tiitritakse naatriumhii-
droksiidi 0,1 N standardlahusega (4.20), kuni pH-meetriga moddetud pH-tase saavutab viirtuse 5,4.

Pimekatse

Vt punkt 7.1.1.3.

Tulemuse viljendamine

% N (ammooniumldmmastiku) = (a_A)TXO’M,

kus:

a = naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N standardlahuse milliliitrites véljendatud kogus, mida
kasutati pimekatses, mis teostatati tipselt samades tingimustes kui analiiis;

A = analtiisiks kasutatud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N standardlahuse kogus milliliitrites;

M = analiiisiks voetud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides.

Mirkused

1. Parast baarjumhiidroksiidi ja naatriumkarbonaadiga sadestamist tdidetakse kolb mirgini ning lahus
filtreeritakse ja neutraliseeritakse vdimalikult kiiresti.

2. Tiitrimiskatset voib teostada ka indikaatoriga (4.29.2), kuid sel juhul on 16pp-punkti saabumist
raskem madrgata.

Ksanthiidroolil pShinev gravimeetriline meetod

250 ml keeduklaasi viiakse gradueeritud pipeti abil filtraadi (7.2.1.1 vdi 7.2.1.2) alikvoot, mis sisaldab
maksimaalselt 20 mg uureat. Lisatakse 40 ml dddikhapet (4.14). Segatakse klaaspulgaga ithe minuti viltel
ning vdimalikul sademel lastakse viie minuti valtel settida. Filtreeritakse lamedal alusel 100 ml keedu-
klaasi, pestakse mitme milliliitri d4dikhappega (4.14) ning seejirel lisatakse filtraadile pidevalt klaaspulga-
ga segades tilkhaaval 10 ml ksanthiidrooli (4.26). Jietakse settima kuni sademe tekkimiseni ja sellest
hetkest alates segatakse veel ithe voi kahe minuti valtel. Jaetakse pooleteiseks tunniks seisma. Filtreeri-
takse ldbi eelnevalt kuivatatud ja kaalutud klaasfiltertiigli seda veidi alla surudes; pestakse kolm korda
5 ml etanooliga (4.31), piiiidmata eemaldada kogu dddikhapet. Asetatakse kuivatuskappi ja hoitakse iiks
tund temperatuuril 130 °C (temperatuur ei tohi tousta ile 145 °C). Jdetakse cksikaatorisse jahtuma ja
kaalutakse.

Tulemuse viljendamine

6,67 x my

% N Uurealimmastiku + biureedi = v
2
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7.2.6.6.

8.2.

kus:
m, = tekkinud sademe mass grammides;
M, = madramiseks voetud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides.

Tulemust korrigeeritakse pimekatse suhtes. Uldjuhul vdib biureedi ilma suurema veata arvestada uurea-
lammastiku hulka, kuna selle absoluutne sisaldus liitvietistes on viike.

Erinevusel pdhinev meetod

Uurealimmastikku voib arvutada ka vastavalt jargmisele tabelile:

Juhtum Nitraatlimmastik Ammoonigmlém— Tstiaanamiidlim- Uurealimmastik
mastik mastik
1 Puudub Olemas Olemas (7.2.2.4) — (7.2.5.5 + 7.2.7)
2 Olemas Olemas Olemas (7.2.3.2) = (7.2.5.5 + 7.2.7)
3 Puudub Olemas Puudub (7.2.2.4) = (7.2.5.5)
4 Olemas Olemas Puudub (7.2.3.2) = (7.2.5.5)
Tsiiaanamiidlammastik

10-30 mg tsitaanamiidlimmastikku sisaldav filtraadi (7.2.1.2) alikvoot asetatakse 250 ml keeduklaasi.
Analiiiisi jitkatakse vastavalt meetodile 2.4.

TULEMUSTE KONTROLLIMINE

Teatud juhtudel voidakse tiheldada erinevust otse viljakaalutud proovi pdhjal mddratud tldlimmastiku
(7.1) ja lahustuva tldlimmastiku (7.2.2) vahel. Sellest olenemata ei tohiks see erinevus olla suurem kui
0,5 %. Vastasel korral sisaldab véetis muid lahustumatu ldimmastiku vorme, mida direktiivis 76/ 116/EMU
esitatud loetelu ei holma.

Enne iga analiiiisi kontrollitakse, et seadmed tootavad nduetekohaselt ja et meetodit rakendatakse digesti,
kasutades selleks otstarbeks standardlahust, mis sisaldab lammastiku eri vorme samades proportsioonides
kui uuritav proov. See standardlahus valmistatakse kaaliumtiotsiianaadi (4.3), kaaliumnitraadi (4.4),
ammooniumsulfaadi (4.5) ja uurea (4.6) standardlahustest.
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Joonis 7

Aparaat uurealimmastiku méiramiseks
(7.2.6.1)
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Meetod 2.6.2

LAMMASTIKU ERI VORMIDE MAARAMINE VAETISTE PUHUL, MIS SISALDAVAD LAMMASTIKKU AINULT

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

NITRAAT-, AMMOONIUM- JA UUREALAMMASTIKUNA

EESMARK

Kéesoleva dokumendi eesmargiks on sitestada lihtsustatud meetod lammastiku eri vormide maaramiseks
vietistes, mis sisaldavad ldmmastikku ainult nitraat-, ammoonium- ja uurealimmastikuna.

KASUTUSVALDKOND

Kéesolevat meetodit vdib kasutada kdigi direktiivis 76/116/EMU nimetatud véetiste puhul, mis sisaldavad
ainult nitraat-, ammoonium- v&i uurealimmastikku.

POHIMOTE

Uhe proovilahuse eri osadega teostatakse jirgmised madramised:

lahustuv iildlimmastik:

nitraatide puudumisel lahuse otsese Kjeldahli mineraliseerimise teel;

nitraatide esinemise korral lahuse osa Kjeldahli mineraliseerimise teel pédrast Ulschi meetodil redutseeri-
mist; molemal juhul médratakse ammoniaak meetodis 2.1 kirjeldatud viisil;

lahustuv tildlammastik, vilja arvatud nitraatlimmastik, Kjeldahli mineraliseerimise teel pdrast nitraatlim-
mastiku korvaldamist happelises keskkonnas raud(Il)sulfaadi abil; ammoniaak méairatakse meetodis 2.1
kirjeldatud viisil;

nitraatlimmastik punktide 3.1.2 ja 3.2 vahelise erinevuse voi lahustuva tldlimmastiku (3.1.2) ning
ammoonium- ja uurealimmastiku summa (3.4 + 3.5) vahelise erinevuse alusel;

ammooniumldmmastik kiilmdestilleerimise teel parast norgalt leeliseliseks muutmist; ammoniaak absor-
beerub viivelhappelahuses ja mairatakse vastavalt meetodile 2.1;

uurealimmastik:

ureaasi abil ammoniaagiks muutmise teel, madrates ammoniaagi soolhappe standardlahusega tiitrimise
teel;

gravimeetrilisel teel ksanthiidrooli kasutades: kaasa sadestuva biureedi voib ilma suurema veata arvestada
uurealimmastiku hulka; selle absoluutne sisaldus liitvdetistes on harilikult viike;

erinevuse alusel vastavalt jargmisele tabelile:

Juhtum Nitraatlimmastik Ammooniumldmmastik Erinevus

1 Puudub Olemas (3.1.1) - (3.4)

2 Olemas Olemas (3.2) - (3.4
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

REAKTIIVID
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
Kaaliumsulfaat analiiiisi teostamiseks.

Vesinikuga redutseeritud raud analiiiisi teostamiseks (ettendhtud rauakogusega peab olema voimalik
redutseerida vihemalt 50 mg nitraatlimmastikku).

Kaaliumnitraat analiiiisi teostamiseks.
Ammooniumsulfaat analiiiisi teostamiseks.
Uurea analiiiisi teostamiseks.

Viivelhappe 0,2 N lahus.

Kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahus: ammoniaagivaba, ligikaudu 30 % (mass/maht) NaOH vesila-
hus.

Karbonaadivaba naatrium- v&i kaaliumhiidroksiidi 0,2 N lahus.
Vdavelhape tihedusega d, = 1,84.

Mahulises suhtes 1:1 lahjendatud soolhape.

96-100 % aadikhape.

Ammoniaagivaba viivelhappelahus, mis sisaldab ligikaudu 30 % H,SO, (mass/maht).
Raud(Il)sulfaat: kristalliline FeSO, - 7H,0.

Tiitritud 0,1 N véévelhappelahus.

Oktiiiilalkohol.

Kaaliumkarbonaadi kiillastunud lahus.

Naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N lahus.

Kiillastunud baariumhiidroksiidi lahus.

Naatriumkarbonaadi 10 % (mass/maht) lahus.

2 N soolhape.

Soolhappe 0,1 N lahus.

Ureaasilahus.

0,5 g aktiivset ureaasi heljundatakse 100 ml destilleeritud vees; lahuse pH-tase reguleeritakse 0,1 N
soolhappe (4.21) abil pH-meetriga mdodetud véirtusele 5,4.

Ksanthiidrool.

5 % lahus etanoolis v6i metanoolis (4.28) (tuleb valtida toodete kasutamist, mille puhul lahustumatu
aine osakaal on suur); lahust voib sdilitada pimedas hoolikalt suletud pudelis kolm kuud.
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4.24. Kataliisaator.
Vaskoksiid (CuO): 0,3-0,4 g iga hindamise kohta voi samaviirne kogus vasksulfaatpentahiidraati, 0,95-
1,25 g iga hindamise kohta.
4.25. Soolhappes pestud ja kaltsineeritud pimsskivigraanulid.
4.26. Indikaatorlahused.
4.26.1. Segaindikaator.
Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml-s naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahuses ja lisatakse vett
kuni iihe litrini.
Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja ruumala viiakse the liitrini.
Uks mahuosa lahust A segatakse kahe mahuosa lahusega B.
See indikaator on happelises lahuses violetne, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Indikaatorlahust kasutatakse koguses 0,5 ml (10 tilka).
4.26.2. Metiiiilpunase indikaatorlahus.
0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml-s 95 % etanoolis. Lisatakse vett kuni 100 ml-ni ja vajadusel
filtreeritakse. Seda indikaatorit (neli-viis tilka) voib kasutada eelmise asemel.
4.27. Indikaatorpaberid.
Lakmus, broomtiimoolsinine (v6i muud pH-taseme 6-8 ulatuses tundlikud paberid).
4.28. 95 % (mass/maht) etanool vdi metanool.
5. SEADMED
5.1. Destilleerimisaparaat.
Vt meetod 2.1.
5.2. Aparaat ammooniumldmmastiku (7.5.1) maaramiseks.
Vt meetod 2.6.1 ja joonis 6.
5.3. Aparaat uurealimmastiku mairamiseks ureaasimeetodil (7.6.1).
Vt meetod 2.6.1 ja joonis 7.
5.4. Poordloksuti (35-40 pooret minutis).
5.5. pH-meeter.
5.6. Klaastarvikud:
— 2,5, 10, 25, 50 ja 100 ml gradueeritud pipetid;
— pikakaelalised 300 ja 500 ml Kjeldahli kolvid;
— 100, 250, 500 ja 1 000 ml mddtekolvid;
— klaasfiltertiiglid poori labimddduga 5-15 pm;
— uhmer.
6. PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.



