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EUROOPA PARLAMENDI JA NOUKOGU MAARUS (EU) nr 2003/2003,
13. oktoober 2003,

vietiste kohta

(EMPs kohaldatav tekst)

EUROOPA PARLAMENT JA EUROOPA LIIDU NOUKOGU,

vottes arvesse Euroopa Uhenduse asutamislepingut, eriti selle
artiklit 95,

vottes arvesse komisjoni ettepanekut, (1)

vottes arvesse majandus- ja sotsiaalkomitee arvamust, (2)

toimides asutamislepingu artiklis 251 sétestatud korras (3)

ning arvestades jargmist:

(1)

Noukogu 18. detsembri 1975. aasta direktiivi
76/116/EMU vietisi kisitlevate liikmesriikide digusaktide
thtlustamise kohta, (*) néukogu 15. juuli 1980. aasta
direktiivi 80/876/EMU korge limmastikusisaldusega
ammooniumnitraat-lihtvietisi kisitlevate litkmesriikide
digusaktide iihtlustamise kohta, (°) komisjoni 8. det-
sembri 1986. aasta direktiivi 87/94/EMU suure limmasti-
kusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvietiste omaduste
kontrolli menetlusi, piiranguid ja detonatsioonikindlust
kisitlevate liitkmesriikide digusaktide iihtlustamise kohta (6)
ja komisjoni 22. juuni 1977 aasta direktiivi 77/535/EMU
véetiste proovivotu- ja analiiiisimeetodeid kasitlevate liik-
mesriikide odigusaktide ihtlustamise kohta (7) on mitu

EUT C 51 E, 26.2.2002, Ik 1 ja EUT C 227 E, 24.9.2002, lk 503.

EUT C 80, 3.4.2002, lk 6.

Euroopa Parlamendi 10. aprilli 2002. aasta arvamus (EUT C 127 E,
29.5.2002, Ik 160), ndukogu 14. aprilli 2003. aasta ithine seisukoht
(ELT C 153 E, 1.7.2003, lk 56) ja Euroopa Parlamendi 2. sep-
tembri 2003. aasta otsus (Euroopa Liidu Teatajas seni avaldamata).
EUTL 24, 30.1.1976, lk 21. Direktiivi on viimati muudetud Euroopa
Parlamendi ja ndukogu direktiiviga 98/97/EU (EUT L 18, 23.1.1999,
Ik 60).

EUT L 250, 23.9.1980, lk 7. Direktiivi on muudetud Euroopa Parla-
mendi ja ndukogu direktiiviga 97/63/EU (EUT L 335, 6.12.1997,
Ik 15).

EUT L 38, 7.2.1987, lk 1. Direktiivi on muudetud direktiiviga
88/126/EMU (EUT L 63, 9.3.1988, k 12).

EUT L 213, 22.8.1977, Ik 1. Direktiivi on viimati muudetud direk-
tiiviga 95/8/EU (EUT L 86, 20.4.1995, lk 41).

korda oluliselt muudetud. Selguse huvides ning koosk®olas
komisjoni teatisega Euroopa Parlamendile ja ndukogule
“Siseturu kohta kiivate digusaktide lihtsustamine” (SLIM) ja
tihtset turgu kasitleva tegevuskavaga tuleks need direktii-
vid tunnistada kehtetuks ja asendada iihtse digusaktiga.

Uhenduse vietistealased digusaktid on valdavalt tehnilise
sisuga. Seetdttu on maarus sobiv diguslik vahend, mis voi-
maldab kehtestada otse tootjatele ja importijatele kogu
thenduses samal ajal ja samal viisil rakendatavad tdpsed
nduded.

Liikmesriikides peavad vietised vastama teatavatele kohus-
tuslike sitetega ettendhtud tehnilistele karakteristikutele.
Need sitted, mis kisitlevad eelkdige vietiseliikide koostist,
médratlusi, nimetusi, identifitseerimist ja pakendamist, on
litkmesriigiti erinevad. Erinevused nendes stetes takistavad
ithenduse kaubandust, seetottu tuleks need sitted iihtlus-
tada.

Uhiste tehniliste kriteeriumide puudumise tttu ei ole liik-
mesriikidel voimalik tdielikult saavutada kavandatavate
meetmete eesmirki, milleks on vietiste siseturu tagamine,
seetdttu, arvestades meetmete ulatust, oleks parem need
eesmdrgid saavutada ithenduse tasandil, kusjuures tthendus
voib votta meetmeid kooskdlas asutamislepingu artiklis 5
sdtestatud subsidiaarsuspohimattega. Selles artiklis sitesta-
tud proportsionaalsuse pdhimdtte kohaselt ei ldhe kies-
olevas direktiivis ettendhtud meetmed kaugemale sellest,
mis on vajalik nimetatud eesmargi saavutamiseks.

On vaja thenduse tasandil kindlaks médrata teatavate vde-
tiste (EU vietised) nimetused, mairatlused ja koostis.

Tuleb kehtestada ithenduse eeskirjad ka EU véetiste identi-
fitseerimise ja jélgitavuse ning pakendite sulgemise kohta.

Uhenduse tasandil tuleks kehtestada kord, mida jrgitakse
juhul, kui liitkmesriik leiab, et teatava EU vietise turulevii-
mist on vaja piirata.
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(10)

(11)

(12)

(14)

(15)

(16)

Vietiste omadused voivad erineval médral koikuda olene-
valt tootmismeetodist ja toormest. Proovivotu- ja analiiii-
simeetodites vib samuti olla erinevusi. Seega on vaja keh-
testada deklareeritavate toiteelementide sisalduste puhul
lubatud hilbed. Pollumajandustarbija huvides on soovitav,
et lubatud hilbe ulatus oleks kitsas.

Kédesolevas madruses ettendhtud kvaliteedi ja koostise
nduetele vastavuse ametlikku kontrollimist peaksid tegema
litkmesriikide poolt heaks kiidetud laboratooriumid, kellest
on komisjonile teatatud.

Ammooniumnitraat on oluline koostisaine mitmesuguste
toodete puhul, millest mdned on méeldud kasutamiseks
véetisena ja moned 16hkeainena. Vottes arvesse suure lam-
mastikusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvietiste eripara
ja sellest tulenevaid ndudeid seoses avaliku julgeoleku ning
tootajate tervise ja kaitsega, on vaja kehtestada tdiendavad
ithenduse eeskirjad nende EU vietiste kohta.

Teatavad konesolevat liiki tooted vdivad olla ohtlikud ja
neid on teatavatel juhtudel voimalik kasutada ka otstarbel,
milleks nad ei ole mdeldud. See vdib ohustada inimesi ja
vara. Sellepirast peaksid tootjad olema kohustatud vdtma
vajalikke meetmeid sellise kasutuse véltimiseks ja eeskitt
tagama konesolevate vietiste jilgitavuse.

Avaliku julgeoleku huvides on eriti oluline thenduse tasan-
dil kindlaks méirata suure limmastikusisaldusega EU
ammooniumnitraatvietiste karakteristikud ja omadused,
mis vdimaldavad neid eristada sellist liiki ammooniumni-
traadist, mida kasutatakse 1ohkeainetena kasutatavate too-
dete valmistamiseks.

Ohutuse tagamiseks peavad suure limmastikusisaldusega
EU ammooniumnitraat-lihtvietised vastama teatavatele
omadustele. Tootjad peaksid tagama, et kdik suure lam-
mastikusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvietised ldbik-
sid enne turuleviimist detonatsioonikindluse katsed.

On vaja kindlaks mairata suletud termotsiikli meetodite
eeskirjad vaatamata sellele, et need meetod ei pruugi
modelleerida koiki tingimusi, mis kujunevad vietiste veol
ja sailitamisel.

Vietised voivad olla saastatud ainetega, mis vdivad kuju-
tada ohtu inimese ja loomade tervisele ja keskkonnale.
Lisaks toksilisuse, 6kotoksilisuse ja keskkonna teaduskomi-
tee arvamusele kavatseb komisjon selgitada kiisimust
juhuslike kaadmiumilisandite sisaldusest mineraalvietistes
ning teeb vajaduse korral ettepaneku Euroopa Parlamen-
dile ja ndukogule asjakohase midruse vastuvdtmiseks.
Vajaduse korral vaadatakse samal viisil 1abi ka kiisimus
muude saasteainete kohta.

On vaja kehtestada kord, mida jirgib tootja voi tema esin-
daja juhul, kui ta soovib, et I lisasse kantaks uus véeti

(18)

seliik, mis annaks asjakohasel juhul véimaluse kasutada
marget “EU vietis”.

Kiesoleva maidruse rakendamiseks vajalikud meetmed
tuleks votta vastavalt ndukogu 28. juuni 1999. aasta otsu-
sele 1999/468/EU, (*) millega kehtestatakse komisjoni
rakendusvolituste kasutamise menetlused.

Liikmesriigid peaksid kindlaks mairama kiesoleva maa-
ruse sitete rikkumise korral kohaldatavad sanktsioonid.
Nad voivad ette niha, et artiklit 27 rikkunud tootjat voib
trahvida summaga, mis on vdrdne nduetele mittevastava
saadetise kiimnekordse turuvaartusega.

Direktiivid 76/116/EMU, 77/535/EMU, 80/876/EMU ja
87/94/EMU tuleks tunnistada kehtetuks,

ON VASTU VOTNUD KAESOLEVA MAARUSE:

Kiesolevat

1JAOTIS

ULDSATTED

I PEATUKK

Reguleerimisala ja mdisted

Artikkel 1
Reguleerimisala
maiirust kohaldatakse vietiste suhtes, mille

turuleviimisel kasutatakse mérget “EU vietis”.

Artikkel 2

Mboisted

Kéesolevas mairuses kasutatakse jargmisi mdisteid:

a) Vietis — materjal, mille peamiseks iilesandeks on anda taime-
dele toiteelemente.

b) Primaartoiteelemendid — limmastik, fosfor ja kaalium.

Sekundaartoiteelemendid — kaltsium, magneesium, naatrium ja

viivel.

d) Mikroelemendid — elemendid (boor, koobalt, vask, raud, man-
gaan, moliibdeen ja tsink), mis on taimede kasvuks vajalikud
vorreldes pohi- ja sekundaartoiteelementidega viikestes
kogustes.

EUT L 184, 17.7.1999, Ik 23.
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Mineraalvdetis — véetis, mille puhul deklareeritud toiteelemen-
did esinevad kaevandatud mineraalide voi fiiisikalise ja/voi
keemilise tehnoloogia abil saadud anorgaaniliste ainete koos-
tises. Kokkuleppeliselt liigitatakse mineraalvaetiste hulka ka
kaltsiumtsiiaanamiid, karbamiid ning selle kondensatsiooni-
ja assotsiatsiooniproduktid ning kelaatseid voi kompleksi seo-
tud mikroelemente sisaldavad vietised.

Kelaatne mikroelement — teatava I lisa punktis E.3.1 loetletud
orgaanilise molekuliga sidestatud mikroelement.

Kompleksi seotud mikroelement — teatava I lisa punktis E.3.2
loetletud orgaanilise molekuliga sidestatud mikroelement.

Vietiseliik — teatava I lisas esineva iihise liiginimetusega vieti-
sed.

Lihtvdetis — lammastik-, fosfor- voi kaaliumvéetis, mille puhul
on deklareeritud, et see sisaldab ainult iihte primaartoiteele-
menti.

Kompleksvdetis — keemilise menetluse voi segamise abil voi
mdlemat protsessi koos kasutades saadud vietis, mille puhul
on deklareeritud, et see sisaldab vihemalt kahte primaartoi-
teelementi.

Kombineeritud vietis — keemilise reaktsiooni, lahustamise voi
tahke vormi puhul granuleerimise abil saadud kompleksvie-
tis, mille puhul on deklareeritud, et see sisaldab vihemalt
kahte primaartoiteelementi. Tahke vormi puhul sisaldab iga
kombineeritud vietise graanul koiki toiteelemente vastavalt
deklaratsioonile.

Vietissegu — véetis, mis on saadud mitme tahke vietise kok-
kusegamisel keemiliste reaktsioonideta.

Lehevdetis — vietis, mis sobib kultuurtaimede lehtedele kand-
miseks ja mille toiteelemente kultuurtaimed omastavad leh-
tede kaudu.

Vedelvdetis — lahusena voi suspensioonina esinev vietis.

Vietislahus — vedelvietis, milles ei ole tahkeid osakesi.

Vietissuspensioon — kahefaasiline véetis, mille vedelas faasis on
suspendeeritud tahked osakesed.

Deklaratsioon — avaldus toiteelementide (kaasa arvatud toitai-
nevormid ja lahustuvvormid) sisalduse kohta, mis tagatakse
lubatud hilbe ulatuses.

Deklareeritud sisaldus — toiteelemendi voi selle oksiidi sisaldus,
mis ithenduse digusaktide kohaselt esitatakse EU vietise eti-
ketil voi asjakohastes lisatud dokumentides.

s)

v)

Lubatud hilve — hilve, mille vorra toiteelemendi sisalduse
moddetud viirtus voib deklareeritud viirtusest erineda.

Euroopa standard — Euroopa Standardikomitee (CEN) standard,
mida on ithendus ametlikult tunnustanud ja mille viide on
avaldatud Euroopa Uhenduste Teatajas.

Pakend — suletav mahuti, mida kasutatakse vietiste hoidmi-
seks, kaitsmiseks, kasitsemiseks ja jaotamiseks ja mille mahu-
tavus on kuni 1 000 kg.

Pakendamata vietis — kdesolevas mairuses sitestatu kohaselt
pakendamata vietis.

w) Turuleviimine — véetise tarnimine tasu eest voi tasuta voi ladus-

tamine tarnimise eesmargil. Turuleviimisena késitletakse ka
véetise importi Euroopa Uhenduse tolliterritooriumile.

Tootja — véetise turuleviimise eest vastutav fuiisiline voi jurii-
diline isik; tootjaks peetakse eelkdige vietise valmistajat,
importijat, oma nimel to6tavat pakendajat ja isikut, kes muu-

dab vietise karakteristikuid. Tootjaks ei peeta siiski vdetise
edasimiiiijat, kes ei muuda vietise karakteristikuid.

I PEATUKK

Turuleviimine

Artikkel 3

EU vietis

Mirget “EU vietis” vdib kasutada vietiste puhul, mis kuuluvad
[ lisas loetletud vietiseliikidesse ja vastavad kdesoleva méidruse
nouetele.

Mirget “EU vietis” ei tohi kasutada vietiste puhul, mis ei vasta
kidesoleva maaruse nouetele.

Artikkel 4

Asumine iihenduses

Tootja peab asuma iihenduses ja vastutab EU vietise vastavuse
eest kdesoleva mairuse sitetele.