108 Euroopa Liidu Teataja 13/4. kd

7. MEETODID

7.1. Lahuse valmistamine analiiiisi teostamiseks

10 g proovi kaalutakse 1 mg tidpsusega ja viiakse 500 ml mddtekolbi. Lisatakse 50 ml vett ja seejdrel
20 ml lahjendatud soolhapet (4.10). Loksutatakse. Lastakse seista, kuni CO, eraldumine on ldppenud.
Lisatakse 400 ml vett, loksutatakse pool tundi, lisatakse vett, homogeniseeritakse ja filtreeritakse ldbi
kuiva filtri kuiva anumasse.

7.2. Uldlimmastik

7.2.1. Nitraatide puudumisel

300 ml Kjeldahli kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.1) osa, mis sisaldab maksimaalselt 100 mg lammastikku.
Lisatakse 15 ml kontsentreeritud vaavelhapet (4.9), 0,4 g vaskoksiidi voi 1,25 g vasksulfaati (4.24) ja
moned klaashelmed keemise kontrollimiseks. Esialgu kuumutatakse reaktsiooni alustamiseks moddukalt,
siis tugevamalt, kuni vedelik muutub virvituks voi veidi rohekaks ja voib selgelt tiheldada valget auru.
Pirast jahutamist viiakse lahus destillatsioonikolbi, lahjendatakse veega ligikaudu 500 ml-ni ja lisatakse
moned pimsskivigraanulid (4.25). Kolb iihendatakse destilleerimisaparaadiga (5.1) ja mdidramine teosta-
takse meetodi 2.6.1 punktis 7.1.1.2 kirjeldatud viisil.

7.2.2. Nitraatide esinemise korral

500 ml Erlenmeyeri kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.1) osa, mis sisaldab maksimaalselt 40 mg nitraat-
lammastikku. Analiiiisi selles etapis ei ole limmastiku tildkogus tdhtis. Lisatakse 10 ml 30 % védvelhapet
(4.12), 5 g redutseeritud rauda (4.2) ning Erlenmeyeri kolb kaetakse otsekohe kellaklaasiga. Kuumuta-
takse Ornalt, kuni reaktsioon muutub tugevaks, ent mitte liiga energiliseks. Kuumutamine 15petatakse ja
lahusel lastakse seista vihemalt kolm tundi @imbritseva dhu temperatuuril. Vedelik viiakse lahustumata
rauda maha jittes kvantitatiivselt 250 ml modtekolbi. Lisatakse vett kuni margini. Homogeniseeritakse
hoolikalt. Maksimaalselt 100 mg limmastikku sisaldav osa pipeteeritakse 300 ml Kjeldahli kolbi.
Lisatakse 15 ml kontsentreeritud vaivelhapet (4.9), 0,4 g vaskoksiidi vdi 1,25 g vasksulfaati (4.24) ja
moned klaashelmed keemise kontrollimiseks. Esialgu kuumutatakse reaktsiooni alustamiseks moodukalt,
siis tugevamalt, kuni vedelik muutub virvituks voi veidi rohekaks ja voib selgelt tiheldada valget auru.
Pirast jahutamist viiakse lahus kvantitatiivselt destillatsioonikolbi, lahjendatakse veega ligikaudu 500 ml-
ni ja lisatakse moned pimsskivigraanulid (4.25). Kolb ithendatakse destilleerimisaparaadiga (5.1) ja
maédramist jatkatakse meetodi 2.6.1 punktis 7.1.1.2 kirjeldatud viisil.

7.2.3. Pimekatse

Pimekatse teostatakse samadel tingimustel ja selle tulemust vdetakse arvesse 1dpptulemuse arvutamisel.

7.2.4. Tulemuse vdljendamine

—A 0,28

% N (tildlimmasitku) = %,

kus:

a = tiitritud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,2 N lahuse (4.8) milliliitrites vdljendatud kogus, mida
kasutati pimekatses, mille teostamisel asetati aparaadi vastuvtuanumasse 50 ml tiitritud 0,2 N
viidvelhappelahust (4.6);

A = analiiisiks kasutatud tiitritud 0,2 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahuse (4.8) kogus millilii-

trites;

M = alikvoodis (7.2.1 v6i 7.2.2) sisalduva uuritava proovi mass grammides.
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7.3.

7.3.2.

7.4.

7.5.

Uldlimmastik, vilja arvatud nitraatlimmastik
Analiiiis

300 ml Kjeldahli kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.1) alikvoot, mis sisaldab maksimaalselt 50 mg maara-
tavat lammastikku. Lahjendatakse veega 100 ml-ni, lisatakse 5 g raud(ll)sulfaati (4.13), 20 ml kontsent-
reeritud viivelhapet (4.9) ja moned klaashelmed keemise kontrollimiseks. Esialgu kuumutatakse moddu-
kalt, siis tugevamalt, kuni tekib valge aur. Reaktsiooni jitkatakse 15 minuti viltel. Kuumutamine
16petatakse ja kataliisaatorina lisatakse 0,4 g vaskoksiidi vdi 1,25 g vasksulfaati (4.24). Kuumutamist
jatkatakse nii, et valget auru eraldub veel 10-15 minuti jooksul. Pdrast jahutamist viiakse Kjeldahli kolvi
sisu kvantitatiivselt destillatsioonikolbi (5.1). Lahjendatakse veega ligikaudu 500 ml-ni ja lisatakse moned
pimsskivigraanulid (4.25). Kolb iihendatakse destilleerimisaparaadiga ja médramist jitkatakse meetodi
2.6.1 punktis 7.1.1.2 kirjeldatud viisil.

Pimekatse
Vt punkt 7.2.3.

Tulemuse viljendamine

.. —A) x0,28
Uldldimmasitk — % N = w,
M

kus:

a = tiitritud 0,2 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahuse (4.8) milliliitrites viljendatud kogus, mida
kasutati pimekatses, mille teostamisel pipeteeriti aparaadi (5.1) vastuvotuanumasse 50 ml tiitritud
0,2 N viivelhappelahust (4.6);

A = analiiiisiks kasutatud tiitritud 0,2 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahuse (4.8) kogus millilii-
trites;

M = mddramisel kasutatud alikvoodis (7.2.1 vdi 7.2.2) sisalduva uuritava proovi mass grammides.

Nitraatlimmastik

Arvutatakse jargmiste erinevuste alusel:

7.24 - (753 + 7.6.3)

7.24 - (753 + 7.6.5)

7.2.4 - (7.5.3 + 7.6.6).

Ammooniumlimmastik
Analiiiis

Aparaadi (5.2) kuiva kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.1) osa, mis sisaldab maksimaalselt 20 mg ammoo-
niumlimmastikku. Aparaat pannakse kokku. 300 ml Erlenmeyeri kolbi pipeteeritakse tipselt 50 ml
tiitritud 0,1 N vaavelhappelahust (4.14) ja piisavas koguses destilleeritud vett, et vedeliku tase jddks
sissevoolutoru avast umbes 5 cm vorra korgemale. Reaktsioonikolvi kiilgmise kaela kaudu lisatakse kolbi
destilleeritud vett, viies ruumala ligikaudu 50 ml-ni. Loksutatakse. Vahu moodustumise viltimiseks
gaasivoo sissejuhtimisel lisatakse mitu tilka oktiiiilalkoholi (4.15). Lisatakse 50 ml kiillastunud kaalium-
karbonaadi lahust (4.16) ja hakatakse kiilmast suspensioonist sel viisil vabanenud ammoniaaki otsekohe
dra juhtima. Selleks vajalik tugev Shuvool (voolukiirus umbes kolm liitrit minutis) puhastatakse eclnevalt,
juhtides selle 1dbi lahjendatud védvelhapet ja lahjendatud naatriumhiidroksiidi sisaldavate pesukolbide.
Surudhu kasutamise asemel voib kasutada ka vaakumit (veejugapumpa), tingimusel, et aparaadi ithendu-
sed on Shutihedad.
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7.6.

7.6.1.

Ammoniaagi eraldumine 16peb tavaliselt kolme tunni moodudes.

Sellest olenemata on soovitatav selles veenduda, vahetades Erlenmeyeri kolbi. Protsessi 16ppedes ithenda-
takse Erlenmeyeri kolb aparaadi kiiljest lahti, sissevoolutoru otsa ja Erlenmeyeri kolvi seinu loputatakse
viikese koguse destilleeritud veega ning happe liiga tiitritakse naatriumhiidroksiidi 0,1 N standardlahu-
sega (4.17).

Pimekatse

Vt punkt 7.2.3.

Tulemuse viljendamine

—A) x0,28

% N (ammooniumlimmastiku) = %,

kus:

a = titritud 0,1 N naatrium- vdi kaaliumhiidroksiidi lahuse (4.17) milliliitrites véljendatud kogus,
mida kasutati pimekatses, mille teostamisel pipeteeriti aparaadi (5.2) 300 ml Erlenmeyeri kolbi
50 ml tiitritud 0,1 N véivelhappelahust (4.14);

A = analiiisiks kasutatud tiitritud 0,1 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahuse (4.17) kogus
milliliitrites;

M = analiiisiks kasutatud alikvoodis sisalduva uuritava proovi mass grammides.

Uurealimmastik

Ureaasimeetod

500 ml mddtekolbi pipeteeritakse filtraadi (7.1) osa, mis sisaldab maksimaalselt 250 mg uurealimmas-
tikku. Fosfaatide sadestamiseks lisatakse sobiv kogus kiillastunud baarjumhiidroksiidi lahust (4.18), kuni
selle lisamisel ei teki enam sadet. Baariumioonide (ja koigi lahustunud kaltsiumioonide) liig korvaldatakse
10 % naatriumkarbonaadi lahuse (4.19) abil. Lastakse settida ja kontrollitakse, kas asetleidnud sadestu-
mine on téielik. Kolb tdidetakse margini, homogeniseeritakse ja filtreeritakse 1abi kurdfiltri. 50 ml filtraati
pipeteeritakse aparaadi (5.3) 300 ml Erlenmeyeri kolbi. Hapestatakse 0,2 N soolhappega (4.20), kuni pH-
meetriga mdddetud pH-tase saavutab vidrtuse 3. Seejirel viiakse pH naatriumhiidroksiidi 0,1 N lahusega
(4.17) tasemele 5,4. Viltimaks ureaasiga hiidrolitisimisel ammoniaagikadusid, suletakse Erlenmeyeri kolb
korgiga, mis on ithendatud tilklehtri ja viikese kaitseanumaga, mis sisaldab tdpselt 2 ml soolhappe 0,1 N
lahust (4.21). Tilklehtri kaudu lisatakse 20 ml ureaasilahust (4.22). Jdetakse temperatuuril 20-25 °C
tiheks tunniks seisma. Tilklehtrisse pipeteeritakse 25 ml soolhappe 0,1 N standardlahust (4.2), lastakse
sel lahusesse voolata ja seejdrel loputatakse viikese koguse veega. Samuti viiakse kaitseanuma sisu
kvantitatiivselt Erlenmeyeri kolvis olevasse lahusesse. Happe liiga tiitritakse naatriumhiidroksiidi 0,1 N
standardlahusega (4.17), kuni pH-meetriga mdddetud pH-tase saavutab vadrtuse 5,4.

Mirkused

1. Parast baariumhiidroksiidi ja naatriumkarbonaadi lahustega sadestamist tdidetakse kolb mirgini ning
lahus filtreeritakse ja neutraliseeritakse voimalikult kiiresti.