Attikkel 5

Vaba ringlus

1. Ilma et see piiraks artikli 15 ja muude thenduse &igusaktide
kohaldamist, ei tohi liikmesriigid koostise, identifitseerimise, mir-
gistamise, pakendamise voi muude kidesoleva madruse sitetega
seotud pohjustel keelata, piirata ega takistada mérget “EU vietis”
kandva ja kdesoleva maaruse sitetele vastava vaetise turuleviimist.



470

Euroopa Liidu Teataja

13/32. kd

2. Vietised, millel on kiesoleva mairuse kohane mérge “EU vie-
tis”, ringlevad tithenduses vabalt.

Artikkel 6

Kohustuslikud avaldused

1. Artikli 9 noéuete tditmiseks voivad litkmesriigid ette niha, et
nende territooriumil turuleviidavate vdetiste puhul véljendatakse
lammastiku, fosfori ja kaaliumi ja sisaldus jirgmiselt:

a) lammastiku puhul ainult elementvormis (N) ning
b) fosfori ja kaaliumi puhul ainult elementvormis (P, K) vdi
¢) fosfori ja kaaliumi puhul ainult oksiidvormis (P,0s, K,0) voi

d) fosfori ja kaaliumi puhul samaaegselt nii element- kui ka
oksiidvormis.

Kui kasutatakse vdimalust ette niha, et fosfori, kaaliumi ja mag-
neesiumi sisaldust viljendatakse elementvormis, tuleb koik lisa-
des oksiidvormile esitatud viited viljendada elementvormis, kasu-
tades arvnditajate imberarvutamisel jirgmisi tegureid:

a) fosfor (P) = fosforpentaoksiid (P,05) x 0,436,
b) kaalium (K) = kaaliumoksiid (K,0) x 0,830.

2. Liikmesriigid voivad ette ndha, et nende territooriumil turule-
viidud sekundaartoiteelemente sisaldavate vdetiste ja artikli 17 tin-
gimustele vastavate primaartoiteelemente sisaldavate vietiste
puhul viljendatakse kaltsiumi, magneesiumi, naatriumi ja vaavli
sisaldus jargmiselt:

a) oksiidvormis (CaO, MgO, Na,0, SO;),
b) elementvormis (Ca, Mg, Na, S) v6i
¢) molemas vormis.

Kaltsiumoksiidi, magneesiumoksiidi, naatriumoksiidi ja vaivel-
trioksiidi sisalduse imberarvutamiseks kaltsiumi, magneesiumi,
naatriumi ja vaavli sisalduseks kasutatakse jargmisi tegureid:

a) kaltsium (Ca) = kaltsiumoksiid (CaO) x 0,715,

b) magneesium (Mg) = magneesiumoksiid (MgO) x 0,603,
¢) naatrium (Na) = naatriumoksiid (Na,0) x 0,742,

d) véivel (S) = véiveltrioksiid (SO;) x 0,400.

Oksiid- voi elementvormi sisalduse arvutamisel iimardatakse
deklareeritav arv lihima kiimnendkohani.

3. Liikmesriigid ei tohi tokestada Ioikes 1 ja 2 mainitud vormi-
des margistatud EU vietiste turuleviimist.

4. Tlisa A, B, C vdi D jaos loetletud liiki EU vetiste puhul dekla-
reeritakse ithe voi mitme mikroelemendi (boor, koobalt, vask,
raud, mangaan, moliibdeen, tsink) sisaldus, juhul kui on tdidetud
jargmised tingimused:

a) mikroelemente on lisatud vihemalt I lisa punktides E.2.2 ja
E.2.3 kehtestatud minimaalmaaral;

b) EU vietis vastab jitkuvalt I lisa A, B, C ja D jao nduetele.

5. Kui mikroelemendid on pdhi- (N, P, K) ja sekundaartoiteele-
mentide (Ca, Mg, Na, S) saamiseks mdeldud toorme harilikud
komponendid, v&ib neid deklareerida tingimusel, et mikroele-
mendid esinevad vihemalt I lisa punktides E.2.2 ja E.2.3 kehtes-
tatud minimaalmairal.

6. Mikroelementide sisaldus deklareeritakse jargmiselt:

a) I lisa punktis E.1 loetletud liiki véetiste puhul selle punkti 6.
veeru nduete kohaselt;

b) punktis a mainitud vietistest valmistatud segude puhul, mis
sisaldavad viahemalt kahte erinevat mikroelementi ja vastavad
I lisa punkti E.2.1 nduetele, ning I lisa A, B, C ja D jaos loet-
letud liiki véetiste puhul margitakse:

i) mikroelemendi iildsisaldus protsentides véetise massist,

i) vees lahustuva vormi sisaldus protsentides vietise massist,
kui see moodustab vihemalt poole tildsisaldusest.

Kui mikroelement on tiielikult vees lahustuv, deklareeritakse
ainult vees lahustuva vormi sisaldus.

Kui mikroelement on keemiliselt sidestatud orgaanilise molekuli-
ga, deklareeritakse vietises leiduva mikroelemendi sisaldus prot-
sentides toote massist vahetult vees lahustuva vormi sisalduse
jarel ning lisatakse mirge “kelaaditud ...... abil” voi “kompleksi
seotud ...... abil”, markides orgaanilise molekuli nimetuse I lisa
punktis E.3 sitestatu kohaselt. Orgaanilise molekuli nimetuse
voib asendada akroniitimiga.

Artikkel 7

Identifitseerimine

1. Tootja kasutab EU vietiste puhul artiklis 9 loetletud identifit-
seerimismargiseid.

2. Kui véetis on pakendatud, peavad need margised olema paken-
dil voi etiketil. Kui véetis on pakendamata, esitatakse mirgised
saatedokumentides.
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Artikkel 8

Jilgitavus

EU vietise jilgitavuse tagamiseks siilitab tootja andmed vietiste
pdritolu kohta, ilma et see piiraks artikli 26 18ike 3 kohaldamist.
Need andmed peavad olema liikmesriikidele kontrollimiseks
kittesaadavad kuni vietist turustatakse ja veel 2 aasta jooksul
pdrast seda, kui tootja on véetise turuleviimise 1dpetanud.

Artikkel 9

Mirked

1. Ilma et see piiraks muude tithenduse eeskirjade kohaldamist,
peavad artiklis 7 mainitud pakenditel, etikettidel ja saatedoku-
mentidel olema jargmised marked.

a) Kohustuslikud identifitseerimismarked
— sonad “EU VAETIS” tritkitihtedega,
— vdetiseliik, juhul kui see on mainitud I lisas,
— vietissegude puhul mirge “segu” ja vietiseliigi nimetus,
— artiklites 19, 21 ja 23 kindlaksmaaratud lisamarked,

— toitainevormid madrgitakse nii sdnadega kui ka vastavate
keemiliste siimbolitega, s.o limmastik (N), fosfor (P), fos-
forpentaoksiid (P,O5), kaalium (K), kaaliumoksiid (K,0),
kaltsium (Ca), kaltsiumoksiid (CaO), magneesium (Mg),
magneesiumoksiid (MgO), naatrium (Na), naatriumok-
siid (Na,0), vaavel (S), vaiveltrioksiid (SO5), boor (B),
vask (Cu), koobalt (Co), raud (Fe), mangaan (Mn), moliib-
deen (Mo), tsink (Zn),

— kui vietis sisaldab mikroelemente, millest iiks vdi mitu on
keemiliselt sidestatud orgaanilise molekuliga, mirgitakse
mikroelemendi jérel iiks jargmine tdpsustus:

i) “Kelaaditud ...... abil” (I lisa punktis E.3.1 ettendhtud
kelaaditekiti nimetus vdi akroniiiim);

ii) “Kompleksi seotud ...... abil” (I lisa punktis E.3.2 ette-
nahtud kompleksitekiti nimetus voi akroniiiim);

— vietises olevate mikroelementide nimetused tihestikulises
jarjekorras voi keemilised siimbolid: B, Co, Cu, Fe, Mn, Mo,
7n,

— 1 lisa punktides E.1 ja E.2 loetletud toodete puhul nende
kasutamise erijuhendid,

— vedelvietise mass. Voib markida ka vedelvietise mahu voi
massi ja mahu suhte (kilogrammid hektoliitri kohta voi
grammid liitri kohta),

— neto- vOi brutomass, vedelvietise korral voib markida ka
mahu. Juhul kui margitakse brutomass, esitatakse lisaks ka
pakendi mass,

— tootja nimi voi drinimi ja aadress.

b) Mittekohustuslikud identifitseerimismarked

— 1 lisas loetletud asjakohased mirked,

— siilitamise ja ksitsemise juhend ning I lisa punktides E.1
ja E.2 mainimata véetiste puhul ka véetiste kasutamise eri-
juhendid,

— asjakohasele mullale ja poéllukultuurile sobivad vietise
doosimadrad ja kasutustingimused,

— tootja mdrgistus ja toote kaubanimi.

Punktis b esitatud identifitseerimismérked ei tohi olla vastuolus
punktis a esitatud margetega ja peavad olema neist selgesti eral-
datud.

2. Koik 1oikes 1 mainitud marked tuleb selgesti eraldada kogu
muust pakenditel, etikettidel ja lisatud dokumentides olevast tea-
best.

3. Vedelvietisi voib turule viia ainult juhul, kui tootja esitab vaja-
likud lisajuhised eelkdige sailitustemperatuuri kohta ja dnnetus-
juhtumite véltimiseks siilitamisel.

4. Kdesoleva artikli kohaldamise iiksikasjalikud eeskirjad sdtesta-
takse artikli 32 Idikes 2 osutatud korras.

Artikkel 10

Mirgistamine

1. Artiklis 9 kasitletud tiksikasjade kohta pakendile triikitud eti-
ketid ja tahised peavad paiknema nahtaval kohal. Etiketid kinni-
tatakse pakendile voi pakendisulgurile. Kui sulgur kujutab endast
sulgurtdkendit, tuleb tdkendile markida pakendaja nimi vdi tun-
nus.

2. Loikes 1 kisitletud margised peavad olema kustumatud ja sel-
gesti loetavad.

3. Artikli 7 16ikes 2 mainitud pakendamata vietiste puhul lisa-
takse kaubale identifitseerimismairkeid sisaldavad dokumendid,
mis peavad olema kontrollimiseks kittesaadavad.



472

Euroopa Liidu Teataja

13/32. kd

Artikkel 11

Keeled

Etikett, pakendil esitatud mirked ja lisatud dokumendid peavad
olema vihemalt selle litkmesriigi ametlikus keeles voi keeltes, kus
vietist turustatakse.

Artikkel 12

Pakendid

Pakendatud vietise korral peab pakend olema suletud sellisel viisil
voi sellise vahendi abil, et sulgur, sulgurtdkend voi pakend ise
rikutaks pakendi avamisel nii, et seda ei saa parandada. Voib
kasutada klappkotte.

Artikkel 13

Lubatud hilbed

1. EU vietise toiteelementide sisaldus peab olema II lisas kind-
laksmaaratud lubatud halvete piirides, mis on mdeldud selleks, et
arvesse votta valmistamisel, proovide votmisel ja analiiiisil esine-

vaid korvalekaldeid.

2. Tootja ei tohi kasutada II lisas esitatud lubatud halbeid siiste-
maatiliste eeliste saamiseks.

3. 1 lisas kindlaksmidratud minimaal- ja maksimaalsisalduste
puhul ei ole tolerantse ette nihtud.

Artikkel 14

Vietistele esitatavad nouded

Teatava vietisliigi voib kanda I lisasse ainult jargmistel tingimus-
tel:

a) see tagab toiteelementide tohusa kittesaadavuse;

b) on kindlaks mairatud asjakohased proovivotu-, analiiiisi- ja
vajaduse korral ka katsemeetodid;

¢) seda liiki véetised ei kahjusta tavalistes kasutustingimustes ini-
mese, loomade voi taimede tervist voi keskkonda.

Artikkel 15

Kaitseklausel

1. Kui lifkmesriigil on alust arvata, et teatav kdesoleva méiruse
nduetele vastav EU vietis kujutab siiski ohtu inimese, loomade voi
taimede tervisele voi keskkonnale, voib ta ajutiselt keelata selle

véetise turuleviimise oma territooriumil voi kohaldada selle suh-
tes eritingimusi. Asjaomane liikmesriik teatab sellest viivitamata
teistele liitkmesriikidele ja komisjonile ning pdhjendab oma otsust.

2. Komisjon votab vastu otsuse kiisimuse kohta 90 péeva jook-
sul alates teate saamisest artikli 32 1dikes 2 osutatud korras.

3. Kéesoleva méiruse sitted ei vilista avaliku julgeoleku seisuko-
halt digustatud meetmeid, mida komisjon voi litkmesriigid voi-
vad votta EU vietiste turuleviimise keelamiseks, piiramiseks vai
takistamiseks.

11 JAOTIS

TEATAVATE VAETISELIIKIDE SUHTES KOHALDATAVAD
SATTED

I PEATUKK

Primaartoiteelemente sisaldavad mineraalvietised

Artikkel 16

Reguleerimisala

Kidesolevat  peatiikki ~ kohaldatakse  primaartoiteelemente
sisaldavate tahkete ja vedelate liht- ning kompleksmineraalvietiste
suhtes, kaasa arvatud sekundaar- ja/vdi mikroelemente sisaldavad
véetised, juhul kui nad vastavad I lisa A, B vdi C jaos voi
punktides E.2.2 vdi E.2.3 kehtestatud minimaalsete
toiteelementide sisalduste nduetele.

Artikkel 17

Primaartoiteelemente sisaldavates mineraalvietistes
leiduvate sekundaartoiteelementide deklareerimine

Ilisa A, B ja C jaos loetletud liiki EU véetise puhul vdib deklaree-
rida sekundaartoiteelementide kaltsiumi, magneesiumi, naatriumi
ja vaavli sisalduse juhul, kui neid elemente on vietises vihemalt
jargmistele minimaalsisaldustele vastaval méiral:

a) 2 % kaltsiumoksiidi (CaO) ehk 1,4 % Ca;

b) 2 % magneesiumoksiidi (MgO) ehk 1,2 % Mg;

¢) 3 % naatriumoksiidi (Na,O) ehk 2,2 % Na;

d) 5 % vaaveltrioksiidi (SO5) ehk 2 % S.

Sellisel juhul lisatakse vietiseliigi nimetusele artikli 19 16ike 2
punktis ii ettendhtud marge.
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Artikkel 18

Kaltsium, magneesium, naatrium ja viivel

1. I'lisa A, B ja C jaos loetletud vietiste magneesiumi, naatriumi
ja vadvli sisalduse deklareerimisel viljendatakse need sisaldused
tihel jargmisel viisil:

a) ldsisaldus protsentides vdetise massist;

b) kui vees lahustuv vorm moodustab vihemalt veerandi {ildsi-
saldusest, esitatakse iildsisaldus ja vees lahustuva vormi sisal-
dus protsentides vietise massist;

¢) kui element esineb tdielikult vees lahustuvas vormis, deklaree-
ritakse ainult vees lahustuva vormi massiprotsent.

2. Kui I lisas ei ole sitestatud teisiti, deklareeritakse kaltsiumi
sisaldus ainult juhul, kui kaltsium esineb vees lahustuvas vormis,
kusjuures sisaldus viljendatakse protsentides vietise massist.

Artikkel 19

Identifitseerimine

1. Lisaks artikli 9 16ike 1 punktis a kdsitletud kohustuslikele mar-
getele esitatakse ka kdesoleva artikli 1digetes 2, 3, 4, 5 ja 6 sites-
tatud mérked.

2. Kompleksvietise liiginimetuse jarel margitakse:

i) deklareeritud sekundaartoiteelementide keemilised siimbolid
(sulgudes pirast primaartoiteelementide siimboleid);

ii) primaartoiteelementide sisaldust viljendavad arvud. Deklaree-
ritud sekundaartoiteelementide sisaldus esitatakse sulgudes
pdrast primaartoiteelementide sisaldusi.

3. Vietiseliigi nimetuse jirel esitatakse ainult arvud pohi- ja
sekundaartoiteelementide sisalduste kohta.

4. Juhul kui deklareeritakse mikroelemendid, mirgitakse sdna
“mikroelementidega” voi “sisaldab” ning selle jarel olemasolevate
mikroelementide nimetused ja keemilised stimbolid.

5. Pohi- ja sekundaartoiteelementide deklareeritud sisaldused esi-
tatakse massiprotsentides tdisarvudena voi vajaduse korral, kui on
olemas sobiv analiiiisi meetod, ithe kiimnendkoha tipsusega.

Kui vietis sisaldab mitut deklareeritud toiteelementi, on esitamise
jarjekord primaartoiteelementide puhul N, P,O5 ja/vdi P, K,O

ja/voi K ning sekundaartoiteelementide puhul CaO ja/vdi Ca, MgO
ja/voi Mg, Na,O ja/voi Na, SO, ja/voi S.

Mikroelementide sisalduse deklareerimisel margitakse iga mikro-
elemendi nimetus ja siimbol ning lahustuvvormide massiprotsen-
did vastavalt I lisa punktidele E.2.2 ja E.2.3.

6. Toitainevormide ja lahustuvyvormide sisaldused viljendatakse
samuti protsentides véetise massist, vilja arvatud juhul, kui I lisas
on selgesti ette ndhtud, et need sisaldused tuleb viljendada teisiti.

Esitatakse iiks kiimnendkoht, vilja arvatud mikroelementide juh-
tumil, kui kiimnendkohtade arv on kindlaks maaratud I lisa punk-
tides E.2.2 ja E.2.3.

11 PEATUKK

Sekundaartoiteelemente sisaldavad mineraalvietised

Artikkel 20
Reguleerimisala

Kédesolevat peatiikki kohaldatakse —sekundaartoiteelemente
sisaldavate tahkete ja vedelate mineraalvietiste suhtes, kaasa
arvatud mikroelemente sisaldavad véetised, juhul kui nad vastavad
[ lisa D jaos vdi punktides E.2.2 voi E.2.3 kehtestatud minimaalse
toiteclementide sisalduse nduetele.

Artikkel 21

Identifitseerimine

1. Lisaks artikli 9 16ike 1 punktis a késitletud kohustuslikele mar-
getele esitatakse ka kidesoleva artikli 1digetes 2, 3, 4 ja 5 sitestatud
mirked.

2. Juhul kui deklareeritakse mikroelemendid, margitakse sona
“mikroelementidega” voi “sisaldab” ning selle jarel olemasolevate
mikroelementide nimetused ja keemilised siimbolid.

3. Sekundaartoiteelementide deklareeritud sisaldused esitatakse
massiprotsentides tdisarvudena voi vajaduse korral, kui on olemas
sobiv analiitisi meetod, ithe kiimnendkoha tidpsusega.

Kui vietis sisaldab mitut sekundaartoiteelementi, on esitamise jér-
jekord

CaO ja/voi Ca, MgO ja/vdi Mg, Na,O ja/vdi Na, SO ja/voi S.

Deklareeritud mikroelementide sisalduste puhul margitakse iga
mikroelemendi nimetus ja siimbol ning lahustuvvormide massi-
protsendid vastavalt I lisa punktidele E.2.2 ja E.2.3.
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4. Toitainevormide ja lahustuvvormide sisaldused viljendatakse
samuti protsentides vietise massist, vilja arvatud juhul, kui I lisas
on selgesti ette nahtud, et need sisaldused tuleb véljendada teisiti.

Esitatakse iiks kiimnendkoht, vilja arvatud mikroelementide juh-
tumil, kui kiimnendkohtade arv on kindlaks mairatud I lisa punk-
tides E.2.2 ja E.2.3.

5. Kui I lisas ei ole sitestatud teisiti, deklareeritakse kaltsiumi
sisaldus ainult juhul, kui kaltsium esineb vees lahustuvas vormis,
kusjuures sisaldus viljendatakse protsentides véetise massist.

1T PEATUKK

Mikroelemente sisaldavad mineraalvietised

Artikkel 22

Reguleerimisala

Kiesolevat peatiikki kohaldatakse mikroelemente sisaldavate
tahkete ja vedelate mineraalvietiste suhtes, juhul kui nad vastavad
[ lisa punktides E.1 ja E.2.1 kehtestatud minimaalse
toiteelementide sisalduse nduetele.

Artikkel 23

Identifitseerimine

1. Lisaks artikli 9 loike 1 punktis a kisitletud kohustuslikele mar-
getele esitatakse ka kidesoleva artikli 1digetes 2, 3, 4 ja 5 sitestatud
mirked.

2. Kui vietis sisaldab mitut mikroelementi, margitakse liiginime-
tus “mikroelementide segu” ning selle jarel olemasolevate mikro-
elementide nimetused ja keemilised siimbolid.

3. Kui vietis sisaldab ainult ithte mikroelementi (I lisa, punkt E.1),
esitatakse deklareeritud mikroelemendi sisaldus massiprotsentides
tdisarvuna voi vajaduse korral ithe kiimnendkoha tipsusega.

4. Mikroelementide vormide ja lahustuvvormide sisaldused vil-
jendatakse samuti protsentides vietise massist, vilja arvatud juhul,
kui I lisas on selgesti ette ndhtud, et need sisaldused tuleb viljen-
dada teisiti.

Mikroelementide korral esitatavate kiimnendkohtade arvud on
kindlaks maaratud I lisa punktis E.2.1.

5. Ilisa punktides E.1 ja E.2.1 kasitletud toodete puhul esitatakse
etiketil ja lisatud dokumentides kohustuslike ja mittekohustuslike
deklaratsioonide jdrel jargmine tekst:

“Kasutamiseks ainult kinnitatud vajaduse korral. Mitte iletada
vajaliku doosi maira.”

Artikkel 24
Pakendid

Kiesoleva peatiiki reguleerimisalasse kuuluvad vietised peavad
olema pakendatud.

IV PEATUKK

Suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraatvietised

Artikkel 25

Reguleerimisala

Kidesolevas peatikis tdhendab suure ldmmastikusisaldusega
ammooniumnitraat-liht- vdi kompleksvietis toodet, mis on
valmistatud ammooniumnitraadi baasil kasutamiseks vietisena ja
mille ldmmastikusisaldus on ile 28 % ammooniumnitraadi
massist.

Seda liiki vdetis voib sisaldada anorgaanilisi vdi inertseid aineid.

Seda liiki vietiste valmistamiseks kasutatud ained ei tohi
suurendada videtise kuumustundlikkust ja detonatsiooni-
kalduvust.

Artikkel 26

Ohutusmeetmed ja kontrollimine

1. Tootja tagab, et suure limmastikusisaldusega ammoonium-
nitraat-lihtvéetis vastaks III lisa 1. jao sitetele.

2. Kéesolevas peatiikis ettendhtud kontrollimised, analiitisid ja
katsed korge lammastikusisaldusega ~ammooniumnitraat-
lihtvdetiste ametlikuks kontrollimiseks tehakse III lisa 3. jaos kir-
jeldatud meetodite kohaselt.

3. Selleks et tagada turuleviidud korge limmastikusisaldusega EU
ammooniumnitraatvéetiste jalgitavus, siilitab vaetisetootja ope-
raatorite ning vietise ja selle pdhikomponentide valmistamiskoh-
tade nimed ja aadressid. Need andmed peavad olema liikmesriiki-
dele kontrollimiseks kittesaadavad kuni vietist turustatakse ja
veel 2 aasta jooksul padrast seda, kui tootja on véetise turuleviimise
16petanud.

Artikkel 27

Detonatsioonikindluse katse

IIma et see piiraks artiklis 26 kisitletud meetmete votmist, tagab
tootja, et iga turuleviidud suure limmastikusisaldusega EU
ammooniumnitraatvietis on libinud kdesoleva mairuse I1 lisa 2.,
3. (meetod 1, punkt 3) ja 4. jaos kirjeldatud detonatsioonikindluse
katse. See katse tehakse artikli 30 1dikes 1 voi artikli 33 Idikes 1
mainitud heakskiidetud laboratooriumide poolt. Tootja esitab
katsetulemused asjaomase riigi pddevale asutusele vihemalt
5 pdeva enne vdetise turuleviimist voi, impordi korral, vihemalt 5
péeva enne vietise saabumist Euroopa Uhenduse piirile. Edaspidi
tagab tootja jitkuvalt, et koik turuleviidavad vietisetarned
suudavad ldbida konesoleva katse.
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Artikkel 28

Pakendid

Suure lammastikusisaldusega ammooniumnitraatvéetisi voib teha
lopptarbijale kittesaadavaks ainult pakendatult.

11l JAOTIS

VAETISTE VASTAVUSHINDAMINE

Artikkel 29

Kontrollmeetmed

1. Liikmesriigid vdivad mirget “EU vietis” kandvate vietiste
puhul votta ametliku kontrolli meetmeid selle tdendamiseks, et
need vietised vastavad kiesoleva miiruse nouetele.

Liikmesriigid voivad nduda 16ivu, mis ei tleta kdnesolevateks
kontrollmeetmeteks vajalike katsete maksumust, kuid see ei
kohusta tootjat katset kordama vdi maksma korratud katse eest
juhul, kui esmane katse on ndidanud asjakohase vietise vastavust
nouetele ja see katse on tehtud artikli 30 nduetele vastava labo-
ratooriumi poolt.

2. Liikmesriigid tagavad, et proovide votmised ja analiiiisid I lisas
loetletud liiki EU vietiste ametlikuks kontrollimiseks tehakse III ja
IV lisas kirjeldatud meetodite kohaselt.

3. Vastavust kiesolevale direktiivile vietiseliikide, deklareeritud
toiteelementide sisalduste ning toitainevormide ja lahustuvvor-
mide deklareeritud sisalduste osas voib tdendada ametliku kont-
rollimise abil, kasutades ainult II ja IV lisa kohaselt kehtestatud
proovivdtu- ja analiiiisimeetodeid ning vottes arvesse II lisas sites-
tatud lubatud hilbeid.

4. Modotmis-, proovivotu- ja analiiiisimeetodite kohandamisel ja
ajakohastamisel jargitakse artikli 32 1oikes 2 kisitletud korda ja
kasutatakse vdimaluse korral Euroopa standardeid. Samas korras
voetakse vastu ka kdesolevas artiklis ning kdesoleva maaruse artik-
lites 8, 26 ja 27 ettendhtud kontrollmeetmete kindlaksmadrami-
seks vajalikud rakenduseeskirjad. Nendes rakenduseeskirjades
kisitletakse eeskdtt kiisimusi vajalike korduskatsete sageduse
kohta ja meetmete kohta, mida kavandatakse selle tagamiseks, et
turuleviidud véetis oleks katsetatud vietisega identne.

Artikkel 30

Laboratooriumid

1. Liikmesriigid teatavad komisjonile nimekirjadest, kuhu on
kantud liikmesriikide territooriumil asuvad heakskiidetud labora-
tooriumid, kes on padevad osutama teenuseid, mis on vajalikud
selleks, et kontrollida EU vietiste vastavust kdesoleva miiruse
nouetele. Need laboratooriumid peavad vastama V lisa B jaos

mainitud standarditele. Selline teade esitatakse 11. juuniks 2004
ja iga edasise muudatuse puhul.

2. Komisjon avaldab heakskiidetud laboratooriumide nimekirja
Euroopa Liidu Teatajas.

3. Kui litkmesriigil on alust arvata, et teatav heakskiidetud labo-
ratoorium ei vasta 16ikes 1 mainitud standarditele, suunab ta kiisi-
muse artiklis 32 mainitud komiteele. Kui komitee noustub, et
laboratoorium ei vasta standarditele, kustutab komisjon labora-
tooriumi nime 16ikes 2 mainitud nimekirjast.

4. Komisjon votab vastu otsuse kiisimuse kohta 90 pieva jook-
sul alates teate saamisest artikli 32 1ikes 2 osutatud korras.

5. Komisjon avaldab muudetud nimekirja Euroopa Liidu Teatajas.

IV JAOTIS
LOPPSATTED

1 PEATUKK
Lisade kohandamine

Artikkel 31
Uued EU vietised

1. Otsus uue vietiseliigi kandmise kohta kiesoleva mairuse
I lisasse vOetakse vastu artikli 32 16ikes 2 osutatud korras.

2. Tootja vdi tema esindaja, kes soovib esitada I lisasse kandmi-
seks uut liiki véetise, koostab selleks tehnilise toimiku, vottes
arvesse V lisa A jaos osutatud tehnilisi dokumente.

3. Muudatused, mis on vajalikud lisade kohandamiseks tehnika
arenguga, vOetakse vastu artikli 32 16ikes 2 osutatud korras.

Artikkel 32

Komiteemenetlus

1. Komisjoni abistab komitee.

2. Kui viidatakse kiesolevale loikele, kohaldatakse otsuse
1999/468/EU artikleid 5 ja 7, vottes arvesse selle artiklis 8 sates-
tatut.

Otsuse 1999/468/EU artikli 5 1dikes 6 sdtestatud tihtajaks keh-
testatakse kolm kuud.

3. Komitee votab vastu oma tookorra.
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II PEATUKK

Uleminekusitted

Artikkel 33
Pidevad laboratooriumid

1. Ilma et see piiraks artikli 30 1dike 1 sitete kohaldamist, voivad
litkmesriigid iileminekuajaks kuni 11. detsembrini 2007 jitkuvalt
rakendada siseriiklikke digusnorme, milles kasitletakse diguse
andmist padevatele asutustele teenuste osutamiseks, mis on vaja-
likud selleks, et kontrollida EU véetiste vastavust kdesoleva mi-
ruse nduetele.

2. Liikmesriigid teatavad nende laboratooriumide nimekirjast
komisjonile ning esitavad nendele volituste andmise kava iiksik-
asjad. Selline teade esitatakse 11. juuniks 2004 ja iga edasise muu-
datuse korral.