2. Tiitrimise hindamiseks voib kasutada ka indikaatorit (4.26), kuid sel juhul on virvuse muutumist
raskem madrgata.
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7.6.2. Pimekatse
Vt punkt 7.2.3.
7.6.3. Tulemuse vdljendamine
—A)x0,14
% N (uurealimmastiku) = %,
kus:
a = titritud 0,1 N naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi lahuse (4.17) milliliitrites véljendatud kogus,
mida kasutati pimekatses, mis teostati tdpselt samades tingimustes kui analiiiis;
A = analiiisiks kasutatud naatrium- voi kaaliumhiidroksiidi 0,1 N lahuse (4.17) kogus milliliitrites;
M = analiitisiks kasutatud alikvoodis sisalduva uuritava proovi mass grammides.
7.6.4. Ksanthiidroolil pohinev gravimeetriline meetod
250 ml keeduklaasi pipeteeritakse filtraadi (7.1) osa, mis sisaldab maksimaalselt 20 mg uureat. Lisatakse
40 ml 4adikhapet (4.11). Segatakse klaaspulgaga ithe minuti viltel. Voimalikul sademel lastakse viie
minuti valtel settida. Filtreeritakse ja pestakse mone milliliitri d4dikhappega (4.11). Filtraadile lisatakse
pidevalt klaaspulgaga segades tilkhaaval 10 ml ksanthiidrooli (4.23). Jdetakse settima kuni sademe
tekkimiseni ja sellest hetkest alates segatakse veel ithe voi kahe minuti viltel. Jaetakse poolteiseks tunniks
seisma. Filtreeritakse 1labi eelnevalt kuivatatud ja kaalutud klaasfiltertiigli, vahendades veidi survet;
pestakse kolm korda 5 ml etanooliga (4.28), piiiidmata eemaldada kogu &adikhapet. Asetatakse kuiva-
tuskappi ja hoitakse tiks tund temperatuuril 130 °C (temperatuur ei tohi tousta iile 145 °C). Lastakse
eksikaatoris jahtuda ja kaalutakse.
7.6.5. Tulemuse viljendamine
6,6
% N (uurealimmastiku) = %,
kus:
m = tekkinud sademe mass grammides;
M = mddramisel kasutatud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides.
Tulemust korrigeeritakse pimekatse suhtes. Uldjuhul vdib biureedi ilma suurema veata arvestada uurea-
lammastiku hulka, kuna selle absoluutne sisaldus liitvdetistes on viike.
7.6.6. Erinevusel pohinev meetod
Uurealimmastikku voib arvutada ka vastavalt jargmisele tabelile:
Juhtum Nitraatlimmastik Ammooniumldmmastik Uurealdimmastik
1 Puudub Olemas (7.2.4) - (7.5.3)
2 Olemas Olemas (7.3.3) = (7. 5.3)
8. TULEMUSTE KONTROLLIMINE

Enne iga analiiiisi kontrollitakse, et seadmed to6tavad nduetekohaselt ja et meetodit rakendatakse digesti,
kasutades selleks otstarbeks standardlahust, mis sisaldab lammastiku eri vorme samades proportsioonides
kui uuritav proov. See standardlahus valmistatakse kaaliumnitraadi (4.3), ammooniumsulfaadi (4.4) ja
uurea (4.5) tiitritud lahustest.
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

7.1.

Meetodid 3

FOSFOR

Meetodid 3.1

EKSTRAHEERIMISED

Meetod 3.1.1

MINERAALHAPETES LAHUSTUVA FOSFORI EKSTRAHEERIMINE

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis méiratletakse mineraalhapetes lahustuva fosfori méédramise kord.

KASUTUSVALDKOND

Kohaldatakse ainult direktiivi 76/116/EMU T lisas loetletud fosfaatvietiste suhtes.

POHIMOTE

Vietises sisalduva fosfori ekstraheerimine limmastik- ja vidavelhappe seguga.

REAKTIIVID
Destilleritud voi demineraliseeritud vesi.
Vdavelhape (d,, = 1,84).

Limmastikhape (d,, = 1,40).

SEADMED
Standardne laborivarustus.
Kjeldahli kolb mahuga vidhemalt 500 ml vdi 250 ml iimarkolb piistjahutina tootava klaastoruga.

500 ml modtekolb.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Proov

2,5 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,001 g tipsusega ja asetatakse kuiva Kjeldahli kolbi.
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7.3.
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5.1.

5.2.

Ekstraheerimine

Lisatakse 15 ml vett ja lahust segatakse aine suspendeerimiseks. Lisatakse 20 ml limmastikhapet (4.2) ja
ettevaatlikult 30 ml vaavelhapet (4.1).

Kui esialgne energiline reaktsioon 13pule jouab, kuumutatakse kolvi sisu aeglaselt keemiseni ja keedetakse
30 minutit. Lastakse jahtuda ja seejdrel lisatakse ettevaatlikult ning segades ligikaudu 150 ml vett.
Keetmist jitkatakse 15 minuti valtel.

Jahutatakse tiielikult ja vedelik viiakse kvantitatiivselt 500 ml modtekolbi. Kolb tiidetakse ning lahus
segatakse ja filtreeritakse labi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri, heites filtraadi esimese osa korvale.

Maiidramine

Fosfori mairamine sel viisil saadud lahuse alikvoodis teostatakse vastavalt meetodile 3.2.

Meetod 3.1.2

2 % SIPELGHAPPES (20 g liitri kohta) LAHUSTUVA FOSFORI EKSTRAHEERIMINE

RAKENDUSALA

Kéesolevas dokumendis mddratletakse 2 % sipelghappes (20 g liitri kohta) lahustuva fosfori méadramise
kord.

KASUTUSVALDKOND

Ainult pehmed looduslikud fosfaadid.

POHIMOTE

Eristamaks kovasid looduslikke fosfaate pehmetest looduslikest fosfaatidest, rakendatakse sipelghappes
lahustuva fosfori ekstraheerimisel teatud kindlaid tingimusi.

REAKTIIV

2 % sipelghape (20 g liitri kohta).

Mirkus

82 ml sipelghappele (kontsentratsioon 98-100 %; d,, = 1,22) lisatakse destilleeritud vett kuni viie

liitrini. ”
SEADMED
Standardne laborivarustus.

500 ml modtekolb (nt Stohmanni kolb).

Poordloksuti (35-40 pooret minutis).
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PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Proov

5 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,001 g tdpsusega ja asetatakse kuiva, laia kaelaga 500 ml
Stohmanni modtekolbi (5.1).

Ekstraheerimine

Kolbi pidevalt kisitsi poorates lisatakse temperatuuril 20 + 1 °C sipelghapet (4.1), kuni selle nivoo jiib
modtemdrgist ligikaudu 1 cm vorra allapoole, ja seejrel tdidetakse kolb mirgini. Kolb suletakse
kummikorgiga ja loksutatakse 30 minutit poordloksutil temperatuuril 20 £ 2 °C (5.2).

Lahus filtreeritakse libi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri kuiva klaasndusse. Filtraadi esimene osa heidetakse
korvale.

Miidramine

Fosfor mddratakse taiesti selge filtraadi alikvoodis vastavalt meetodile 3.2.

Meetod 3.1.3

2 % SIDRUNHAPPES (20 g liitri kohta) LAHUSTUVA FOSFORI EKSTRAHEERIMINE

RAKENDUSALA

Kéesolevas dokumendis kirjeldatakse 2 % sidrunhappes (20 g liitri kohta) lahustuva fosfori mairamise
korda.

KASUTUSVALDKOND

Kohaldatakse ainult aluselise ribu liikide suhtes (vt direktiivi 76/116/EMU I lisa A osa).

POHIMOTE

Fosfori ekstraheerimine véetisest 2 % sidrunhappelahusega (20 g liitri kohta) kindlaksméédratud tingimus-
tes.

REAKTIIVID
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

2 % sidrunhappe lahus (20 g liitri kohta), mis on valmistatud kristallilisest sidrunhappest
(C,H,0, - H,0).

6 877

Mirkus

Selle sidrunhappelahuse kontsentratsiooni kontrollitakse, tiitrides sellest 10 ml naatriumhiidroksiidi
0,1 N standardlahusega, kasutades indikaatorina fenoolftaleiini.

Kui lahuse kontsentratsioon on 6ige, peaks tiitrimiseks kuluma 28,55 ml standardlahust.



13/4. kd

Euroopa Liidu Teataja 115

5.1.

7.1.

7.2.

7.3.

4.1.

SEADMED

Poordloksuti (35-40 pooret minutis).

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Saabunud toote analiiiis teostatakse pérast algse proovi hoolikat segamist selle homogeensuse tagamiseks.
Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Proov

5 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,001 g tdpsusega ja asetatakse kuiva, piisavalt laia kaelaga
600 ml kolbi, milles on vdimalik vedelikku pohjalikult loksutada.

Ekstraheerimine

Temperatuuril 20 + 1 °C lisatakse 500 + 1 ml sidrunhappe lahust. Reaktiivi esimeste milliliitrite
lisamisel loksutatakse vedelikku jouliselt kasitsi, et takistada klompide tekkimist ja valtida aine kleepumist
kolvi kiilgedele. Kolb suletakse kummikorgiga ja loksutatakse poordloksutil (5.1) temperatuuril
20 £ 2 °C tdpselt 30 minutit.

Filtreeritakse otsekohe ldbi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri kuiva klaasist vastuvdtuanumasse ning filtraadi
esimesed 20 ml heidetakse korvale. Filtreerimist jitkatakse, kuni fosfori miidramise teostamiseks on
saadud piisav kogus filtraati.

Maiidramine

Fosforiekstrakti madramine sel viisil saadud lahuse alikvoodis teostatakse vastavalt meetodile 3.2.

Meetod 3.1.4

NEUTRAALSES AMMOONIUMTSITRAADIS LAHUSTUVA FOSFORI EKSTRAHEERIMINE

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis madiratletakse neutraalses ammooniumtsitraadis lahustuva fosfori miiramise

kord.

KASUTUSVALDKOND

Koik Va'etisgd, mille suhtes on sitestatud lahustuvus neutraalses ammooniumtsitraadis (vt direktiivi
76/116/EMU T lisa).

POHIMOTE

Fosfori ekstraheerimine temperatuuril 65 °C, kasutades neutraalset ammooniumtsitraadi lahust (pH = 7)
kindlaksmédratud tingimustes.

REAKTIIVID
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
Neutraalne ammooniumtsitraadi lahus (pH = 7).

See lahus peab sisaldama 185 g kristalliseerunud sidrunhapet liitri kohta ning selle suhteline tihedus
temperatuuril 20 °C peab olema 1,09 ja pH-tase 7.
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5.2.
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5.4.

5.5.

7.1.

7.2.

7.3.

Reaktiiv valmistatakse jargmiselt:

370 g kristallilist sidrunhapet (C,H,O, - H,0) lahustatakse umbes 1,5 liitris vees ja valmistatakse
ligikaudu neutraalne lahus, lisades 345 ml ammooniumhiidroksiidi lahust (28-29 % NH,). Kui NH,
kontsentratsioon on viiksem kui 28 %, lisatakse vastavalt suurem kogus ammooniumhiidroksiidi lahust
ja lahjendatakse sidrunhapet vastavalt viiksemas koguses vees.

Lahus jahutatakse ja reguleeritakse tdpselt neutraalseks, hoides pH-meetri elektroode siigaval lahuses.
Pidevalt (mehaanilise segajaga) segades lisatakse tilkhaaval ammoniaaki, mille NH, sisaldus on 28-29 %,
kuni temperatuuril 20 °C mdddetav pH-tase on tdpselt 7. Seejirel viiakse ruumala kahe liitrini ja
kontrollitakse pH-taset uuesti. Reaktiivi hoitakse suletud anumas ja selle pH-taset kontrollitakse regulaar-
sete ajavahemike tagant.