Artikkel 34
Pakendamine ja mirgistamine

Olenemata artikli 35 Iikest 1, voib eelnevates direktiivides
ettendhtud EU vietiste markeid, pakendeid ja etikette jatkuvalt
kasutada kuni 11. juunini 2005.

1T PEATUKK

Léppsitted

Artikkel 35
Kehtetuks tunnistatud direktiivid

1. Direktiivid 76/116/EMU, 77/535/EMU, 80/876/EMU ja
87/94/EMU tunnistatakse kehtetuks.

2. Viiteid kehtetuks tunnistatud direktiividele késitatakse viide-
tena kdesolevale mairusele. Eelkdige kisitatakse erandeid direk-
tiivi 76/116/EMU artiklist 7, mida komisjon teeb asutamislepingu
artikli 95 1dike 6 alusel, eranditena kiesoleva maaruse artiklist 5,
kusjuures need erandid siilitavad jatkuvalt oma mdju, olenemata
kdesoleva maaruse joustumisest. Kuni karistuste kehtestamiseni
artikli 36 alusel, voivad litkmesriigid jatkuvalt rakendada karistusi
16ikes 1 mainitud direktiivide siseriiklike rakenduseeskirjade rik-
kumise eest.

Artikkel 36
Karistused

Liikmesriigid kehtestavad eeskirjad karistuste kohta, mida
kohaldatakse kiesoleva midruse sitete rikkumise korral, ning
votavad kdik vajalikud meetmed nende rakendamise tagamiseks.
Ettendhtud trahvid peavad olema tdhusad, proportsionaalsed ja
hoiatavad.

Artikkel 37
Siseriiklikud sitted

Liikmesriigid teatavad komisjonile kdesoleva middruse artikli 6
16ike 1, artikli 6 16ike 2, artikli 29 16ike 1 ja artikli 36 kohaselt
vastuvdetud siseriiklikest digusnormidest 11. juuniks 2005 ja
teatavad komisjonile viivitamata neid digusnorme mojutavatest
muudatustest.

Artikkel 38
Joustumine
Kéesolev mdirus joustub kahekiimnendal pieval pirast selle

avaldamist Euroopa Liidu Teatajas, vilja arvatud artikkkel 8 ja
artikli 26 1dige 3, mis joustuvad 11. juunil 2005.

Kiesolev mddrus on tervikuna siduv ja vahetult kohaldatav koikides litkmesriikides.

Luxembourg, 13. oktoober 2003

Euroopa Parlamendi nimel
president

p. COX

Noukogu nimel
eesistuja

G. ALEMANNO
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E.2. Mikroelementide sisalduse miinimummddrad vdetistes, massiprotsenti

E.2.1  Mikroelementide tahked voi vedelsegud

Mikroelementide esinemise vormid

Mineraalsena Kelaadi v6i kompleksina
Element:
Boor (B) 0,2 0,2
Koobalt (Co) 0,02 0,02
Vask (Cu) 0,5 0,1
Raud (Fe) 2,0 0,3
Mangaan (Mn) 0,5 0,1
Moliibdeen (Mo) 0,02 -
Tsink (Zn) 0,5 0,1

Mikroelementide minimaalne sisaldus tahketes segudes: 5 % vietise massist

Mikroelementide minimaalne sisaldus vedelates segudes: 2 % vietise massist

E.2.2. Mulda antavates mikroelementide sisaldus EU vdetistes, mis sisaldavad esma- voi teisejargulisi toiteelemente

Pollule voi rohumaadele Aianduses

Boor (B) 0,01 0,01
Koobalt (Co) 0,002 -

Vask (Cu) 0,01 0,002
Raud (Fe) 0,5 0,02
Mangaan (Mn) 0,1 0,01
Moliibdeen (Mo) 0,001 0,001
Tsink (Zn) 0,01 0,002

E.2.3. Juurevdliselt antavates mikroelementide sisaldus EU vdetistes, mis sisaldavad esma- voi teisejargulisi toiteelemente

Boor(B) 0,010
Koobalt (Co) 0,002
Vask (Cu) 0,002
Raud (Fe) 0,020
Mangaan (Mn) 0,010
Moliibdeen (Mo) 0,001

Tsink (Zn) 0,002
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E.3.  Mikroelementidega kelaate voi orgaanilisi komplekse moodustavate lubatud ainete loetelu.

Alljirgnevad tooted on lubatud tingimusel, et need vastavad direktiivi 67/548/EMU () ndetele

E.3.1.  Kelaadimoodustajad (2)
Naatrium-, kaalium- voi ammooniumatestaadid voi soolad:

Etilleendiamiintetraatsetaat
Dietiileentriamiinpentaatsetaat

[0,0]: Etiileendiamiin-di(o-hiidroksiifeniiiil)-atsetaat

[0,p]: Etiileendiamiin-N-(o-hiidroksiifeniiiil)-atsetaat-N'-(p-hiidroksiifeniiiil)-atsetaat

2-hiidroksietiiiil-etiileendiamiintriatsetaat
0,0]: Etiileendiamiin-di(o-hiidroksii-o-metiiiilfeniiiil)-atsetaat

-hiidroksii-p-metiiiilfeniiiil)-atsetaat

(
o,p]: Etiileendiamiin-di(
(

o
Etiileendiamiin-di(p-hiidroksii-o-metiitilfentiiiil)-atsetaat

p.o
2,4
2,5
5,2

)

[0.0]:

[o.p]:

[p.ol:

[2,4]: Etiileendiamiin-di(2-hiidroksii-4-karboksifeniiiil)-atsetaat
[2,5]: Etilleendiamiin-di(2-karboksii-5-hiidroksifeniiiil)-atsetaat
[5.2]: (

Etiileendiamiin-di(5-karboksii-2-hiidroksifeniiiil)-atsetaat

)

E.3.2.  Kompleksimoodustajad

Nimekiri tuleb koostada.

() EUTL 196, 16.8.1967, Ik 1.
()  Euroopa standardi EN 13368 1. ja 2. osas tuleb kelaadimoodustajad identifitseerida ja kvantifitseerida nii, et see standard hélmaks eespool

mainitud kelaadimoodustajaid.

EDTA
DTPA
EDDHA
EDDHA
HEEDTA
EDDHMA
EDDHMA
EDDHMA
EDDCHA
EDDCHA
EDDCHA

C;0H;1605N,
C,4H,550,0N;
C15H006N,
Ci5Hy006N,
CioH1507N,
C,0H,404N,
C,0H,404N,
C,0H,404N,
C,0H500; 0N,
C20H20010N,
C20H20010N,
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Kiesolevas lisas esitatud lubatud hilbed kujutavad endast massiprotsentides viljendatud negatiivseid piirhilbeid.

Allpool esitatakse EU vietiseliikide kaupa toiteelementide deklareeritud sisalduste lubatud halbed.

1.

1.1.

1.2

II LISA

LUBATUD HALBED

Primaartoiteelemente  sisaldavad lihtmineraalvietised
absoluutviirtused arvestatult N-le, P,05-le, K,0-le, MgO-le v&i Cl-le

Limmastikvdetised

kaltsiumnitraat

kaltsiummagneesiumnitraat

naatriumnitraat

tsiili salpeeter

kaltsiumtsiiaanamiid

nitraadilisandiga kaltsiumtsiiaanamiid
ammooniumsulfaat

ammooniumnitraat vai kaltsiumammooniumnitraat
— kuni 32 %

— iile 32 %

ammooniumsulfaatnitraat
magneesiumsulfonitraat
magneesiumammooniumnitraat

karbamiid

kaltsiumnitraadi suspensioon
karbamiid-formaldehiiiid-limmastikvietise lahus
karbamiid-formaldehiiiid-limmastikvéetise suspensioon
karbamiid-ammooniumsulfaat

lammastikvéetise lahus

ammooniumnitraat-karbamiidi lahus

Fosforvdetised

Toomasribu:

— deklareeritav sisaldus valjendatakse 2 massiprotsendi piirhdlbega

— deklareeritav sisaldus viljendatakse iihe arvuga
Muud fosforvietised

P,0; lahustuvvormide sisaldus:

— anorgaanilistes hapetes lahustuv P,O; (3,6,7)

— sipelghappes lahustuv P,O; (7)

— neutraalses ammooniumtsitraadi lahuses  (2a, 2b, 2¢)

lahustuv P,O4

— leeliselises ammooniumtsitraadi lahuses (4, 5, 6)
lahustuv P,O¢

— vees lahustuv P,O, (2a, 2b, 3)

(29)

toiteelementide

(véetise number I lisas)

massiprotsendi

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

0,3

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

0,6

0,0
1,0

0,8
0,8
0,8

0,8

0,9
1,3
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1.3.

1.4.

2.1.

2.2.

Kaaliumvdetised

kainiit

rikastatud kainiit

kaaliumkloriid:

— kuni 55 %

— iile 55 %

magneesiumsoolalisandiga kaaliumkloriid
kaaliumsulfaat

magneesiumsoolalisandiga kaaliumsulfaat

Muud komponendid

kloor

Primaartoiteelemente sisaldavad kompleksmineraalvietised

Toiteelemendid

N

P,0;

K,0

Summaarne negatiivne halve deklareeritud vddrtusest
kaksikvietised

kolmikvietised

Sekundaartoiteelementide sialdus vietistes

Deklareeritud kaltsiumi, magneesiumi, naatriumi ja véavli sisalduste lubatud hilbed on neljandik nende
toiteelementide deklareeritud sisaldustest, kuid CaO, MgO, Na,O ja SO; puhul siiski mitte tle 0,9
protsendipunkti ehk mitte iile 0,64 protsendipunkti Ca, 0,55 protsendipunkti Mg, 0,67 protsendipunkti Na ja

0,36 protsendipunkti S.

Mikroelementide sisaldus vietistes
Deklareeritud mikroelementide sisalduste puhul nahakse ette jargmised lubatud halbed:
— 0,4 protsendipunkti enam kui 2 % sisalduse korral,

— iiks viiendik deklareeritud viartusest kuni 2 % sisalduse korral.

Mitmesuguste ldammastiku vormide ja fosforpentaoksiidi lahustuvvormide deklareeritud sisalduste lubatud
hidlve on vordne tthe kiimnendikuga asjakohase toiteelemendi tildsisaldusest, kusjuures maksimaalne lubatud
hidlve on 2 massiprotsenti, tingimusel, et, arvestades eespool kindlaksmairatud lubatud hilbeid, on kdnesoleva

toiteelemendi iildsisaldus I lisas kindlaksmairatud piirides.

1,5

1,0

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

1,5

0,2

1,1
1,1
1,1

1,5
1,9
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I LISA

TEHNILISED SATTED SUURE LAMMASTIKUSISALDUSEGA AMMOONIUMNITRAATVAETISTE

1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

KOHTA

Suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvietiste karakteristikud ja nendega seotud
piirnormid

Poorsus (dliretensioon)

Pirast kahte kidesoleva lisa 3. jao punkti 2 sitetele vastavat termotsiiklit temperatuurivahemikus 25-50 °C ei tohi
vietise oliretensioon iiletada 4 massiprotsenti.

Pélevad komponendid

Siisinikule arvestatud poleva materjali protsent ei tohi olla ile 0,2 vdhemalt 31,5 massiprotsenti
lammastikusisaldusega véetiste puhul ja ei tohi olla iile 0,4, kui vdetise limmastikusisaldus on vahemalt 28, kuid
alla 31,5 massiprotsenti.

pH

10 g vietise lahustamisel 100 ml vees saadud lahuse pH peab olema vihemalt 4,5.

Osakeste suuruse médramine

1 mm avadega sdela ei tohi ldbida iile 5 massiprotsendi osakestest ning 0,75 mm avadega sdela ei tohi libida
iile 3 massiprotsendi osakestest.

Kloor

Kloori suurimaks sisalduseks kehtestatakse 0,02 massiprotsenti.

Raskmetallid

Raskmetalle ei tohi tahtlikult lisada ja tootmise kdigus juhuslikult lisanduvad raskmetallide jiljed ei tohi {iletada
komitee kehtestatud piirnorme.

Vasesisaldus ei tohi olla iile 10 mg/kg.

Muude raskmetallide piirsisaldusi ei kehtestata.

Suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraatvietiste detonatsioonikindluse katse kirjeldus

Detonatsioonikatse tehakse representatiivse vietiseprooviga. Enne detonatsioonikindluse katset tehakse kogu
vietiseprooviga viis kdesoleva lisa 3. osa punkti 3 sitete kohast termotsiiklit.

Vietisega tehakse detonatsioonikatse rohtsalt asetsevas terastorus jargmiste nduete kohaselt:
— Omblusteta terastoru,

— toru pikkus:vdhemalt 1 000 mm,

— nominaalne vilislibimoot: vihemalt 114 mm,

— nominaalne seina paksus: vihemalt 5 mm,

— voimenduslaeng: selleks et mairata proovi tundlikkust detonatsiooni levimisele, valitakse voimenduslaengu
liik ja mass nii, et proovile avaldatav detonatsioonisurve oleks maksimaalne,

— katsetemperatuur: 15-25 °C,

— pliist indikaatorsilindrid detonatsiooni maaramiseks: 1abimddt 50 mm, kérgus 100 mm,
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— pliisilindrid asetatakse 150 mm intervallidega nii, et nad kannaksid terastoru rohtasendis. Katset tehakse

kaks korda. Katse loetakse 16plikuks, kui kummaski katses iithe voi mitme kandva silindri muljutuse maar
on alla 5 %.

3. Lisades III-1 ja I1I-2 kindlaksméiratud piirnormidele vastavuse kontrollimise meetodid

2.1.

2.2,

2.3.

2.4.

3.1.

3.2.

1. meetod

Termotsiikli meetodid

Rakendatavus ja rakendusala

Kiesolevas dokumendis médratakse kindlaks termotsiikli meetodid, mida kasutatakse enne suure
lammastikusisaldusega  ammooniumnitraat-lihtvietiste ~ dliretensiooni katset ning enne suure
lammastikusisaldusega ammooniumnitraat-liht- ja kompleksvietiste detonatsioonikindluse katset.

Loetakse, et kiesolevas jaotises kirjeldatud suletud termotsiikli meetodid modelleerivad kiillaldaselt
tingimusi, mida tuleb arvestada IV peatiiki II jaotise rakendusalas; selle meetodi rakendamisel ei pruugi
tekkida siiski koiki tingimusi, mis kujunevad veol ja ladustamisel.

Lisas III-1 osutatud termotsiiklid

Rakendusala

Kaesolevat protseduuri rakendatakse termotsiiklite puhul enne vietise 6liretensiooni maaramist.