SEADMED

Kaheliitrine keeduklaas.

pH-meeter.

200 voi 250 ml Erlenmeyeri kolb.

500 ml modtekolvid ja 2 000 ml modtekolb.

Termostaadi abil temperatuurile 65 °C reguleeritav ja sobiva segajaga varustatud veevann (vt joonis 8).

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Proov

1 vdi 3 g analiiiisitavat vietist (vt direktiivi 76/116/EMU I lisa A ja B osa) viiakse 200 vdi 250 ml
Erlenmeyeri kolbi, mis sisaldab 100 ml eelnevalt 65 °C-ni kuumutatud ammooniumtsitraadi lahust.

Lahuse analiiiis

Erlenmeyeri kolb suletakse ja lahust loksutatakse véetise heljundamiseks, viltides klompide teket. Kork
eemaldatakse hetkeks, et rohku tasakaalustada, ja seejirel suletakse Erlenmeyeri kolb uuesti. Kolb
asctatakse veevanni, mis on reguleeritud nii, et kolvi sisu hoitakse temperatuuril tipselt 65 °C, ning
veevann ithendatakse segajaga (vt joonis 8). Segamise viltel peab suspensiooni tase kolvis jidma pidevalt
allapoole veevannis sisalduva vee taset. () Mehaanilist segamist reguleeritakse nii, et oleks tagatud taielik
heljundatus.

Parast tdpselt iihe tunni kestnud segamist eemaldatakse Erlenmeyeri kolb veevannist.

Kolvi sisu jahutatakse voolava vee all otsekohe timbritseva dhu temperatuurini ja viiakse Erlenmeyeri
kolvist veejoa (pesupudeli) abil viivitamata kvantitatiivselt 500 ml modtekolbi. Lisatakse vett. Segatakse
pohjalikult. Filtreeritakse labi kuiva kurdfiltri (keskmise kiirusega, fosfaadivaba) kuiva anumasse, heites
filtraadi esimese osa (umbes 50 ml) kdrvale.

Seejirel kogutakse ligikaudu 100 ml selget filtraati.

Miiramine

Sel viisil saadud ekstraktis sisalduv fosfor miiratakse vastavalt meetodile 3.2.

(') Mehaanilise segaja puudumisel voib kolbi iga viie minuti tagant késitsi loksutada.
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Meetodid 3.1.5
EKSTRAHEERIMINE LEELISELISE AMMOONIUMTSITRAADIGA
Meetod 3.1.5.1
Lahustuva fosfori ekstraheerimine Petermanni jirgi temperatuuril 65 °C
1. RAKENDUSALA
Kiesolevas dokumendis mairatletakse lecliselises ammooniumtsitraadis lahustuva fosfori mairamise kord.
2. KASUTUSVALDKOND
Kohaldatakse ainult sadestatud dikaltsiumfosfaatdihiidraadi (CaHPO, - 2H,O) suhtes.
3. POHIMOTE
Fosfori ekstraheerimine temperatuuril 65 °C, kasutades ammooniumtsitraadi leeliselist lahust (Petermanni
lahust) kindlaksméédratud tingimustes.
4. REAKTIIVID
Destilleeritud vesi voi demineraliseeritud vesi, millel on samad omadused kui destilleeritud veel.
4.1. Petermanni lahus.
4.2. Omadused

Sidrunhape (C.H,O, - H,0): 173 g liitri kohta.

6 877

Ammoniaak: 42 g ammooniumldmmastikku liitri kohta.
pH-tase vahemikus 9,4-9,7.
Valmistamine diammooniumtsitraadist

931 g diammooniumtsitraati (molekulmass 226,19) lahustatakse viieliitrises standardkolvis ligikaudu
3500 ml vees. Asetatakse vanni jooksva vee alla, segatakse ja jahutatakse ning lisatakse viikeste
kogustena ammoniaaki. Nditeks vadrtuse d = 0,906 korral, mis vastab ammooniumlimmastiku tasemele
20,81 massiprotsenti, tuleb lisada 502 ml ammoniaagilahust. Temperatuur reguleeritakse 20 °C-le ja kolb
tdidetakse ettendhtud mahuni destilleeritud veega. Segatakse.

Valmistamine sidrunhappest ja ammoniaagist

865 ¢ sidrunhappe monohiidraati lahustatakse umbes viieliitrise mahuga anumas ligikaudu 2 500 ml
destilleeritud vees. Anum asetatakse jddvanni ning lisatakse viikeste kogustena ja pidevalt loksutades
ammoniaagilahust, kasutades lehtrit, mille vars ulatub sidrunhappe lahusesse. Niiteks vaartuse d,* =
0,906 korral, mis vastab ammooniumlimmastiku tasemele 20,81 massiprotsenti, tuleb lisada 1114 ml
ammoniaagilahust. Temperatuur reguleeritakse 20 °C-le, lahus viiakse viieliitrisesse standardkolbi, ruumala
viiakse destilleeritud veega margini ja segatakse.

Ammooniumlimmastiku sisaldust kontrollitakse jargmiselt:

25 ml lahust viiakse 250 ml standardkolbi ja kolb tdidetakse destillecritud veega. Segatakse. Ammoo-
niumlimmastiku sisaldus mairatakse selle lahuse 25 ml alikvoodis vastavalt meetodile 2.1. Kui lahuse
kontsentratsioon on 6ige, kulub madramiseks 15 ml 0,5 N H,SO,.
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Kui ammooniumlimmastiku sisaldus on suurem kui 42 g liitri kohta, saab NH, korvaldada inertgaasi
voo abil vdi mddduka kuumutamise teel, viimaks pH-taseme uuesti 9,7-ni. Teostatakse teine méddramine.

Kui ammooniumlimmastiku sisaldus on viiksem kui 42 g liitri kohta, tuleb lisada jirgmises koguses
ammoniaagilahust:

500
2081°

massi alusel P = (42 —n x 2,8) x

vdi mahu alusel V= temperatuuril 20 °C.

M
0,906

Kui V on viiksem kui 25 ml, lisatakse lahus koos V x 0,173 g pulbrilise sidrunhappega otse
viieliitrisesse kolbi.

Kui V on suurem kui 25 ml, on otstarbekas valmistada uus liitrine kogus reaktiivi jargmisel viisil.

Kaalutakse vilja 173 g sidrunhapet. See lahustatakse 500 ml vees. Ettendhtud ohutusabindusid rakenda-
des lisatakse maksimaalselt 225 + V x 1206 ml ammoniaagilahust, mida kasutati viie liitri reaktiivi
valmistamiseks. Lisatakse vett. Segatakse.

See liitrine kogus segatakse eelnevalt valmistatud 4 975 ml lahusega.

SEADMED
Veevann, mida on voimalik hoida temperatuuril 65 + 1 °C.

500 ml modtekolb (nt Stohmanni kolb).

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.
ANALUUSI KAIK

Proov

1 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,001 g tdpsusega ja viiakse 500 ml modtekolbi (5.2).

Ekstraheerimine

Lisatakse 200 ml leeliselist ammooniumtsitraadi lahust (4.1). Kolb suletakse ja lahust loksutatakse
jouliselt kasitsi, et takistada klompide tekkimist ja viltida aine kleepumist kolvi kiilgedele.

Kolb asetatakse temperatuurile 65 °C reguleeritud veevanni ja seda loksutatakse esimese poole tunni
jooksul iga viie minuti jarel. Pdrast iga loksutamist eemaldatakse kork rohu tasakaalustamiseks. Veevannis
oleva vee tase peaks olema korgem kui kolvis oleva lahuse tase. Kolbi hoitakse veel tund aega veevannis
temperatuuril 65 °C ja loksutatakse iga 10 minuti jirel. Kolb eemaldatakse, jahutatakse temperatuurini
umbes 20 °C ning lisatakse vett kuni 500 ml-ni. Segatakse ja filtreeritakse libi kuiva fosfaadivaba
kurdfilterpaberi, heites filtraadi esimese osa korvale.

Maiidramine

Ekstraheeritud fosfori mairamine sel viisil saadud lahuse alikvoodis teostatakse vastavalt meetodile 3.2.
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Meetod 3.1.5.2

Lahustuva fosfori ekstraheerimine Petermanni jirgi iimbritseva 6hu temperatuuril

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis maiiratletakse kiilmas leeliselises ammooniumtsitraadis lahustuva fosfori maira-
mise kord.

KASUTUSVALDKOND

Kohaldatakse ainult peenestatud fosfaatide suhtes.

POHIMOTE

Fosfori ekstraheerimine temperatuuril umbes 20 °C, kasutades ammooniumtsitraadi leeliselist lahust
(Petermanni lahust) kindlaksmaaratud tingimustes.

REAKTIIVID

Vt meetod 3.1.5.1.

SEADMED

Standardne laborivarustus ja 250 ml mddtekolb (nt Stohmanni kolb).

Poordloksuti (35-40 pooret minutis).

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Proov

2,5 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,001 g tdpsusega ja asetatakse 250 ml mddtekolbi (5.1).

Ekstraheerimine

Temperatuuril 20 °C lisatakse veidi Petermanni lahust ja loksutatakse viga tugevalt, et takistada klompide
tekkimist ja viltida aine kleepumist kolvi kiilgedele. Kolb tdidetakse Petermanni lahusega modtemargini ja
suletakse kummikorgiga.

Loksutatakse kaks tundi poordloksutil (5.2). Filtreeritakse otsekohe 1dbi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri kuiva
anumasse, heites filtraadi esimese osa korvale.

Miiramine

Fosfori mddramine sel viisil saadud lahuse alikvoodis teostatakse vastavalt meetodile 3.2.
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4.1.

4.2.

Meetod 3.1.5.3

Joulie’ leeliselises ammooniumtsitraadis lahustuva fosfori ekstraheerimine

RAKENDUSALA

Kéesolevas dokumendis mddratletakse Joulie’ leeliselises ammooniumtsitraadis lahustuva fosfori méddrami-

se kord.

KASUTUSVALDKOND

Kohaldatakse koigi liht- ja liitfosfaatvietiste suhtes, milles fosfor esineb alumiiniumkaltsiumfosfaadi kujul.

POHIMOTE

Ekstraheerimine kindla spetsifikatsiooniga ammooniumtsitraadi leeliselise lahusega (ja asjakohasuse korral
oksiini juuresolekul) temperatuuril umbes 20 °C energiliselt loksutades.

REAKTIIVID
Destilleeritud vdi demineraliseeritud vesi.
Joulie’ leeliseline ammooniumtsitraadi lahus.

See lahus sisaldab 400 g sidrunhapet ja 153 g NH, liitri kohta. Lahuse vaba ammoniaagi sisaldus on
ligikaudu 55 g liitri kohta. Selle valmistamiseks voib kasutada iihte alljirgnevatest meetoditest.

Uheliitrises mddtekolvis lahustatakse 400 g sidrunhapet (C,H,0, - H,0) ligikaudu 600 ml ammoniaagis
(d,, = 0,925, st 200 g NH, liitri kohta). Sidrunhapet lisatakse vihehaaval 50-80 g kogustena, hoides
temperatuuri alla 50 °C. Ruumala viiakse ammoniaagiga ithe liitrini.

Uheliitrises mddtekolvis lahustatakse 432 g kahealuselist ammooniumtsitraati (C.H, ,N,0,) 300 ml vees.
Lisatakse 440 ml ammoniaaki (d,, = 0,925). Lisatakse vett kuni ithe liitrini.

Mirkus
Ammoniaagi iildsisalduse kontrollimine.

Vaoetakse tsitraadilahuse proov mahuga 10 ml ja asetatakse see 250 ml kolbi. Kolb tdidetakse ettendhtud
mahuni destilleeritud veega. Ammooniumlimmastiku sisaldus selle lahuse 25 ml alikvoodis mairatakse
vastavalt meetodile 2.1.

1 ml 0,5 NHSO, = 0,008 516 g NH,

Reaktiivi peetakse nendes tingimustes nduetekohaseks, kui tiitrimisel kasutatud milliliitrite arv jaab
vahemikku 17,7-18 ml.

Vastasel korral lisatakse iga eespool osutatud 18 ml-st puudu jddva 0,1 ml kohta 4,25 ml ammoniaaki
d, = 0,925).

Pulbristatud 8-hiidroksiikinoliin (oksiin).
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5. SEADMED
5.1. Standardne laborivarustus ja viike klaas- voi portselanuhmer uhmrinuiaga.
5.2. 500 ml mootekolvid.
5.3. 1 000 ml mdotekolb.
5.4, Poordloksuti (35-40 podret minutis).
6. PROOVI ETTEVALMISTAMINE
Vt meetod 1.
7. ANALUUSI KAIK
7.1. Proov

1 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,0005 g tdpsusega ja asetatakse vdikesesse uhmrisse. Proovi
niisutamiseks lisatakse ligikaudu 10 tilka tsitraati (4.1) ja see purustatakse viga ettevaatlikult uhmrinuia-

ga.

7.2. Ekstraheerimine

Lisatakse 20 ml ammooniumtsitraati (4.1) ja segatakse pastaks ning jdetakse umbes itheks minutiks
seisma.

Vedelik dekanteeritakse 500 ml mootekolbi, filtreerides sellest vilja voimalikud eelnevast niiskuse mdjul
peenestamisest padsenud osakesed. Jddgile lisatakse 20 ml tsitraadilahust (4.1), peenestatakse eespool
kirjeldatud viisil ning vedelik dekanteeritakse mddtekolbi. Protsessi korratakse neli korda, nii et viienda
korra 16ppedes saab kogu toote kolbi kallata. Nende protsesside kiigus kasutatud tsitraadi tildkogus peab
olema ligikaudu 100 ml.

Uhmrinuia ja uhmrit loputatakse mootekolvi kohal 40 ml destilleeritud veega.
Suletud kolbi loksutatakse poordloksutil (5.4) kolm tundi.

Kolb jdetakse 15-16 tunniks seisma, seejarel loksutatakse seda samades tingimustes uuesti kolm tundi.
Kogu protsessi jooksul hoitakse temperatuuri tasemel 20 * 2 °C.

Kolb tiidetakse mootemargini destilleeritud veega. Filtreeritakse ldbi kuiva filtri, filtraadi esimene osa
heidetakse korvale ja selge filtraat kogutakse kuiva kolbi.

7.3. Miiramine

Ekstraheeritud fosfori madramine sel viisil saadud lahuse alikvoodis teostatakse vastavalt meetodile 3.2.

8. LIIDE

Oksiini kasutamine vdimaldab kdesoleva meetodi rakendamist magneesiumi sisaldavate vietiste puhul.
Selle kasutamine on soovitatav, kui magneesiumi ja fosforanhtidriidi sisalduse suhe on suurem kui 0,03
(Mg[P,O, > 0,03). Sel juhul lisatakse niisutatud analiiiisitavale proovile 3 g oksiini. Samal ajal ei sega
oksiini kasutamine magneesiumi puudumisel tdendoliselt jargnevat madramist. Kui magneesiumi teadao-
levalt ei esine, on siiski voimalik oksiini mitte kasutada.
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Meetod 3.1.6

VEES LAHUSTUVA FOSFORI EKSTRAHEERIMINE

1. RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis madratletakse vees lahustuva fosfori midramise kord.

2. KASUTUSVALDKOND

Kohaldatakse kdigi vietiste, sealhulgas liitvdetiste suhtes, mille puhul on ette nihtud vees lahustuva
fosfori midramine.

3. POHIMOTE

Loksutamise abil ekstraheerimine vees kindlaksméiratud tingimustes.

4. REAKTIIV

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

5. SEADMED
5.1. 500 ml modtekolb (nt Stohmanni kolb).
5.2. Poordloksuti (35-40 pooret minutis).
6. PROOVI ETTEVALMISTAMINE
Vt meetod 1.
7. ANALUUSI KAIK
7.1. Proov

5 g ettevalmistatud proovi kaalutakse 0,001 g tdpsusega ja asetatakse 500 ml mddtekolbi (5.1).

7.2. Ekstraheerimine

Kolbi lisatakse 450 ml vett, mille temperatuur peab jidgma vahemikku 20-25 °C.

Loksutatakse poordloksutil 30 minutit.

Seejirel lisatakse vett kuni margini, segatakse pohjalikult loksutades ja filtreeritakse ldbi kuiva fosfaadiva-
ba kurdfiltri kuiva anumasse.

7.3. Miidramine

Fosfori mairamine sel viisil saadud lahuse alikvoodis teostatakse vastavalt meetodile 3.2.
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4.1.

4.2.

Meetod 3.2

EKSTRAHEERITUD FOSFORI MAARAMINE

(Kinoliinfosfomoliibdaadil pohinev gravimeetriline meetod)

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis mairatletakse fosfori mairamise kord vietiseekstraktides.

KASUTUSVALDKOND

Meetodit kohaldatakse fosfori eri vormide mairamisel koigis véetiseekstraktides (').

POHIMOTE
Pirast voimalikku hiidroliiiisi sadestatakse fosfor happelises keskkonnas kinoliinfosfomoliibdaadina.
Parast filtreerimist ja pesemist kuivatatakse sade temperatuuril 250 °C ja kaalutakse.

Eespool nimetatud tingimustes ei avalda lahuses tdendoliselt leiduvad tihendid (mineraal- voi orgaanilised
happed, ammooniumioonid, lahustuvad silikaadid jms) segavat mdju, kui sadestamisel kasutatakse
naatriummoliibdaadil voi ammooniummoliibdaadil pohinevat reaktiivi.

REAKTIIVID

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
Kontsentreeritud lammastikhape (d,, = 1,40).
Reaktiivi valmistamine.

Naatriummoliibdaadil pohineva reaktiivi valmistamine.

Lahus A: 70 g naatriummoliibdaatdihiidraati lahustatakse 100 ml destilleeritud vees.

Lahus B: 60 g sidrunhappe monohiidraati lahustatakse 100 ml destilleeritud vees ja lisatakse 85 ml
kontsentreeritud limmastikhapet (4.1).

Lahus C: lahuse C saamiseks segatakse lahus A lahusesse B.

Lahus D: 50 ml destilleeritud veele lisatakse 35 ml kontsentreeritud limmastikhapet (4.1) ja seejarel 5 ml
virskelt destilleeritud kinoliini. See lahus lisatakse lahusele C, segatakse pohjalikult ja jdetakse iileto
pimedasse seisma. Seejdrel viiakse ruumala destilleeritud veega 500 ml-ni, segatakse uuesti ja filtreeritakse
l4bi klaasfilterlehtri (5.6).

Ammooniummoliibdaadil pdhineva reaktiivi valmistamine.

Lahus A: 300 ml destilleeritud vees lahustatakse 100 g ammooniummoliibdaati, kuumutades lahust
ornalt ja segades seda aeg-ajalt.

Lahus B: 120 g sidrunhappe monohiidraati lahustatakse 200 ml destilleeritud vees ning lisatakse 170 ml
kontsentreeritud vaavelhapet (4.1).

(") Mineraalhapetes lahustuv fosfor, vees lahustuv fosfor, ammooniumtsitraadi lahustes lahustuv fosfor, 2 % sidrunhappes lahustuv fosfor

ja 2 % sipelghappes lahustuv fosfor.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.1.

Lahus C: 70 ml kontsentreeritud limmastikhappele (4.1) lisatakse 10 ml vérskelt destilleeritud kinoliini.

Lahus D: lahus A kallatakse hoolikalt segades aeglaselt lahusesse B. Pirast pdhjalikku segamist lisatakse
sellele segule lahus C ja viiakse ruumala the liitrini. Jdetakse kaheks pievaks pimedasse seisma ja
filtreeritakse labi klaasfilterlehtri (5.6).

Reaktiive 4.2.1 ja 4.2.2 voib kasutada samal viisil; molemat reaktiivi tuleb silitada suletud poliietiileen-
pudelis pimedas.

SEADMED

Standardne laborivarustus ja laia kaelaga 500 ml Erlenmeyeri kolb.
10, 25 ja 50 ml gradueeritud pipetid.

Filtertiigel poori labimddduga 5-20 pm.

Biichneri kolb.

Temperatuurile 250 = 10 °C reguleeritud kuivatuskapp.

Klaasfilterlehter poori libimddduga 5-20 pm.

ANALUUSI KAIK

Lahuse tdéotlemine

Vietiseekstrakti alikvoot (vt tabel 2), mis sisaldab ligikaudu 0,01 g P,O,, viiakse pipeti abil 500 ml
Erlenmeyeri kolbi. Lisatakse 15 ml kontsentreeritud limmastikhapet (') (4.1) ja lahjendatakse veega
ligikaudu 100 ml-ni.

Tabel 2

Fosfaadilahuste alikvootide miiramine

Kinoliinfosfo- Kinoliinfosfo-
o o Analiiiisiks voe- Lahjendus Proov Lahjendus Sadestatav ) moliibdaadi ) moliibdaadi
P,0.% vietises P% vietises tud proov iimberarvestus- | iimberarvestus-
tegur (F), tegur (F), P%-
proov (g) (ml-ni) (mb) (ml-ni) (mb) P,0 %-des des
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

(') Voi 21 ml, kui sadestatav lahus sisaldab rohkem kui 15 ml tsitraadilahust (neutraalset tsitraati vdi Petermanni v3i Joulie’ leeliselist
tsitraati).
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

Hiidroliiiis

Kui lahuses arvatakse esinevat metafosfaate, piirofosfaate voi poliifosfaate, teostatakse hiidroliiiis jargmisel
viisil.

Erlenmeyeri kolvi sisu actakse aeglaselt keema ja hoitakse sellel temperatuuril kuni hiidroliiiisi 16ppemi-
seni (selleks kulub tavaliselt tiks tund). Pritsimisest ja liigsest aurustumisest tulenevaid kadusid, mis
vihendaksid esialgset mahtu rohkem kui poole vorra, tuleb viltida pistjahuti paigaldamise teel. Pirast
hidrolitiisi lisatakse destilleeritud vett kuni esialgse mahuni.

Tiigli kaalumine

Filtertiiglit (5.3) kuivatatakse temperatuurile 250 + 10 °C reguleeritud kuivatuskapis vahemalt 15 minutit.
Tiigel kaalutakse parast selle jahutamist eksikaatoris.

Sadestamine

Erlenmeyeri kolvis sisalduvat happelist lahust kuumutatakse, kuni see hakkab keema, ning seejirel
alustatakse kinoliinfosfomoliibdaadi sadestamist, lisades tilkhaaval ja pidevalt segades 40 ml sadestavat
reaktiivi (reaktiivi 4.2.1 voi 4.2.2) (). Erlenmeyeri kolb asetatakse auruvanni ja jietakse sinna 15 minutiks,
loksutades kolbi aeg-ajalt. Lahuse voib filtreerida otsekohe voi pérast selle jahtumist.