Pohimate ja mddratlus

Erlenmeyeri kolbi asetatud proov soojendatakse tavatemperatuurilt temperatuurini 50 °C ja hoitakse seda
saavutatud temperatuuril kaks tundi (50 °C-staadium). Seejirel jahutatakse proov temperatuurini 25 °C ja
hoitakse seda sellel temperatuuril kaks tundi (25 °C-staadium). Kaks jdrjestikust staadiumi 50 °C ja 25 °C
juures koos kujutavad endast iiht termotsiiklit. Pdrast kahe termotsiikli libimist hoitakse uuritavat proovi
20 + 3 °C juures dliretensiooniarvu mairamiseks.

Seadmed

Harilik laborivarustus, eelkdige jargmised seadmed:
— 25+ 1ja 50 1 °Cjuures termostateeritavad veevannid,

— Erlenmeyeri kolvid, a 150 ml.

Protseduur
Iga uuritav 70 £ 5 g proov pannakse Erlenmeyeri kolbi ja kolvid suletakse korkidega.
Iga kahe tunni jérel tdstetakse kolvid 50 °C-vannist 25 °C-vanni ja imberpoordult.

Kummaski veevannis hoitakse vett piisival temperatuuril ja litkuvana, segades seda kiiresti ja jdlgides, et vee
tase ulatuks proovi tasemest korgemale. Korkide kaitseks kondensaadi eest kaetakse need vahtkummist
kapslitega.

III lisa 2. jao puhul kasutatavad termotsiiklid

Rakendusala

Kéesolevat protseduuri rakendatakse termotsiiklite puhul enne detonatsioonikatset.

Pahiméte ja mddratlus

Veekindlasse kapslisse asetatud proov soojendatakse tavatemperatuurilt temperatuurini 50 °C ja
hoitakse seda saavutatud temperatuuril iiks tund (50 °C-staadium). Secjdrel jahutatakse proov
temperatuurini 25 °C ja hoitakse sellel temperatuuril iiks tund (25 °C-staadium). Kaks jarjestikust
staadiumi 50 °C ja 25 °C juures koos kujutavad endast ttht termotsiiklit. Pdrast ndutava arvu
termotsiiklite labimist hoitakse uuritavat proovi kuni detonatsioonikindluse katseni 20 + 3 °C juures.
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3.3.

3.4.

Seadmed

— Temperatuurivahemikus 20-51 °C termostateeritav veevann, mida saab soojendada ja jahutada
kiirusega vahemalt 10 °C/h, vdi kaks veevanni, millest iiks on termostateeritav 20 °C juures ja teine 51 °C
juures. Veevanni(de) vett segatakse pidevalt, veevanni mahutavus peab olema kiillaldane selleks, et
tagada vee tugev ringlemine.

— Uleni veekindel roostevabast terasest kapsel, millel on keskel termopaar. Kapsli laius véljastpoolt on
45 + 2 mm ja seinte paksus 1,5 mm (vt joonis 1). Kapsli kdrguse ja pikkuse voib valida vastavalt veevanni
mdodtmetele, nt pikkus 600 mm, kdrgus 400 mm.

Protseduur

Kapslisse pannakse itheks detonatsiooniks kiillaldane kogus vietist ja kaas suletakse. Kapsel asetatakse
veevanni. Vesi soojendatakse temperatuurini 51 °C ja mdddetakse temperatuur véetiseproovi keskel. Uhe
tunni moéddumisel sellest, kui temperatuur proovi keskel on saavutanud 50 °C, vesi jahutatakse. Uhe tunni
mooddumisel sellest, kui temperatuur proovi keskel on saavutanud 25 °C, vesi soojendatakse ning alustatakse
teist termotsiiklit. Juhul kui kasutatakse kaht veevanni, asetatakse kapsel parast iga soojendus|jahutustsiiklit
teise veevanni.

Joonis 1
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2. meetod
Oliretensiooni médramine
Rakendatavus ja rakendusala
Kéesolevas dokumendis médratakse kindlaks suure lammastikusisaldusega

ammooniumnitraat-lihtvéetiste dliretensiooni médramise protseduur.

See meetod on rakendatav nii piisksulatatud kui muul viisil granuleeritud vietiste puhul, mis ei sisalda
olis lahustuvaid aineid.
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2. Maiste
Vietise 0liretensioon: vietises talletuv massiprotsentides viljendatud olikogus, mis mdadratakse
tootingimustes.
3. Pohiméte
Proovi kaalutis sukeldatakse kindlaksmadratud ajaks tdielikult gaasidlisse ning seejirel eemaldatakse
kindlaksmaaratud tingimustes 6li liig. Moddetakse proovi kaalutise massi juurdekasv.
4. Reaktiiv
Gaasioli
Suurim viskoossus: 5 mPas, 40 °C
Tihedus: 0,8-0,85 g/ml, 20 °C
Vidvlisisaldus: < 1,0 massiprotsenti

Tuhasus: < 0,1 massiprotsent

5. Seadmed

Harilik laborivarustus ja:
5.1. Kaal, mis voimaldab kaaluda tipsusega 0,01 grammi.
5.2. Keeduklaasid, a 500 ml.
5.3. Plastlehter, iilaosas eelistatavalt silindriliste seintega, 1abimoot ligikaudu 200 mm

5.4. Lehtrisse (5.3) sobiv proovisdel, avade 1dbimddt 0,5 mm.

Markus. Lehtri ja soela mootmed peavad tagama, et ainult moned graanulid satuvad iilestikku, nii et oli saab
kergesti eemaldada.

5.5. Kiirfilterpaber, kurdudega, pehme, 150 g/m>.

5.6. Imipaber (laboratoorseks kasutamiseks).

6.  Protseduur
6.1. Uhe ja sama uuritava proovi kahe eraldi kaalutisega tehakse kiiresti teineteise jirel kaks eraldi madramist.

6.2. Proovisdela (5.4) abil eemaldatakse osakesed, mille 1dbimd6t on alla 0,5 mm. 0,01 grammi tipsusega
kaalutud 50 g proov pannakse keeduklaasi (5.2). Lisatakse piisavalt gaasioli (punkt 4), nii et graanulid oleksid
taielikult kaetud, ja segatakse histi, et tagada koigi graanulite pinna méirgumine. Keeduklaas kaetakse
uuriklaasiga ja jdetakse seisma tiheks tunniks 25 + 2 °C juures.

6.3. Kogu keeduklaasi sisu filtreeritakse ldbi lehtri (5.3), milles on proovisdel (5.4). Soelale jadnud osa jdetakse
sinna iiheks tunniks, selleks et suurem osa 6li liiast dra valguks.

6.4. Tasasele pinnale asetatakse tilestikku kaks filterpaberi (5.5) lehte (ligikaudu 500 x 500 mm); Selleks et
graanulid ei veereks maha, murtakse kummagi filterpaberi neli serva umbes 40 mm laiuselt iiles.
Filterpaberite keskele asctatakse kaks kihti imipaberit (5.6). Kogu sdela (5.4) sisu puistatakse imipaberitele
ja graanulid jaotatakse pehme lameda harja abil tihtlaselt laiali. Kahe minuti pérast kergitatakse imipaberite
tihte serva, graanulid kantakse ile alumisele filterpaberile ja jaotatakse harja abil thtlaselt laiali. Proovile
asetatakse veel iiks filterpaberileht, mille servad on samuti iiles keeratud, ja graanuleid veeretatakse
filterpaberite vahel ringliigutuste abil, seejuures nendele kergelt surudes. Iga kaheksa ringi jdrel peatutakse,
kergitatakse filterpaberite vastasservi ja asetatakse servadesse veerenud graanulid tagasi keskele. Jatkatakse
jargmise protseduuriga: tehakse neli tdisringi kdigepealt kellaosuti liitkumise suunas ja seejdrel vastassuunas.
Seejirel veeretatakse graanulid tagasi keskele, nagu eespool kirjeldatud. Seda protseduuri korratakse kolm
korda (24 ringi, kaks servade tdstmist). Alumise ja iilemise filterpaberilehe vahele asetatakse ettevaatlikult
uus filterpaberileht ja tilemise lehe servi kergitades lastakse graanulitel veereda uuele lehele. Graanulid
kaetakse uue filterpaberilehega ja korratakse eespool kirjeldatud protseduuri. Kohe pérast veeretamise

gaasioli massi madramiseks.
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6.5.

7.1.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

Veeretamise kordamine ja uus kaalumine

Kui leitakse, et uuritavasse prooviosasse jaanud gaasioli kogus on suurem kui 2 grammi, asetatakse see
prooviosa uutele filterpaberitele ja korratakse punkti 6.4 kohaselt veeretamist ning nurkade kergitamist
(kaks korda kaheksa ringi, iiks kergitamine). Secjdrel kaalutakse prooviosa uuesti.

Arvutuseeskiri

Arvutamismeetod ja valem

Oliretensioon viljendataksee protsentides sdelutud prooviosa massist ja arvutatakse jargmise valemi abil:

m,—m,
oliretensi oon = x 100

m,

kus:
m; on sdelutud prooviosa (6.2) mass grammides;

m, on punkti 6,4 voi 6,5 kohaselt viimase kaalumise abil leitud proovi mass grammides.

Tulemuseks loetakse kahe eraldi madramise aritmeetilist keskmist.

3. meetod

Polevate komponentide méiramine

Rakendatavus ja rakendusala

Kiesolevas dokumendis madratakse kindlaks suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvietistes
polevate komponentide sisalduse mddramise protseduur.

Pohiméte
Eelnevalt eemaldatakse happe abil anorgaanilistest tiiteainetest eraldunud siisinikdioksiid. Orgaanilised
tithendid okstideeritakse kroomsegu abil. Moodustuv siisinikdioksiid absorbeeritakse baariumhiidroksiidi

lahusesse. Sade lahustatakse vesinikkloriidhappe lahuses ja médratakse naatriumhiidroksiidi lahusega
tagasitiitrimise abil.

Reaktiivid
Analiitisipuhas kroom(VI)trioksiid, Cr,05.

Viivelhape, lahjendatud 60 mahuprotsendini: ttheliitrilisse keeduklaasi valatakse 360 ml vett ja lisatakse
ettevaatlikult 640 ml vidvelhapet (tihedus 1,83 g/ml, 20 °C).

Hobenitraat: 0,1 M lahus.
Baariumbhiidroksiid

kaalutakse 15 grammi baariumhiidroksiidi [Ba(OH),.8H,0] ja lahustatakse téielikult kuumas vees Lastakse
jahtuda ja kantakse tile iiheliitrisesse modtekolbi. Mootekolb tdidetakse mahumargini ja lahust segatakse.
Filtreeritakse 1abi kurdfiltri.

Vesinikkloriidhape: 0,1 M standardlahus.

Naatriumhiidroksiid: 0,1 M standardlahus.

Bromofenoolsinine: 0,4 grammi bromofenoolsinist lahustatakse iihes liitris vees.

Fenoolftaleiin: 2 grammi fenoolftaleiini lahustatakse iihes liitris 60 mahuprotsendilises etanoolis.

Naatronlubi: osakeste modtmed ligikaudu 1,0-1,5 mm.

3.10. Demineraliseeritud vesi, virskelt keedetud, siisinikdioksiidi eemaldamiseks.
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4.1.

4.2

4.3.

4.3.1.

5.1.

5.2.

Seadmed

Harilik laborivarustus, eelkdige jargmised seadmed:

— Kklaasfiltertiigel, mahutavus 15 ml, filtri 1abimd6t 20 mm, kogu korgus 50 mm, poorsus 4 (pooride
1abimdot 5-15 pm);

— 600 ml keeduklaas.

Surulimmastiku allikas.

Seade, mis koosneb jargmistest voimaluse korral imarlihvithenduste abil kokkupandud osadest (vt joonis 2):

Ligikaudu 200 mm pikkune 30 mm diameetriga absorptsioonitoru A, tiidetud naatronlubjaga (3.9), mida

hoiavad kohal klaaskiudkorgid.

. 500 ml tmarapdhjaline kiilgharuga reaktsioonikolb B.

. Vigreux’ rektifikatsioonikolonn C’, ligikaudu 150 mm.

. Kahepinnaline jahuti C, 200 mm.

. Drechseli pudel D, mida kasutatakse voimaliku tiledestilleerunud happe liia piitidurina.
. Jaavann E Drechseli pudeli jahutamiseks.

. kaks 32-35 mm labimddduga absorptsioonianumat F, ja F,, mille gaasipihusti kujutab endast 10 mm

labimdoduga tihedat klaasfiltrit.

. Imipump ja vooluregulaator G, mis kujutab endast voolukontuuri liilitatud klaasist T-toru, mille vaba haru

on kruvinépitsaga varustatud lithikese kummivooliku abil iihendatud peene kapillaartoruga.

Ettevaatust: Kuna keeva kroomhappelahuse kasutamine seadmes vihendatud rohu all on ohtlik, tuleb
rakendada vajalikke ettevaatusabindusid.

Protseduur

Uuritav proov

Kaalutakse ligikaudu 10 grammi ammooniumnitraati 0,001 grammi tipsusega.

Karbonaatide eemaldamine

Uuritav proov pannakse reaktsioonikolbi B. Lisatakse 100 ml H,SO, (3.2). Graanulid lahustuvad
tavatemperatuuril ligikaudu 10 minutiga. Koostatakse diagrammil kujutatud seade: absorptsioonitoru A iiks
ots ithendatakse 5-6 mm Hg surveekvivalendile vastavat elavhdbeda kogust sisaldava tagasivoolu blokeeriva
seadme abil lammastikuallikaga (4.2) ning teine ots reaktsioonikolbi siseneva toitetoruga. Paigaldatakse
Vigreux' rektifikatsioonikolonn C ja jahuti C ithendatakse jahutusveeallikaga. Limmastikuvool ldbi lahuse
reguleeritakse keskmisele tugevusele, lahus kuumutatakse keemistemperatuurini ja kuumutatakse veel kaks
minutit. Pirast seda ei tohi lahusest enam mulle eralduda; kui mullide eraldumine siiski jatkub, kuumutatakse
veel 30 minutit. Seejarel lastakse lahusel jahtuda vahemalt 20 minutit, voolutades sellest labi lammastikku.

Seadme 1oplikuks diagrammi kohaseks koostamiseks ithendatakse jahuti toru Drechseli pudeliga D ning
Drechseli pudel absorptsioonianumatega F, ja F,. Koostamise kestel peab jitkuma limmastiku vool ldbi
lahuse. Kummassegi absorptsioonianumasse F, ja F, lisatakse kiiresti 50 ml baariumhiidroksiidi lahust (3.4).

selgeks. Kui lahus hdgustub, tuleb karbonaatide eemaldamist korrata.
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5.3.

5.4.

Oksiidatsioon ja absorptsioon

Eemaldatakse limmastikutoitetoru ja reaktsioonikolbi B lisatakse kiiresti kiilgharu kaudu 20 grammi
kroomtrioksiidi (3.1) ja 6 milliliitrit hobenitraadi lahust (3.3). Seade iihendatakse imipumbaga ja
reguleeritakse limmastikuvool selliseks, et ldbi klaasfiltritega absorptsioonianumate F1 ja F2 liiguks
statsionaarne gaasimullide vool.