Filtreerimine ja pesemine

Lahus filtreeritakse vaakumis dekanteerimise teel. Erlenmeyeri kolvis olevat sadet pestakse 30 ml veega.
Lahus dekanteeritakse ja filtreeritakse. Seda protsessi korratakse viis korda. Ulejiinud sade viiakse
kvantitatiivselt tiiglisse ning seda pestakse veega. Sadet pestakse neli korda 20 ml veega, lastes vedelikul
enne iga lisamist ldbi tiigli voolata. Sade kuivatatakse pdhjalikult.

Kuivatamine ja kaalumine

Tiigli valispinda puhitakse filterpaberiga. Tiigel asetatakse kuivatuskappi (5.5) ja seda hoitakse seal
temperatuuril 250 °C, kuni selle mass enam ei muutu (harilikult 15 minutit); tiigel jietakse timbritseva
6hu temperatuuril eksikaatorisse jahtuma ja kaalutakse kiiresti.

Pimekatse

Iga mddramiste seeria kohta teostatakse pimekatse, kasutades ainult ekstraheerimisel kasutatud reaktiive ja
lahusteid samades proportsioonides (tsitraadilahus jms), ning selle tulemusi vdetakse arvesse 15pptulemu-
se arvutamisel.

Kontrollimine

Teostatakse madramine, mille puhul kasutatakse kaaliumdivesinikfosfaadi lahuse alikvooti, mis sisaldab
001 g PO..

(") Fosfaadilahuste sadestamiseks, mis sisaldavad rohkem kui 15 ml tsitraadilahust (neutraalset, Petermanni voi Joulie’ lahust) ja mida on
hapestatud 21 ml kontsentreeritud limmastikhappega (vt punkti 6.1 joonealust markust), kasutatakse 80 ml sadestavat reaktiivi.
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TULEMUSE VALJENDAMINE

Tabelis 2 esitatud analiiiisitavate proovide ja lahjenduste kasutamisel kehtib jargmine valem:
P% videtises = (A —a) x F

Vo1

PO, vdetises = (A — a) x F,

kus:

A = kinoliinfosfomoliibdaadi mass grammides;

a = pimekatses saadud kinoliinfosfomoliibdaadi mass grammides;
Fja F = tabeli 2 kahes viimases veerus esitatud tegurid.

Tabelis 2 esitatuist erinevate analiitisitavate proovide ja lahjenduste puhul kehtib jirgmine valem:

(A—a)xf xDx 100
M

PO % vietises =

Voi

A—a)xfxDx100
P,05 % vietises = ( 2)

M I
kus:
fjaf = tegurid kinoliinfosfomoliibdaadi {imberarvestamiseks P,0.-ks = 0,032074 (f) voi P-ks =
0,013984 (f);

D = lahjendusaste;
M = analiilisitava proovi mass grammides.

Meetod 4

KAALIUM

Meetod 4.1

VEES LAHUSTUVA KAALIUMI SISALDUSE MAARAMINE

RAKENDUSALA

Kiesolevas dokumendis mairatletakse vees lahustuva kaaliumi mairamise kord.

KASUTUSVALDKOND

Koik direktiivi 76/116/EMU 1 lisas loetletud kaaliumvéetised.

POHIMOTE

Analiiiisitavas proovis sisalduv kaalium lahustatakse vees. Kvantitatiivset madramist segada vdivate ainete
korvaldamise voi sidumise jdrel sadestatakse kaalium norgalt leeliselises keskkonnas kaaliumtetrafeniiiil-
boraadi (KTFB) kujul.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

REAKTIIVID

Destilleeritud vdi demineraliseeritud vesi.

Formaldehiiiid.

Selge 25-35 % formaldehiiiidi lahus.

Kaaliumkloriid analiiiisi teostamiseks.

Naatriumhiidroksiidi 10 N lahus.

Tuleb hoolitseda selle eest, et kasutatakse ainult kaaliumivaba naatriumhiidroksiidi.
Indikaatorlahus.

0,5 g fenoolftaleiini lahustatakse 90 % etanoolis ja ruumala viiakse 100 ml-ni.
EDTA lahus.

4 g etiileendiamiintetradddikhappe dihiidraadi dinaatriumsoola lahustatakse vees 100 ml modtekolvis.
Kolb tdidetakse ettendhtud mahuni ja segatakse.

Seda reaktiivi sdilitatakse plastanumas.

Naatriumtetrafeniiiilboraadi (NTFB) lahus.

32,5 g naatriumtetrafeniiiilboraati lahustatakse 480 ml vees, lisatakse 2 ml naatriumhiidroksiidi lahust
(4.3) ja 20 ml magneesiumkloriidi lahust (100 g MgCl, - 6H,0 liitri kohta).

Segatakse 15 minutit ja filtreeritakse libi peene tuhavaba filtri.
Seda reaktiivi sdilitatakse plastanumas.

Pesemisvedelik.

20 ml NTFB lahust (4.6) lahjendatakse veega 1 000 ml-ni.
Broomivesi.

Kiillastunud broomilahus vees.

SEADMED

1 000 ml modtekolvid.

250 ml keeduklaas.

Filtertiiglid poori libimodduga 5-20 pm.

Temperatuurile 120 £ 10 °C reguleeritud kuivatuskapp.

Eksikaator.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE
Vt meetod 1.

Kaaliumsoolade puhul tuleb proov analiiiisiks representatiivse proovi saamiseks piisavalt peeneks jahva-
tada. Selliste toodete puhul tuleb kohaldada meetodi 1 punkti 6 15iget a.

ANALUUSI KAIK

Proov

10 g ettevalmistatud proovi (iile 50 % kaaliumoksiidi sisaldavate kaaliumsoolade puhul 5 g) kaalutakse
0,001 g tdpsusega. See uuritav proov asetatakse koos ligikaudu 400 ml veega 600 ml keeduklaasi.

Actakse keema ja keedetakse 30 minutit. Jahutatakse, viiakse kvantitatiivselt 1 000 ml mootekolbi, kolb
tdidetakse ettendhtud mahuni, lahus segatakse ja filtreeritakse kuiva vastuvdtuanumasse. Filtraadi esimesed
50 ml heidetakse korvale (vt punkt 7.6, mirkus t66 kiigu kohta).

Alikvoodi ettevalmistamine sadestamiseks

Filtraadi alikvoot, mis sisaldab 25-50 mg kaaliumi (vt tabel 3), vilakse pipetiga 250 ml keeduklaasi.
Vajadusel lisatakse vett kuni 50 ml-ni.

Voimalike segavate mojude korvaldamiseks lisatakse 10 ml EDTA lahust (4.5) ja mitu tilka fenoolftaleiini
lahust (4.4) ning segatakse tilkhaaval hulka naatriumhiidroksiidi lahust (4.3), kuni lahus muutub
punaseks, ning 1opuks lisatakse liia tagamiseks veel mdned tilgad naatriumhiidroksiidi (harilikult piisab
proovi neutraliseerimiseks ja liia tagamiseks 1 ml-st naatriumhiidroksiidist).

Suurema osa ammoniaagi eemaldamiseks (vt punkt 7.6, mirkus t66 kiigu kohta, 1dige b) keedetakse
lahust viikesel kuumusel 15 minutit.

Vajaduse korral lisatakse vett, viimaks ruumala 60 ml-ni.

Lahus aetakse keema, keeduklaas eemaldatakse kuumutilt ja lisatakse 10 ml formaldehtitidi (4.1).
Lisatakse mitu tilka fenoolftaleiini ja vajadusel veel veidi naatriumhiidroksiidi kuni selgelt eristatava
punase varvuse ilmumiseni. Keeduklaas kaetakse kellaklaasiga ja asetatakse 15 minutiks auruvanni.

Tiigli kaalumine

Filtertiiglit (vt punkt 5 “Seadmed”) kuivatatakse kuivatuskapis (5.4) temperatuuril 120 °C, kuni selle mass
enam ei muutu (ligikaudu 15 minutit).

Tiiglil lastakse eksikaatoris jahtuda ja seejirel see kaalutakse.

Sadestamine

Keeduklaas eemaldatakse auruvannist ja lahusesse segatakse tilkhaaval 10 ml NTFB lahust (4.6). Selle
lisamiseks kulub umbes kaks minutit. Enne filtreerimist oodatakse vihemalt 10 minutit.

Filtreerimine ja pesemine

Filtreeritakse vaakumis eelnevalt kaalutud tiiglisse, keeduklaasi loputatakse pesemisvedelikuga (4.7), sadet
pestakse kolm korda pesemisvedelikuga (pesemisvedelikku kulub kokku 60 ml) ja kaks korda 5-10 ml
veega.

Sade kuivatatakse pohjalikult.
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7.6. Kuivatamine ja kaalumine
Tiigli valispinda piihitakse filterpaberiga. Tiigel koos selle sisuga asetatakse pooleteiseks tunniks tempera-
tuurile 120 °C reguleeritud kuivatuskappi. Tiiglil lastakse eksikaatoris timbritseva Ghu temperatuurini
jahtuda ja see kaalutakse kiiresti.
Mirkus t66 kdigu kohta
a) Kui filtraat on virvuselt tume, viiakse maksimaalselt 100 mg K,O sisaldav alikvoot pipetiga 100 ml
mddtekolbi, lisatakse broomivett ja aetakse lahus broomi voimaliku liia korvaldamiseks keema. Parast
jahutamist kolb tdidetakse, lahus filtreeritakse ning teostatakse filtraadi alikvoodis sisalduva kaaliumi
kvantitatiivne maaramine.
b) Kui ammooniumldimmastiku sisaldus on vdike voi see puudub, ei ole 15 minutit viltav keetmine
vajalik.
7.7. Proovidena voetavad alikvoodid ja iimberarvestustegurid
Tabel 3
Meetodi 4 puhul
o Ekstraktlahuse Sadestamiseks Umberarvestus- Umberarvestus-
Analiiiisiks voetud proov lahjendami- Lahjendus proovina vdetav tegur (F), tegur (F),
K,O % vietises K % vietises proov seks alikvoot
2 % K,0 % K
(© (ml) (ml-ni) (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
kas — 10 131,400 109,060
20-50 16,6-41,5 10
voi 50 250 50 131,400 109,060
kas — - 10 262,800 218,120
ile 50 iile 41,5 5 .
voi 50 250 50 262,800 218,120
7.8. Pimekatse
Iga madramiste seeria kohta teostatakse pimekatse, kasutades ainult analiiiisi kdigus kasutatud reaktiive ja
lahusteid samades proportsioonides, ning selle tulemusi vetakse arvesse 1dpptulemuse arvutamisel.
7.9. Kontrollkatse

Analiiiisimeetodi kontrollimiseks teostatakse méadramine, mille puhul kasutatakse kaaliumkloriidi vesila-
huse alikvooti, mis sisaldab maksimaalselt 40 mg K,0.



13/4. kd

Euroopa Liidu Teataja

131

TULEMUSE VALJENDAMINE

Tabelis 3 esitatud analiiiisitavate proovide ja lahjenduste kasutamisel kehtib jirgmine valem:
K,O % vietises = (A — a) x F

voi

K % vietises = (A — a) x F,

kus:

A = proovi analiiiisimisel saadud sademe mass grammides;
a = pimekatses saadud sademe mass grammides;

Fja F = tegurid (vt tabel 3).

Tabelis 3 esitatuist erinevate analiiiisitavate proovide ja lahjenduste puhul kasutatakse jargmist valemit:

(A—a) xfxDx100
M

voi

(A—a) xf xDx 100

M

kus:

f = tegur KTFB imberarvestamiseks KZO-ks =0,1314;

f = tegur KTFB iimberarvestamiseks K-ks = 0,109;

D = lahjendusaste;

M = analiiiisitava proovi mass grammides.
Meetod 5

MAGNEESIUM
Meetod 5.1
VEES LAHUSTUVA MAGNEESIUMI MAARAMINE
RAKENDUSALA

Kéesolevas dokumendis mairatletakse vees lahustuva magneesiumi méadramise kord.

KASUTUSVALDKOND

Ainult lihtvietised, mille suhtes ndhakse direktiivi 76/116/EMU I lisa A osas ette vees lahustuvale

magneesiumile viitamine.
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3. POHIMOTE
Magneesiumi lahustamine, keetes uuritavat proovi vees.
Esimene tiitrimine (Ca + Mg)-EDTA-ga eriokroommust T juuresolekul. Teine tiitrimine Ca-EDTA-ga
fluoreksooni voi kaltsoonsiisihappe juuresolekul. Magneesiumi méddramine erinevuse alusel.

4. REAKTIIVID
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

4.1. Magneesiumi 0,05-molaarne standardlahus.
Kaalutakse vilja 2,016 g eelnevalt kahe tunni viltel 600 °C juures kaltsineeritud magneesiumoksiidi. See
asetatakse koos 100 ml veega keeduklaasi. Segades lisatakse 120 ml ligikaudu 1 N soolhapet. Pirast
lahustumist viiakse lahus kvantitatiivselt tiheliitrisesse mootekolbi, lisatakse vett ettendhtud mahuni ja
segatakse.
Lahuse kontsentratsiooni kontrollitakse gravimeetrilisel teel fosfaadi pohjal.
1 ml seda lahust peaks sisaldama 1,216 mg Mg (= 2,016 mg MgO).

4.2. EDTA 0,05-molaarne lahus.
Kaalutakse vilja 18,61 g etiileendiamiintetradédikhappe dihiidraadi dinaatriumsoola (C, H,,N,Na O, -
2H,0), asctatakse see theliitrisesse keeduklaasi ja lahustatakse 600-800 ml-s vees. Lahus viiakse
kvantitatiivselt iiheliitrisesse modtekolbi. Tdidetakse ettendhtud mahuni ja segatakse. Seda lahust kont-
rollitakse standardlahuse (4.1) 20 ml prooviga, viies ldbi tiitrimise vastavalt analiiiisiprotseduurile (7.4.1).
1 ml EDTA lahust peaks vastama 1,216 milligrammile Mg-le v6i 2,016 milligrammile MgO-le ning
2,004 milligrammile Ca-le v6i 2,804 milligrammile CaO-le (vt punktid 9.1 ja 9.6).

4.3. Kaltsiumi 0,05-molaarne standardlahus.
Kaalutakse vilja 5,004 g kuiva kaltsiumkarbonaati. See asctatakse koos 100 ml veega keeduklaasi.
Lahusesse segatakse vahehaaval 120 ml ligikaudu 1 N soolhapet.
Siisinikdioksiidi eemaldamiseks aetakse lahus keema, jahutatakse, viiakse kvantitatiivselt iiheliitrisesse
mootekolbi, lisatakse vett ettendhtud mahuni ja segatakse. Seda lahust kontrollitakse EDTA lahusega
(4.2), jargides punktis 7.4.2 sitestatud analiiiisiprotseduuri. 1 ml seda lahust peaks sisaldama 2,004 mg
Ca (= 2,804 mg CaO) ja vastama 1 ml-le 0,05-molaarsele EDTA lahuscle.

4.4, Fluoreksoonindikaator.
Uhmris segatakse 1 g fluoreksooni ettevaatlikult 100 g naatriumkloriidiga. Seda segu kasutatakse
10 mg. Indikaator muutub rohelisest oranziks. Tiitrimist tuleb teostada kuni rohelise varjundita oranzi
vérvuse ilmumiseni.

4.5. Kaltsoonstisihappe indikaatorlahus.
400 mg kaltsoonsiisihapet lahustatakse 100 ml metanoolis. Seda lahust kasutatakse kolm tilka.
Indikaator muutub punasest siniseks. Tiitrimist tuleb teostada kuni punase varjundita sinise virvuse
ilmumiseni.

4.6. Eriokroommust T indikaatorlahus.

300 mg eriokroommust T-d lahustatakse 25 ml propiiiilalkoholi ja 15 ml trietanoolamiini segus. Seda
lahust kasutatakse kolm tilka. See indikaator muutub punasest siniseks ja tiitrimist tuleb teostada kuni
punase varjundita sinise vdrvuse ilmumiseni. Indikaator muudab virvi ainult magneesiumi esinemise
korral. Vajadusel lisatakse 0,1 ml standardlahust (4.1).
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4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

7.3.

Nii kaltsiumi kui magneesiumi esinemise korral moodustab EDTA kdoigepealt kompleksi kaltsiumiga ja
seejirel magneesiumiga. Sel juhul madratakse need kaks elementi itheaegselt.

Kaaliumtsiianiid.

2 % KCN vesilahus.

Kaaliumhiidroksiidi ja kaaliumtsiianiidi lahus.

280 g KOH ja 66 g KCN lahustatakse vees, ruumala viiakse iithe liitrini ja segatakse.

Puhverlahus pH-tasemega 10.

33 g ammooniumkloriidi lahustatakse 200 ml vees, lisatakse 250 ml ammoniaaki (d = 0,91), secjdrel
lisatakse vett kuni 500 ml-ni ja segatakse. Selle lahuse pH-taset kontrollitakse regulaarselt.

SEADMED

Magnetsegaja voi mehaaniline segaja.

pH-meeter.

500 ml modtekolvid.

300 ml keeduklaasid.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Proov

1 mg tdpsusega kaalutud 5 g ettevalmistatud proovi asetatakse 500 ml mddtekolbi.

Lahus

Lisatakse ligikaudu 300 ml vett ja keedetakse pool tundi. Jahutatakse, tdidetakse ettenihtud mahuni,
segatakse ja filtreeritakse.

Kontrollkatse

Lahuste (4.1) ja (4.3) alikvootidega teostatakse médramine selliselt, et Ca ja Mg suhe oleks vordne nende
ecldatava suhtega proovis.

Selleks voetakse a milliliitrit standardlahust (4.3) ja b — a milliliitrit standardlahust (4.1).

a ja b on kahel proovi analiiisimiseks teostatud tiitrimisel kasutatud EDTA lahuse milliliitrite arv. See
protseduur loetakse nduetekohaseks ainult siis, kui EDTA, kaltsiumi ja magneesiumi standardlahused on
tapselt ekvivalentsed. Vastasel korral tuleb teha asjakohased korrektsioonid.
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7.4. Maiiramine

7.4.1. Tiitrimine eriokroommust T juuresolekul
Analiiiisitava lahuse (7.5) alikvoot pipeteeritakse 300 ml keeduklaasi ja lahjendatakse veega ligikaudu
100 ml-ni. Lisatakse 5 ml puhverlahust (4.9). pH-meetriga mo6detud pH-tase peab olema 10,5 + 0,1.
Lisatakse 2 ml kaaliumtsiianiidi lahust (4.7) ja kolm tilka eriokroommust T indikaatorlahust (4.6).
Segatakse Ornalt ja tiitritakse EDTA lahusega (4.2) (9.2, 9.3 ja 9.4). Téhistagu “b” 0,05-molaarse EDTA
lahuse milliliitrite arvu.

7.4.2. Tiitrimine fluoreksooni voi kaltsoonsiisihappe juuresolekul
Analiiiisitava lahuse alikvoot, mis on vordne eespool kirjeldatud tiitrimiseks voetud alikvoodiga, viiakse
pipetiga keeduklaasi. Lahjendatakse veega 100 ml-ni. Lisatakse 10 ml KOH/KCN lahust (4.8) ja
indikaatorit (4.4 voi 4.5). Segatakse Ornalt ja tiitritakse EDTA lahusega (9.2, 9.3 ja 9.4). Tahistagu “a”
0,05-molaarse EDTA lahuse milliliitrite arvu.

7.5. Tiitrimiseks proovina vdetavad alikvoodid

Iga tiitrimise jaoks proovi- | Uhes alikvoodis sisalduva
Vietiseliik na voetav alikvoot proovi kogus
(ml)
Kaltsiummagneesiumnitraat 20 0,200
Magneesiumammoonium-sulfaatnitraat 50 0,500
Looduslikud kaaliumsoolad 25 0,250
Kaaliummagneesiumkloriid 25 0,250
Kaaliummagneesiumsulfaat 25 0,250
Mirkus
1. Koigi nende vietiste puhul on proovi mass 5 g ja analiiiisitava lahuse ildmaht 500 ml.
2. Tiitrimisel eriokroommust T juuresolekul ei tohi EDTA tiitrimislahuse kogus olla oluliselt suurem kui
25 ml; vastasel korral tuleb alikvoodi mahtu vihendada.
Viimase suurendamine on siiski voimalik.
8. TULEMUSE VALJENDAMINE

(b—a)xT

MgO % vietises = v

b— T
Mg % vietises = %7

kus:

T = EDTA lahuse kontsentratsioon;

T = EDTA lahuse kontsentratsioon.

Kui see kontsentratsioon on tipselt 0,05 M, siis T vastab 0,2 016 grammile MgO-le ja T vastab
0,1 216 grammile Mg-le.

M = proovina vbetud alikvoodis sisalduva proovi mass grammides (7.5).
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9. MARKUSED

9.1. EDTA ja metalli stéhhiomeetriline suhe kompleksomeetrilises analiiiisis on alati 1 : 1, olenemata metalli
valentsist, kuigi EDTA on neljavalentne. Seepdrast on EDTA tiitrimislahus ja standardlahused mitte
normaalsed, vaid molaarsed.

9.2. Kompleksomeetrilised indikaatorid on Shu toime suhtes sageli tundlikud ja lahused voivad tiitrimise
jooksul kahvatuks muutuda. Sel juhul tuleb lisada ks voi kaks tilka indikaatorit. Seda moju tiheldatakse
eriokroommusta ja kaltsoonsiisihappe kasutamisel.

9.3. Metalli ja indikaatori kompleksid on mdnikord suhteliselt stabiilsed ning vdrvuse muutumine véib aega
votta.

Seepdrast tuleb EDTA viimased tilgad lisada aeglaselt ning tuleb veenduda, et virvuse muutumise hetk ei
ole mooddunud, lisades iihe tilga 0,05-molaarset magneesiumilahust (4.1) voi kaltsiumilahust (4.3).
See kehtib eriti eriokroomi-magneesiumi kompleksi puhul.

9.4. Indikaatori virvuse muutumist tuleb jilgida mitte ilalt, vaid horisontaalselt libi lahuse, ning keeduklaas
peab paiknema valgel taustal hastivalgustatud kohas.

Virvuse muutumist voib holpsalt jilgida ka nii, et keeduklaas asetatakse (25-vatise pirniga varustatud)
altvalgustusega mattklaasist alusele.