Vedelik reaktsioonikolvis B kuumutatakse keemiseni ja keedetakse poolteist tundi. (*) Vaib olla vaja sittida
vooluventiili G, sest katse ajal sadestunud baariumkarbonaat voib ummistada klaasfiltrid. Seadme t66 on
rahuldav, kui baariumhiidroksiidi lahus absorptsioonianumas F, jddb selgeks. Vastasel juhul katset
korratakse. Kuumutamine lopetatakse ja seade voetakse koost lahti. Mélemat pihustit (3.10) pestakse nii
seest kui ka viljast baariumhiidroksiidi eemaldamiseks ja pesuvesi kogutakse vastavasse
absorptsioonianumasse. Pihustid asetatakse teineteise jarel 600 ml keeduklaasi, mida kasutatakse hiljem
madramiseks.

Kasutades klaasfiltertiiglit, filtreeritakse vaakumis koigepealt absorptsioonianuma F, ja seejirel
absorptsioonianuma F, sisu. Sade kogutakse, loputades absorptsioonianumaid veega (3.10), ning
klaasfiltertiiglit pestakse 50 ml sama veega. Klaasfiltertiigel asetatakse 600 ml keeduklaasi ja lisatakse
ligikaudu 100 ml keedetud vett (3.10). Kumbagi absorptsioonianumasse pannakse 50 ml keedetud vett ja
juhitakse 1abi pihustite viie minuti jooksul limmastikku. Need veed ithendatakse keeduklaasis oleva veega.
Seda operatsiooni korratakse tiks kord, selleks et tagada pihustite tdielik loputamine.

Orgaanilisest ainest pdrinevate karbonaatide mootmine

Keeduklaasi sisule lisatakse viis tilka fenoolftaleiini (3.8). Lahus muutub punaseks. Lisatakse tilkhaaval
vesinikkloriidhapet (3.5), kuni roosa virvus kaob. Lahust segatakse hoolikalt klaasfiltertiiglis, selleks et
veenduda, et roosa vdrvus ei ilmu uuesti. Lisatakse viis tilka bromofenoolsinist (3.7) ja tiitritakse
vesinikkloriidhappega (3.5), kuni lahus muutub kollaseks. Lisatakse veel 10 ml vesinikkloriidhapet.

Lahus kuumutatakse keemistemperatuurini ja keedetakse mitte iile ithe minuti. Kontrollitakse hoolikalt, et
lahusesse ei oleks jainud sadet.

Lastakse jahtuda ja tiitritakse tagasi naatriumhiidroksiidi lahusega (3.6).

Pimekatse

Pimekatse tehakse sama protseduuri kohaselt, kasutades koiki reaktiive samades kogustes.

Arvutuseeskiri

Polevate komponentide sisaldus C viljendatakse stisiniku protsentides proovi massist ja arvutatakse jargmise
valemi abil:

V-V,

C% = 0,06 x

kus:

E = prooviosa mass grammides,

V, = pérast fenoolftaleiini varvi muutumist lisatud 0,1 M vesinikkloriidhappe tildmaht milliliiitrites,

V, = tagasitiitrimiseks kasutatud 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuse maht milliliitrites.

Hobenitraatkataliisaatori juuresolekul on pooleteisetunnine reaktsiooniaeg enamiku orgaaniliste ainete korral kiillaldane.
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Joonis 2
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Imipumpa
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Limmastikuallikas

4. meetod

pH méiramine

1.  Rakendatavus ja rakendusala

Kiesolevas dokumendis mairatakse kindlaks suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvéetiste
lahuste pH médramise protseduur.

2. Pohimote

Ammooniumnitraadi lahuse pH mdddetakse pH-meetri abil.

3. Reaktiivid

Siisihappegaasivaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
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3.1.

3.2

3.3.

5.1.

5.2

3.1.

3.2.

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

Puhverlahus, pH 6,88, 20 °C

3,40 £ 0,01 grammi kaaliumdivesinikortofosfaati (KH,PO,) lahustatakse ligikaudu 400 ml vees. Seejdrel
lahustatakse 3,55 + 0,01 grammi dinaatriumvesinikortofosfaati (Na,HPO ,) ligikaudu 400 ml vees. Mlemad
lahused kantakse kadudeta 1 000 ml mddtekolbidesse, tdidetakse modtekolvid mahumirgini ja lahuseid
segatakse. Saadud lahuseid siilitatakse ohukindlas anumas.

Puhverlahus, pH 4,00, 20 °C

10,21 # 0,01 grammi kaaliumvesinikftalaati (KHCg4O,H,) lahustatakse vees, kantakse kadudeta 1 000 ml
mddtekolbi, mddtekolb tdidetakse mahumirgini ja lahust segatakse.

Saadud lahust siilitatakse dhukindlas anumas.

Vaib kasutada ka miiiigilolevaid pH standardlahuseid.

Seadmed

Klaas- ja kalomel- voi samavairsete elektroodidega varustatud pH-meeter, tundlikkus 0,05 pH tihikut.
Protseduur

pH-meetri kaliibrimine

pH-meeter (4) kaliibritakse 20 * 1 °C juures, kasutades puhverlahuseid (3.1), (3.2) vdi (3.3). Lahuse pinna
kohale juhitakse kogu katse kestel aeglast limmastikuvoolu.

Moddramine

10 + 0,01 grammile proovile 250 ml keeduklaasis lisatakse 100,0 milliliitrit vett. Lahustumatud
komponendid eemaldatakse vedeliku filtrimise, dekanteerimise vdi tsentrifuugimise abil. Selge lahuse pH
mdddetakse 20 + 1 °C juures sama protseduuri kohaselt nagu pH-meetri kaliibrimise korral.

Tulemuste viljendamine
Tulemus viljendatakse pH-ithikutes 0,1 tthiku tdpsusega, mérkides ka kasutatud temperatuuri.

5. meetod

Osakeste suuruse miiramine

Rakendatavus ja rakendusala

Kiesolevas dokumendis maaratakse kindlaks suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvéetiste
soelkatsetamise protseduur.

P6himéte
Uuritav proov soelutakse ldbi kolmekordse liitsdela kas kasitsi voi mehaaniliste vahendite abil.
Registreeritakse igale soelale jadnud osakeste mass ja vastava sdela labinud materjali viljaarvutatud protsent.

Seadmed

200 mm ldbimddduga traadist punutud standardséelad avade 1abimddduga 2,0, 1,0 ja 0,5 mm Uhine kaas
ja kogur nende sdelte jaoks.

Kaal, mis v6imaldab kaaluda tipsusega 0,1 grammi.

Mehaaniline sdelavonguti (olemasolu korral), mis vdimaldab liigutada uuritavat proovi nii vertikaalselt kui
ka horisontaalselt.

Protseduur
Proov jagatakse ligikaudu 100 grammisteks representatiivseteks osadeks.
Uks osa kaalutakse tipsusega 0,1 grammi.

LiitsOel reastatakse avade suurenemise jirjekorras, kogur, 0,5, 1 ja 2 mm sdel, ning proovi kaalutis asetatakse
iilemisele sdelale. Liitsdel kaetakse kaanega.
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4.4,

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.1.

4.2.

Soelu vongutatakse kisitsi voi mehaaniliselt, liigutades neid nii vertikaalselt kui horisontaalselt ja kisitsitoo
korral aeg-ajalt koputades. Vongutatakse 10 minutit voi seni, kui igast soelast ithes minutis labipudenev
kogus on alla 0,1 grammi.

Soelad voetakse iiksteise jarel vilja ja kogutakse sdeltele jadnud materjal, pithkides tagumist kiilge vajaduse
korral pehme harjaga.

Igale soelale jadnud ja kogurisse pudenenud materjal kaalutakse tdpsusega 0,1 grammi.
Tulemuste hindamine

Massiosad arvutatakse timber protsentideks massiosade summast (mitte algkogusest).
Arvutatakse kogurisse sattunud materjali (< 0,5 mm) protsent: A %

Arvutatakse 0,5 mm sdelale jadnud materjali protsent: B %

Arvutatakse 1,0 mm sdela labinud materjali protsent, s.o (A + B) %

Massiosade summa ei tohi iiletada 2 % algmassist.

Tehakse vahemalt kaks eraldi analiiiisi; mddramistulemused ei tohi erineda A puhul iile 1,0 protsendipunkti
ja B puhul iile 1,5 protsendipunkti. Kui see tingimus ei ole tdidetud, katset korratakse.

Tulemuste viljendamine

Nii A kui ka A + B puhul esitatakse kahe viddrtuse keskmised.

6. meetod

Kloori (kloriidioonide) sisalduse miiramine

Rakendatavus ja rakendusala

Kéesolevas dokumendis maaratakse kindlaks suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvaetistes
kloori (kloriidioonide) sisalduse madramise protseduur.

Pohimate
Kloriidioonid lahustatakse vees ja mairatakse happelises keskkonnas hobenitraadiga potentsiomeetrilise

tiitrimise abil.

Reaktiivid

Kloriidioonidevaba destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

Atsetoon, analiiiisipuhas.

Kontsentreeritud limmastikhape (tihedus 1,40 g/ml, 20 °C).

Hobenitraat, 0,1 M standardlahus. Lahust sdilitatakse tumedas klaaspudelis.
Hobenitraat, 0,004 M standardlahus — lahus valmistatakse virskelt enne kasutamist.

Kaaliumkloriid, 0,1 M standardlahus. Kaalutakse 0,1 milligrammi tipsusega 3,7276 grammi analiiiisipuhast
kaaliumkloriidi, mida on eelnevalt kuivatatud kuivatuskapis 130 °C juures ithe tunni jooksul ja jahutatud
eksikaatoris tavatemperatuurini. Kaalutis lahustatakse viheses vees, kantakse kadudeta 500 ml mo6tekolbi,
lahjendatakse mahumargini ja lahust segatakse.

Kaaliumkloriid, standardne 0,004 M vordluslahus, valmistatakse virskelt enne kasutamist.
Seadmed

Hobeindikaatorelektroodi ja kalomelvordluselektroodiga potentsiomeeter, tundlikkus 2 mV,
mddtepiirkond =500 kuni + 500 mV.

Kalomelelektroodiga (4.1) ithendatud sild, milles on kiillastatud kaaliumnitraadi lahus ning mille otstes on
poorsed korgid.
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4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

Magnetsegur ja teflonkattega segamispulk.
Peencotsaline mikrobiirett, gradueeritud 0,01 ml jaotiste kaupa.
Protseduur

Hobenitraadi lahuse standardimine

Kahte madalasse sobiva mahutavusega (nt 250 ml) keeduklaasi pannakse 5,00 ja 10,00 ml kaaliumkloriidi
standardlahust (3.6). Kummagi keeduklaasi sisu tiitritakse jargmiselt.

Keeduklaasi lisatakse 5 ml limmastikhappe lahust (3.2), 120 ml atsetooni (3.1) ja piisavalt vett, nii et lahuse
tildmaht oleks ligikaudu 150 ml. Lahusesse asetatakse segamispulk (4.3) ja kaivitatakse magnetsegur.
Lahusesse sukeldatakse hdobeelektrood (4.1) ja silla (4.2) vaba ots. Elektroodid iihendatakse
potentsiomeetriga (4.1) ja pdrast aparaadi nulli kontrollimist registreeritakse algpotentsiaali véartus.

Tiitritakse mikrobiireti (4.4) abil, kusjuures alguses lisatakse 4 voi 9 ml hobenitraadi lahust, vastavalt
kasutatud standardse kaaliumkloriidi vordluslahuse kogusele. Hobenitraadi lisamist jatkatakse 0,1 ml haaval
0,004 M lahuse puhul ja 0,05 ml haaval 0,1 M lahuse puhul. Pdrast iga portsjoni lisamist oodatakse
potentsiaali stabiliseerumiseni.

Tabeli esimeses kahes veerus registreeritakse lisatud lahuse mahud ja vastavad potentsiaali vaartused.

Tabeli kolmandas veerus registreeritakse potentsiaali E jarjestikused juurdekasvud A, E. Neljandas veerus
registreeritakse potentsiaali juurdekasvude A, E positiivsed ja negatiivsed vahed A,E. Tiitrimise 13pp vastab
hobenitraadi lahuse selle 0,1 voi 0,05 ml portsjoni (V,) lisamisele, mis annab suurima A, E vértuse.

Reaktsiooni 16pulejoudmisele vastava hobenitraadi lahuse tipse mahu V., arvutamiseks kasutatakse
jargmist valemit:

b
Veq = VO + Vl x E
kus:

V, on lisatud hébenitraadi lahuse iildmaht milliliitrites, mis vahetult eelnes suurima juurdekasvu A, E andnud
mahule;

V, on viimase lisatud hébenitraadi portsjoni maht (0,1 voi 0,05 ml),
b on viimane positiivne A,E vadrtus,

B on A,E viimase positiivse ja esimese negatiivse védrtuse absoluutvédrtuste summa (vt ndide tabelis 1).

Pimekatse
Tehakse pimekatse ja see voetakse arvesse 1opptulemuste arvutamisel.

Pimekatse tulemus V, reaktiivide moju arvestamiseks viljendatakse milliliitrites jargmise valemi abil:

Vv, = 2V,-V,

kus:

V, on 10 ml kaaliumkloriidi standardse vordluslahuse tiitrimiseks kasutatud hdbenitraadi lahuse tipne maht
Vq milliliitrites;

V, on 5 ml kaaliumkloriidi standardse vordluslahuse tiitrimiseks kasutatud hobenitraadi lahuse tipne maht
V., millilitrites.
Kontrollkatse

Pimekatse abil voib samal ajal ka kontrollida, kas seade to6tab rahuldavalt ja kas katseprotseduuri on
rakendatud Gigesti.
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Maddramine

Kaalutakse 10-20 grammi proovi tipsusega 0,01 grammi ja kaalutis kantakse kvantitatiivselt iile 250 ml
keeduklaasi. Lisatakse 20 ml vett, 5 ml limmastikhappe lahust (3.2), 120 ml atsetooni (3.1) ja piisavalt vett
ligikaudu 150 ml tildmahuni.

Keeduklaasi asetatakse magnetseguri pulk (4.3), keeduklaas asetatakse segurile ja segur kdivitatakse.
Lahusesse sukeldatakse hobeelektrood (4.1) ja silla (4.2) vaba ots, elektroodid {ihendatakse
potentsiomeetriga (4.1) ja pdrast aparaadi nulli kontrollimist registreeritakse algpotentsiaal.

Tiitritakse hobenitraadi lahusega, lisades mikrobiiretist (4.4) lahust 0,1 ml haaval. Pirast iga portsioni
lisamist oodatakse potentsiaali stabiliseerumiseni.

Tiitrimist jatkatakse punkti 5.1 kohaselt alates neljandast 1digust: “Tabeli esimeses kahes veerus
registreeritakse lisatud lahuse mahud ja vastavad potentsiaali vaartused ...".

Arvutuseeskiri

Analiiiisi tulemused viljendatakse analiitisiks esitatud proovis sisalduva kloori protsentides. Protsentides
viljendatud kloori (Cl) sisaldus arvutatakse jirgmise valemi abil:

g o U RT x(V,-V)x100

m
kus:

T on kasutatud hdbenitraadi lahuse molaarsus;

V, on pimekatse (5.2) tulemus milliliitrites;

V5 on punkti 5.4 kohaselt maaratud V., vadrtus milliliitrites;

m on uuritava prooviosa mass grammides.

Tabel 1: Niide

Hobenitraadi lahuse maht Potentsiaal

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

37
V. =49 +01x—— = 4943
« 37 +49

7. meetod

Vase miiramine

Rakendatavus ja rakendusala

Kéesolevas dokumendis maaratakse kindlaks suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraat-lihtvaetistes
vase sisalduse maidramise protseduur.

Pohimote

Proov lahustatakse lahjendatud vesinikkloriidhappes ja vasesisaldus mdairatakse aatomiabsorptsioon-
spektromeetriliselt.
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.6.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.3.2.

Reaktiivid

Vesinikkloriidhape, tihedus 1,18 g/ml, 20 °C.

Vesinikkloriidhape, 6 M.

Vesinikkloriidhape, 0,5 M.

Ammooniumnitraat.

Vesinikperoksiid, 30 (massi-/mahu)protsenti

Vase emalahus: (') kaalutakse 1 gramm puhast vaske tdpsusega 0,001 grammi, lahustatakse 25 milliliitris
6 M vesinikkloriidhappe lahuses (3.2), lisatakse portsjonide haaval 5 ml vesinikperoksiidi (3.5) ja
lahjendatakse veega 1 liitrini. 1 ml saadud lahust sisaldab 1 000 pg vaske (Cu).

Lahjendatud vaselahus: 10 ml emalahust (3.6) lahjendatakse veega 100 milliliitrini ja 10 ml saadud lahust
lahjendatakse omakorda veega 100 milliliitrini; 1 ml 16pplahjenduses sisaldub 10 pg vaske (Cu).

Lahus valmistatakse virskelt enne kasutamist.

Seadmed

Vasklambiga (324,8 nm) aatomiabsorptsioonspektromeeter.

Protseduur

Uuritava lahuse valmistamine

Kaalutakse 25 grammi proovi tipsusega 0,001 grammi, pannakse see 400 ml keeduklaasi ja lisatakse
ettevaatlikult 20 ml vesinikkloriidhapet (3.1) (siisinikdioksiidi moodustumise tottu voib reaktsioon
kulgeda tormiliselt). Vajaduse korral lisatakse veel vesinikkloriidhapet. Kui mullide eraldumine on
16ppenud, aurutatakse lahus auruvannil kuivaks, aeg-ajalt klaaspulgaga segades. Lisatakse 15 ml 6 M
vesinikkloriidhappe lahust (3.2) ja 120 ml vett. Segatakse klaaspulgaga, mis jdetakse keeduklaasi, ning
keeduklaas kaetakse uuriklaasiga. Keedetakse tasa kuni tdieliku lahustumiseni ja jahutatakse.

Lahus kantakse kvantitatiivselt iile 250 ml modtekolbi, pestes keeduklaasi 5 ml 6 M vesinikkloriidhappega
(3.2) ja kaks korda 5 ml keeva veega, lisatakse 0,5 M vesinikkloriidhapet (3.3) mahumirgini ja lahust
segatakse hoolikalt.

Filtreeritakse 1dbi vasevaba filterpaberi (2), kusjuures esimesed 50 ml filtraati visatakse dra.

Pimekatselahus

Valmistatakse pimekatselahus, milles puudub iiksnes proov, ja vdetakse sellega saadud tulemus arvesse
16pptulemuse arvutamisel.

Maddramine

. Proovilahuse ja pimekatselahuse ettevalmistamine

Proovilahust (5.1) ja pimekatselahust (5.2) lahjendatakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (3.3) nii, et
vasesisaldus oleks spektrofotomeetri optimaalses modtepiirkonnas. Harilikult ei ole lahjendamist vaja.

Kaliibrimislahuste valmistamine

Valmistatakse vihemalt viis spektrofotomeetri optimaalsele mddtepiirkonnale (Cu sisaldus 0-5,0 mg/l)
vastavat standardlahust, lahjendades lahust (3.6.1) 0,5 M vesinikkloriidhappelahusega (3.3). Enne
tdiendamist mahumargini lisatakse igale lahusele ammooniumnitraati (3.4), nii et selle 1o6ppsisaldus oleks
100 mg/ml.

Voib kasutada ka miitigilolevaid vase standardlahuseid.
Whatman 541 voi samaviirne filterpaber.
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5.4.  Mootmine

4.1.

4.2.

4.3.

Spektrofotomeeter  (4) reguleeritakse lainepikkusele 324,8 nm. Kasutatakse oksiideerivat
Ohk-atsetiileenleeki. Leeki pihustatakse kolmes korduses iiksteise jarel kaliibrimislahust (5.3.2),
proovilahust ja pimekatselahust (5.3.1), kusjuures enne iga pihustamist pestakse instrument labi
destilleeritud veega. Joonestatakse kaliibrimiskover, kandes ordinaatteljele keskmise neelduvuse iga
standardi puhul ja abstsissteljele vastava vasesisalduse (ug/ml).

Kaliibrimiskdvera abil méiratakse vasesisaldus uuritavas 13pplahuses ja pimekatselahuses.

Arvutuseeskiri

Proovi vasesisalduse arvutamisel vdetakse arvesse uuritava proovi massi, analiitisil tehtud lahjendusi ja
pimekatse tulemust. Tulemus viljendatakse vase (Cu) milligrammides kilogrammi kohta.

Detonatsioonikindluse miiramine

Rakendatavus ja rakendusala

Kiesolevas dokumendis mdiratakse kindlaks suure limmastikusisaldusega ammooniumnitraatvietiste
detonatsioonikindluse maaramise protseduur.

Pohimate

Uuritav proov suletakse terastorusse ja proovile antakse voimenduslohkelaengu abil detonatsiooniimpulss.
Detonatsiooni levimist hinnatakse katse abil rohtsat toru kandvate pliisilindrite muljutuse méira jargi.

Seadmed ja vahendid

Plastne 16hkeaine, pentriidi sisaldus 83-86 %
Tihedus: 1 500-1 600 kg/m?
Detonatsiooni kiirus: 7 300 =7 700 m/s

Mass: 500 + 1 grammi

Seitse painduvat mittemetall-mahiskestaga detoneerndori
Taidise mass: 11-13 g/m

Iga detoneernoori pikkus: 400 + 2 mm.

Pressitud sekundaarldhkeaine tablett, milles on pesa detonaatori jaoks

Lohkeaine: heksogeenfvaha 95/5, tetriiiil voi muu samalaadne sekundaarldhkeaine, grafiidilisandiga
voi grafiidilisandita

Tihedus: 1 500-1 600 kg/m’
Labimdot: 19-21 mm
Korgus: 19-23 mm

Tsentraalne pesa detonaatori jaoks: 1dbimd6t 7-7,3 mm, siigavus 12 mm

ISO 65 — 1981 — Paksuseinalised torud — spetsifikaadile vastav dmblusteta terastoru nominaallabimddduga DN
100 (4)

Vilislabimoot: 113,1-115,0 mm
Seina paksus: 5,0-6,5 mm

Pikkus: 1 005 + 2 mm.

Alusplaat
Materjal: heakvaliteediline keevitatav teras
Mo6tmed: 160 x 160 mm

Paksus:  5-6 mm
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4.3.10.

43.11.

4.3.12.

4.4.

4.4.1.

4.4.1.1.

4.4.1.1.1.

4.4.1.1.2.

4.4.1.1.3.

4.4.1.1.4.

Kuus pliisilindrit
Labimoot: 50 + 2 mm.
Korgus:  100-101 mm

Materjal: pehme plii, puhtus vahemalt 99,5 %

Terasplokk
pikkus:vahemalt 1 000 mm
Laius: vdhemalt 150 mm
Korgus: vahemalt 150 mm

Mass: vihemalt 300 kg, kui puudub kindel terasploki alus

Plast- voi pappsilinder véimenduslaengu jaoks
Seina paksus: 1,5-2,5 mm

Libimoot: 92-96 mm

Korgus: 64-67 mm

Detonaator (elektriline voi mitteelektriline detonaator), initsiatsiooniimpulss 8-10

Puuketas
Labimddt: 92-96 mm. Puuketta 1ibimd6t peab sobima plast- voi pappsilindri (4.3.8) siselibimdoduga.

Paksus: 20 mm
Puupulk, mille médtmed on samad kui detonaatoril (4.3.9)

Noopnoelad (pikkusega mitte iile 20 mm)

Protseduur

Voéimenduslaengu ettevalmistamine terastorusse asetamiseks

Olenevalt seadmete kittesaadavusest voib voimenduslaengus 16hkeaine initsieerimiseks kasutada kaht
meetodit.

Samaaegne initsieerimine seitsmes punktis

Kasutamiseks ettevalmistatud voimenduslaeng on ndidatud joonisel 1.

Labi puuketta (4.3.10) keskme ja 55 mm ldbimo6duga kontsentrilisel ringjoonel siimmeetriliselt jaotunud
kuue punkti puuritakse teljega paralleelsed avad. Avade 1abimd6ot on 6—7 mm (vt joonis 1, 1dige A-B),
olenevalt kasutatava detoneernoori (4.3.2) labimdodust.

Loigatakse seitse 400 mm pikkust painduva detoneerndéri (4.3.2) tiikki, kusjuures 16iked tehakse siledad,
nii et tikkkide otstest ei ldheks 1ohkeainet kaduma, ja otsad kaetakse viivitamata kleepribaga. Koik seitse
detoneerndori pistetakse puuketta (4.3.10) seitsmesse avasse, nii et otsad eenduksid ketta teisest kiiljest
mdne sentimeetri vorra. Seejirel torgatakse iga detoneernoori tekstiilkesta paiki 5-6 mm kaugusele otsast
viike n66pndel (4.3.12) ja ndopndela kdrvale timber detoneerndori mahitakse 2 cm laiune kleepriba.
Seejarel tommatakse noori pikemast otsast noopndel vastu puuketast.

Plastsest 16hkeainest (4.3.1) vormitakse 92-96 mm labimddduga silinder, olenevalt silindri (4.3.8)
labimoddust. Silinder (4.3.8) asetatakse piisti rohtsale pinnale ja pannakse sisse vormitud 1hkeaine.
Seejdrel asetatakse silindri iilemisse otsa puuketas (1) seitsme detoneerndéri tiikiga ja surutakse see
16hkeaine vastu. Silindri korgus reguleeritakse selliseks (64-67 mm), et selle iilemine serv ei ulatuks
puukettast korgemale. Seejdrel kinnitatakse silinder kogu vilispinna ulatuses nditeks klambrite voi
viikeste naeltega puuketta kiilge.

Seitsme detoneernoori tiiki vabad otsad seatakse iimber puupulga (4.3.11) nii, et nad koik asuksid {ihel
puupulgaga ristuval tasandil. Otsad kinnitatakse puupulga iimber kimpu kleepriba abil. (?)

(") Ketta 1abimo6t peab vastama silindri siselibimoadule.

(3 NB: Kui pérast koostamist on kuus vélimist detoneernd6ri pingul, vdib keskmine detoneernoor olla pisut 16dvem.
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4.4.1.2.

4.4.1.2.1.

4.4.1.2.2.

4.4.2.

4.4.3.

4.4.3.1.

4.4.3.2.

4.4.3.3.

4.4.4.

4.4.4.1.

Initsieerimine presstableti abil tsentrist

Kasutamiseks ettevalmistatud voimenduslaeng on ndidatud joonisel 2.

Presstableti valmistamine

Rakendades vajalikke ettevaatusabindusid, pannakse 10 grammi sekundaarset 16hkeainet (4.3.3)
19-21 mm siseldbimddduga vormi ja pressitakse noutava kuju ja tihedusega tabletiks.

(Tableti 1abimoddu ja kdrguse suhe peab olema ligikaudu 1: 1.)

Vormi pdhja keskel on 12 mm kérgune 7-7,3 mm labimd6duga (olenevalt kasutatava detonaatori
labimdddust) kirn, mis tekitab presstabletis silindrikujulise pesa, kuhu hiljem asetatakse detonaator.

Voéimenduslaengu ettevalmistamine

Rohtsal pinnal piisti seisvasse silindrisse (4.3.8) pannakse 16hkeaine (4.3.1) ja surutakse seda puutempliga,
nii et 16hkeaine omandab tsentraalpesaga silindri kuju. Mainitud pessa asetatakse presstablett.
Presstabletiga silindrikujuline I6hkeaine kaetakse puukettaga (4.3.10), milles on 7,0-7,3 mm
1abimdoduga tsentraalava detonaatori sissepanemiseks. Puuketas ja silinder kinnitatakse kokku ristuvate
kleepribadega. Puukettasse puuritud ava ja presstabletis oleva pesa ithistelgsuse tagamiseks torgatakse libi
ava puupulk (4.3.11).

Terastoru ettevalmistamine detonatsioonikatseks

Terastoru (4.3.4) iihest otsast 4 mm kaugusel puuritakse teineteise vastas risti labi seina kaks 4 mm
labimddduga ava.

Toru teise otsa kiilge kinnitatakse pokk-keevituse abil alusplaat (4.3.5), kusjuures tdisnurk alusplaadi ja
toru seina vahel tdidetakse kogu liite ulatuses keevismetalliga.

Terastoru tditmine ja laadimine

Vt joonised 1 ja 2.

Uuritavat proovi, terastoru ja vodimenduslaengut konditsioneeritakse 20 + 5 °C juures. Kahe
detonatsioonikatse tegemiseks on vaja 16-18 kg uuritavat proovi.

Terastoru pannakse piisti, nii et selle nelinurkne alusplaat toetuks kindlale tasasele, soovitatavalt betoonist
alusele. Terastoru tdidetakse ligikaudu ihe kolmandikuni tema korgusest uuritava prooviga ja lastakse tal
viis korda kukkuda 10 cm korguselt vertikaalselt vastu porandat, selleks et graanulid asetuksid torus nii
tihedalt kui voimalik. Tihendamise kiirendamiseks pdrutatakse toru, lities teda kukkumiste vahel kokku
10 korda 750-1 000 grammise haamriga.

Laadimist korratakse teise uuritava prooviosaga samal viisil. Viimane tditmine tehakse nii, et pérast toru
tdstmist ja kukkuda laskmist kokku 10 korda ja 20 vahepealset haamrilo6ki tiidaks proov toru 70 mm
kauguseni tema suudmest.