9.5. See analiiis nduab keemikult teatavaid kogemusi. Muuhulgas peaks ta hoolega jilgima virvuse muutu-
misi standardlahuste (4.1 ja 4.3) kasutamisel.

Médramisi on soovitatav lasta alati teostada samal keemikul.
9.6. Standardlahuste (4.1, 4.2 ja 4.3) ekvivalentsuse kontrollimist voib holbustada garanteeritud kontsentrat-
siooniga EDTA lahuse (nditeks Titrisoli voi Normexi) kasutamine.
Meetod 6
KLOOR
Meetod 6.1
KLORIIDIDE MAARAMINE ORGAANILISE AINESE PUUDUMISEL

1. RAKENDUSALA
Kaesolevas dokumendis madratletakse kloriidide méddramise kord orgaanilise ainese puudumisel.

2. KASUTUSVALDKOND

Koik orgaanilist ainest mittesisaldavad vietised.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

POHIMOTE

Vees lahustatud kloriidid sadestatakse happelises keskkonnas hdbenitraadi standardlahuse liiaga. Liiga
tiitritakse ammooniumtiotsiianaadi lahusega ammooniumraudsulfaadi juuresolekul (Volhardi meetod).

REAKTIIVID

Kloriidivaba destilleeritud v&i demineraliseeritud vesi.
Nitrobenseen voi dietiiiileeter.

10 N limmastikhape.

Indikaatorlahus.

40 g ammooniumraudsulfaati Fe,(SO,), - (NH,),SO, - 24H,0 lahustatakse vees ja ruumala viiakse iihe
liitrini.

Hobenitraadi 0,1 N standardlahus.
Ammooniumtiotsiianaadi 0,1 N standardlahus.
Valmistamine.

Kuna see sool on hiigroskoopne ja selle kuivatamisega kaasneb lagundamise oht, on soovitatav kaaluda
vilja ligikaudu 9 g soola, lahustada see vees ja viia ruumala ithe liitrini. Kontsentratsiooni 0,1 N
saavutamiseks tiitritakse lahust 0,1 N AgNO-ga.

SEADMED

Poordloksuti (35-40 poodret minutis).
Biiretid.

500 ml modtekolb.

250 ml kooniline (Erlenmeyeri) kolb.

PROOVI ETTEVALMISTAMINE

Vt meetod 1.

ANALUUSI KAIK

Proov ja lahuse valmistamine

0,001 g tdpsusega kaalutud 5 g proovi asetatakse 500 ml mddtekolbi ja lisatakse 450 ml vett. Segatakse
pool tundi loksutil (5.1); ruumala viiakse destilleeritud veega 500 ml-ni; segatakse ja filtreeritakse
keeduklaasi.

Miiramine

Voetakse filtraadi alikvoot, mis sisaldab maksimaalselt 0,150 g kloriidi. Naiteks 25 ml (0,25 g), 50 ml
(0,5 g) voi 100 ml (1 g). Kui vdetud proovi maht on viiksem kui 50 ml, tuleb viia lahuse ruumala
destilleeritud veega 50 ml-ni.
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7.3.

7.4.

Lisatakse 5 ml 10 N lammastikhapet (4.2), 20 ml indikaatorlahust (4.3) ja kaks tilka ammooniumtiot-
stianaadi standardlahust (viimatinimetatud reaktiivi proov vdetakse sel eesmirgil nullnivoole reguleeritud
biiretiga).

Seejarel lisatakse biiretiga hobenitraadi standardlahust (4.4), kuni saavutatakse 2-5 milliliitrine liig.
Lisatakse 5 ml nitrobenseeni voi 5 ml dietiiiileetrit (4.1) ja loksutatakse histi sademe aglomeerimiseks.
Hobenitraadi liiga tiitritakse 0,1 N ammooniumtiotsiianaadiga (4.5), kuni tdheldatakse punakaspruuni
virvuse teket, mis jadb piisima ka siis, kui kolbi kergelt loksutatakse.

Mirkus

Nitrobenseen voi dietiiiileeter (eelkdige aga nitrobenseen) takistab hdbekloriidil tiotsiianaatioonidega
reageerimast. Sel pohjusel taheldatakse virvuse selget muutumist.

Pimekatse

Pimekatse teostatakse samadel tingimustel ja seda vdetakse arvesse 1opptulemuse arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne méidramiste teostamist kontrollitakse meetodi tdpsust, kasutades selleks otstarbeks varskelt valmista-
tud kaaliumkloriidi lahuse alikvooti, mis sisaldab teadaoleva koguse kloriidi suurusjirgus 100 mg.
TULEMUSE VALJENDAMINE

Analiitisi tulemus valjendatakse kloriidi protsentuaalse sisaldusena analiiiisimiseks saabunud proovis.
Kloriidi (Cl) protsentuaalne sisaldus arvutatakse jargmise valemi abil:

Vz = Vez) = (Va = Vea) x 100
Kloriidits — 0003546 x L2~ Vcz) = (Va = Va) X 7

M
kus:
V. = 0,1 N hobenitraadi milliliitrite arv;
v, = pimekatses kasutatud 0,1 N hdobenitraadi milliliitrite arv;
A = 0,1 N ammooniumtiotsiianaadi milliliitrite arv;
V., = pimekatses kasutatud 0,1 N ammooniumtiotsiianaadi milliliitrite arv;
M = vdetud proovi mass grammides (7.2).
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Meetodid 7
JAHVATAMISE PEENUS
Meetod 7.1
JAHVATAMISE PEENUSE MAARAMINE (KUIVMEETOD)

1. RAKENDUSALA
Kiesolevas dokumendis méiratletakse jahvatamise peenuse madramise kord kuivmeetodil.

2. KASUTUSVALDKOND
Koik EMU nduetele vastavad vietised, millele esitatavad nduded jahvatamise peenuse osas eeldavad
0,63 mm ja 0,160 mm sdelade kasutamist.

3. POHIMOTE
Sdela mehaanilise raputamise teel médratakse need toote kogused, mille puhul graanuli suurus on
suurem kui 0,63 mm, ja need kogused, mille puhul graanuli suurus jiab vahemikku 0,16-0,63 mm,
ning arvutatakse jahvatamise peenuse mair protsentides.

4. SEADMED

4.1. Mehaaniline sdelavonguti.

4.2. Vastavalt 0,16 mm ja 0,63 mm suuruste avadega standardmddtmetega sdelad (libimddduga 20 cm ja
korgusega 5 cm).

5. ANALUUSI KAIK
50 g ainet kaalutakse 0,05 g tipsusega. Kaks sdela ja kogumisanum iihendatakse vongutiga (4.1),
asetades suuremate avadega soela iilespoole. Analiitisitav proov asetatakse iilemisele soelale. Sdelutakse
10 minutit ja eemaldatakse pohjale kogunenud osa. Seade kiivitatakse uuesti ning ithe minuti pérast
kontrollitakse, et pdhjale kogunenud proovi kogus ei oleks suurem kui 250 mg. Protsessi korratakse (iga
kord kestusega iiks minut), kuni kogunenud proovi kogus on viiksem kui 250 mg. Kummalegi soelale
jaanud jadkmaterjal kaalutakse eraldi.

6. TULEMUSE VALJENDAMINE

0,63 mm suuruste avadega sdelale jadanud jédgile vastav proovi peenuse% = (50 - M) x 2;

0,16 mm suuruste avadega sdelale jiinud jadgile vastav proovi peenuse% = [50 - (M, + M,))] x 2,

kus:
M, = 0,63 mm suuruste avadega soelale jaanud jaagi mass grammides;
M, = 0,16 mm suuruste avadega soelale jainud jaigi mass grammides

(0,63 mm suuruste avadega sdelale jadnud osa on juba vilja arvatud).

Nende arvutuste tulemused iimardatakse lihima suurema iihikuni.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

6.2.

Meetod 7.2

PEHMETE LOODUSLIKE FOSFAATIDE JAHVATAMISE PEENUSE MAARAMINE

RAKENDUSALA

Seda meetodit kasutatakse pehmete looduslike fosfaatide jahvatamise peenuse méidramiseks.

KASUTUSVALDKOND

Pehmed looduslikud fosfaadid.

POHIMOTE

Viikeste mootmetega osakestest koosnevate proovide puhul voib aset leida aglomeratsioon, mis muudab
kuivsdelumise keeruliseks. Sel pdhjusel kasutatakse tavaliselt margsdelumist.

REAKTIIVID

1 % naatriumheksametafosfaadi lahus.

SEADMED

Vastavalt 0,063 mm ja 0,125 mm suuruste avadega standardmddtmetega soelad (labimodduga 20 cm ja
korgusega 5 cm); kogumisanumad.

Statiivile paigaldatud klaaslehter labimooduga 20 cm.

250 ml keeduklaasid.

Kuivatuskapp.

ANALUUSIMEETOD

Proovivotmine

50 g ainet kaalutakse 0,05 g tdpsusega. Sdela pestakse molemalt kiiljelt veega ja 0,125 mm avadega
soel asetatakse 0,063 mm avadega soela kohale.

Analiiitsi kiik

Analiiiisitav proov asetatakse iilemisele sdelale. Soelutakse viikese kiilma vee joa all (voib kasutada
kraanivett), kuni sdela 1dbiv vesi on praktiliselt selge. Tuleb hoolitseda selle eest, et veevool oleks selline,
et alumine soel ei tdituks kordagi veega.

Kui iilemisel soelal oleva jadgi kogus niib piisivat enam-vihem muutumatuna, eemaldatakse see soel ja
asetatakse ajutiselt kogumisanuma peale.
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Margsdelumist 1dbi alumise soela jitkatakse veel mone minuti viltel, kuni soela labiv vesi on peaaegu
selge.

0,125 mm sdel asetatakse uuesti 0,063 mm sdela kohale. Vdimalik sade kogumisanumas viiakse
tlemisele soelale ja sdelumist alustatakse uuesti viikese veejoa all, kuni vesi muutub uuesti peaaegu
selgeks.

Koik jaagid viiakse lehtri kaudu kvantitatiivselt erinevatesse keeduklaasidesse ning heljundatakse, tiites
keeduklaasid veega. Jaetakse umbes itheks minutiks seisma ja dekanteeritakse nii palju vett kui vdimalik.

Keeduklaasid asetatakse kaheks tunniks temperatuurile 150 °C reguleeritud kuivatuskappi.

Lastakse jahtuda, jddgid eraldatakse pintsli abil ja kaalutakse.

7. TULEMUSE VAL]ENDAMINE
Arvutuste tulemused iimardatakse ldhima suurema ithikuni.
0,125 mm suuruste avadega sdelale jaanud jaagile vastav proovi peenuse% = (50 - M) x 2;

0,063 mm suuruste avadega soelale jaanud jaagile vastav proovi peenuse% = [50 - (M, + M))] x 2,

kus:

M, = 0,125 mm suuruste avadega sdelale jianud jidgi mass grammides;

M, = 0,063 mm suuruste avadega soelale jianud jadgi mass grammides.
8. MARKUSED

Kui pirast sdelumist tiheldatakse klompide esinemist, tuleb teostada uus analiiiis jargmisel viisil.

50 g proovi kallatakse pidevalt segades aeglaselt iiheliitrisesse kolbi, mis sisaldab 500 ml naatriumheksa-
metafosfaadi lahust. Kolb suletakse ja lahust loksutatakse klompide lagundamiseks energiliselt. Kogu
suspensioon viiakse iilemisele soelale ja kolbi pestakse pohjalikult. Analiiiisi jatkatakse punktis 6.2
kirjeldatud viisil.