Terastorusse laaditud proovi tase reguleeritakse selliseks, et hiljem torusse pandav voimenduslaeng
(4.4.1.1 voi 4.4.1.2) puutuks kogu pinna ulatuses tihedalt kokku prooviga.

Voéimenduslaeng asetatakse torusse nii, et see puutuks kokku prooviga; puuketta iilemine pind peab
asetsema 6 mm allpool toru suuet. Oluline tihe kokkupuude 16hkeaine ja uuritava proovi vahel
saavutatakse vdikeste proovikoguste lisamise vdi eemaldamise abil. Nagu joonistel 1 ja 2 nididatud, tuleb
toru suudme ldhedal olevatest avadest torgata ldbi splindid ja painutada nende harud laiali vastu toru.

Terastoru ja pliisilindrite asetus (vt joonis 3)

Pliisilindrite (4.3.6) pohjad nummerdatakse tihest kuueni. Rohtsal alusel oleva terasploki (4.3.7)
keskjoonele tehakse kuus marki 150 mm vahemaadega, kusjuures esimene mérk peab olema vihemalt
75 mm kaugusel ploki servast. Iga mirgi kohale pannakse piisti pliisilinder nii, et iga silindri pohja
keskpunkt asetseks mérgil.
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4.4.4.2.

4.4.5.

4.4.5.1.

4.4.5.2.

4.4.5.3.

4.4.5.4.

4.4.6.

4.4.7.

4.4.8.

4.5.

Punkti 4.4.3 kohaselt ettevalmistatud terastoru asetatakse rohtsalt pliisilindritele, nii et terastoru telg oleks
terasploki keskjoonega paralleelne ja toru kinnikeevitatud ots ulatuks 50 mm iile pliisilindri nr 6. Selleks
et toru ei veereks, pannakse pliisilindrite iilemiste otste ja toru seina vahele viikesed puukiilud (iiks kiil
kummalegi poole) voi asetatakse toru ja terasploki vahele puust risttugi.

Markus.Tuleb kontrollida, et toru puudutaks koiki kuut pliisilindrit; viikesi toru koéverusi voib
kompenseerida, pérates toru iimber pikitelje; kui moni pliisilinder on liiga korge, antakse ettevaatlikult
haamriga litiies talle ndutav kdrgus.

Detonatsiooni ettevalmistamine

Seade koostatakse punkti 4.4.4 kohaselt pommivarjendis voi nduetekohaselt ettevalmistatud maa-aluses
rajatises (nt kaevandus voi tunnel). Kontrollitakse, et terastoru oleks enne detonatsiooni hoitud 20 £ 5 °C
juures.

Markus.Kui kdnesolevaid initsieerimiseks sobivaid kohti ei ole, vdib vajaduse korral tooks kasutada ka
puitprussidega kaetud betoonvoodriga varjendit. Detonatsioon voib tekitada suure kineetilise energiaga
lendavaid terasekilde, sellepdrast peab laenguid initsicerima elumajadest ja liiklusteedest ndutaval
kaugusel.

Kui kasutatakse seitsme initsiatsioonipunktiga vdimenduslaengut, tuleb kontrollida, et detoneernorid
oleksid punkti 4.4.1.1.4 kohaselt vilja sirutatud ja asetseksid nii rohtsalt kui véimalik.

Puupulk eemaldatakse ja asemele asetatakse detonaator. Enne laengu initsieerimist evakueeritakse
inimesed ohutsoonist ja katsepersonal varjub.

Lohkeaine detoneeritakse.

Suitsul (gaasilised ning ménikord miirgised laguproduktid nagu nitroosgaasid) lastakse piisava aja jooksul
hajuda, seejdrel korjatakse pliisilindrid kokku ja moddetakse nende korgused nooniusnihkkaliibri abil.

Registreeritakse iga nummerdatud pliisilindri muljutuse méar, mis viljendatakse protsentides esialgsest
100 millimeetrisest kdrgusest. Kui silinder on muljutud kaldu, registreeritakse suurim ja viikseim védrtus
ning arvutatakse keskmine.

Voib kasutada ka detonatsioonikiiruse pidevmddtmise sondi; sond asetatakse piki toru telge voi seina.

Iga prooviga tehakse kaks detonatsioonikatset.

Katseprotokoll

Iga detonatsioonikatse protokollis esitatakse jirgmiste parameetrite védrtused:
— tegelikul mo6tmisel leitud terastoru vilislibimddt ja seina paksus,

— terastoru Brinelli kdvadus,

— toru ja proovi temperatuur vahetult enne laengu initsieerimist,

— torus oleva proovi pakketihedus (kg/m?),

— iga pliisilindri korgus pérast laengu initsieerimist ja vastava silindri number,

— vodimenduslaengu initsieerimise meetod.

Katsetulemuste hindamine

Katse loetakse 1oplikuks ja proov vastavaks III lisa 2. jao nduetele, kui kummagi initsieerimise korral
vihemalt ithe pliisilindri muljutuse médir on alla 5 %.
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IV LISA

PROOVIVOTU- JA ANALUUSIMEETODID

A. PROOVIVOTUMEETODID VAETISTE KONTROLLIMISEKS

SISSEJUHATUS

Oige proovi vétmine on ndudlik toiming ja vajab suurt hoolikust. Tuleb kindlasti rohutada, et véetiste ametlikuks
kontrollimiseks voetud proov peab olema piisavalt representatiivne.

Jargnevalt kirjeldatud proovivotumeetodeid tuleb viga tipselt jirgida, kusjuures proove peavad votma spetsialistid,
kellel on kogemusi proovide votmisel tavameetodite abil.

4.1.

4.2.

4.2.1.

4.2.1.1.

4.2.1.2.

4.2.2.

4.2.3.

4.3.

Eesmirk ja rakendatavus

Vietiste kvaliteedi ja koostise ametlikuks kontrollimiseks ettendhtud proovid voetakse jargnevalt kirjeldatud
meetodite kohaselt. Selliselt saadud proovi kisitatakse representatiivsna proovipartii suhtes.
Proovivétja

Proove votavad liikkmesriikide poolt selleks volitatud eriettevalmistusega ametnikud.

Mabisted

Proovipartii: toote kogus, mida kasitletakse tervikuna ning mille omadusi vdib pidada tihtseteks.
Osaproov: proovipartii iihest punktist voetud kogus.

Koondproo: samast proovipartiist voetud osaproovide kogum.

Taandproov: koondproovi representatiivne osa, mis on saadud viahendamise teel.

Lapp-proov: taandproovi representatiivne osa.

Seadmed

Proovivotuvahendid peavad olema materjalist, mis ei mojuta uuritava toote omadusi. Liikmesriigid vdivad
proovivotuvahendid ametlikult heaks kiita.

Vahendid, mida soovitatakse proovide votmiseks tahketest vdeistest
Kasitsi proovivotmine
Lamedapohjaline vertikaalsete ddrtega kiihvel.

Proovivdtupuur pika 16he voi lahtritega. Proovivotupuuri mddtmed peavad vastama proovipartii
omadustele (mahuti siigavus, koti mddtmed jms) ja véetiseosakeste suurusele.

Mehaaniline proovivotmine

Umberlaaditavatest  vietisest proovide votmiseks vdib kasutada heakskiidetud mehaanilisi
proovivotuseadmeid.

Proovijagaja

Osaproovide votmisel ning taandproovide ja 16pp-proovide valmistamisel voib kasutada seadet, mis on
mdeldud proovi jagamiseks vordseteks osadeks.

Vahendid, mida soovitatakse proovide votmiseks vedelvdetistest

Kasitsi proovivotmine

Lahtise otsaga toru, proovel, pudel voi muu sobiv vahend, mis vdimaldab vétta proovipartiist juhuproovi.

Mehaaniline proovivotmine

Umberlaaditavatest vedelvietisest proovide votmiseks voib kasutada heakskiidetud mehaanilisi
proovivotuseadmeid.
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5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.1.1.

5.2.1.2.

5.2.1.3.

5.2.2.

5.2.2.1.

5.2.2.1.1.

5.2.2.1.2.

5.2.2.1.3.

5.2.2.1.4.

5.2.2.2.

5.3.

Kvantitatiivsed nduded

Proovipartii

Proovipartii suurus peab olema selline, et proove oleks voimalik votta kdikidest proovipartii osadest.

Osaproovid

Pakendamata tahked vietised voi vedelvetised mahutites, mille mahutavus on iile 100 kg

Proovipartiid massiga kuni 2,5 tonni:

Minimaalne osaproovide arv: seitse

Proovipartiid massiga iile 2,5 tonni ja kuni 80 tonni:

Minimaal ide arv:
Timaate osaproovide atv \/ 20 kordne proovipart ii tonnide arv (?)

Proovipartiid massiga iile 80 tonni:

Minimaalne osaproovide arv: 40

Pakendatud tahked vietised voi kuni sajakilogrammilistes mahutites (pakendites) olevad vedelvietised

Pakendid massiga iile 1 kg

Vihem kui viiest pakendist koosnevad proovipartiid:

minimaalne pakendite arv, millest vdetakse proov: (1) kdik pakendid.
Viiest kuni kuueteistkiimnest pakendist koosnevad proovipartiid:
minimaalne pakendite arv, millest voetakse proov: () neli.

Seitsmeteistkiimnest kuni neljasajast pakendist koosnevad proovipartiid:

millest vetakse proov: (2). \/ proovipart iisse kuuluvate pakendite arv (1)
Enam kui 400 pakendist koosnevad proovipartiid:

minimaalne pakendite arv, millest voetakse proov: (2) 20.

Pakendid massiga kuni 1 kg:

minimaalne pakendite arv, millest voetakse proov: (2) neli.

Koondproov

Noutav on iiks koondproov proovipartii kohta. Koondproovi moodustavate osaproovide iildmass ei tohi
olla vdiksem jargmistest kogustest:

Pakendamata tahked vietised vdi vedelvietised mahutites, mille mahutavus on iile 100 kg: 4 kg.
Pakendatud tahked vietised voi kuni sajakilogrammilistes mahutites (pakendites) olevad vedelvietised
Pakendid massiga iile 1 kg: 4 kg.

Pakendid massiga kuni 1 kg: nelja originaalpakendi netomass.

Proov ammooniumnitraatvéetiste III lisa 2. jao kohaseks katsetamiseks: 75 kg

(")  Kui saardud arv on murdarv, timardatakse see jargmise tdisarvuni.

()  Kui pakendi netomass on kuni 1 kg, on osaprooviks iithe originaalpakendi sisu.



13/32. kd

Euroopa Liidu Teataja 541

5.4.

5.4.1.

5.4.2.

5.4.2.1.

5.4.2.2.

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.3.

6.4.

Lopp-proov

Lopp-proovid saadakse vajaduse korral koondproovi vihendamise teel. Noutav on vihemalt iihe
16pp-proovi analiiiis. Uuritava proovi mass ei tohi olla alla 500 g.

Tahked ja vedelvdetised

Ammooniumnitraatvietise proovid katsetamisteks

Lopp-proovid katsetamisteks saadakse vajaduse korral koondproovide vihendamise teel.
Lopp-proovi minimaalne mass III lisa 1. jao kohaseks katsetamiseks: 1 kg
Lopp-proovi minimaalne mass III lisa 2. jao kohaseks katsetamiseks: 25 kg

Juhised proovide votmiseks, ettevalmistamiseks ja pakendamiseks

Uldmarkused

Proov voetakse ja valmistatakse voimalikult kiiresti, rakendades vajalikke ettevaatusabindusid selle
tagamiseks, et proov sdiliks representatiivsena uuritava vietise suhtes. Vahendid ja t66pinnad ning
proovide hoidmiseks ettendhtud anumad peavad olema puhtad ja kuivad.

Vedelvietiste puhul tuleb proovipartiid enne proovi votmist vdimaluse korral segada.

Osaproovid

Osaproovid voetakse juhuvaliku abil kogu proovipartii ulatuses ja need peavad olema ligikaudu vordse
suurusega.

Pakendamata tahked vietised voi vedelvéetised mahutites, mille mahutavus on iile 100 kg

Katsepartii jagatakse motteliselt teatavaks arvuks ligikaudu vordseks osaks. Osad, mille arv vastab
punkti 5.2 kohasele osaproovide arvule, valitakse juhuslikult ning igast osast vdetakse vahemalt ks
proov. Juhul kui pakendamata véetistest vOi enam kui sajakilogrammilistes mahutites olevatest
vedelvietistest ei ole voimalik votta proove jirgides punkti 5.1 ndudeid, voetakse proovid proovipartii
tmberlaadimisel. Sel juhul voetakse proovid juhuvaliku abil saadud eespool maaratletud mottelistest
osadest vietise iimberlaadimisel.

Pakendatud tahked vietised voi kuni sajakilogrammilistes mahutites (pakendites) olevad vedelvietised

Parast seda, kui proovi votmiseks on punkti 5.2 kohaselt vajalik arv pakendeid vilja valitud, voetakse osa
iga pakendi sisust. Vajaduse korral voetakse proovid pérast seda, kui pakendid on iikshaaval tithjendatud.

Koondproovi valmistamine

Uhtne koondproov saadakse osaproovide kokkusegamise abil.

Lapp-proovi valmistamine

Koondproovi segatakse hoolikalt. (*)

Vajaduse korral vihendatakse koondproov esmalt vihemalt 2 kilogrammini (taandproov), kasutades
mehaanilist proovijagajat voi kvarteerimismeetodit.

Valmistatakse vahemalt kolm ligikaudu thesuurust 16pp-proovi, mis vastavad punktis 5.4
kindlaksmairatud kvantitatiivsetele nduetele. Iga proov pannakse sobivasse dhukindlasse mahutisse.
Rakendatakse vajalikke ettevaatusabindusid, et valtida proovi karakteristikute muutumist.

III lisa 1. Ja 2. jaos ettendhtud katsete puhul hoitakse 16pp-proove temperatuuril 0-25 °C.

(") Kok titkid purustatakse (vajaduse korral voetakse need proovist vilja ja pannakse parast purustamist tagasi).



542

Euroopa Liidu Teataja

13/32. kd

7. Lopp-proovide pakendamine

Mahutid ja pakendid pitseeritakse ning mirgistatakse (kogu etikett peab olema pitseri sees) selliselt, et
mahuteid ei oleks vdimalik avada pitserit rikkumata.

8. Proovivotuprotokoll

Iga proovivotmise kohta tuleb tdita protokoll, mis voimaldab iga proovipartiid iheselt identifitseerida.

9. Proovide sihtkoht

Iga proovipartii puhul saadetakse vihemalt iiks 10pp-proov ning analiiiisiks voi katsetamiseks vajalik
teave voimalikult kiiresti volitatud analiitisilaborisse v3i katseasutusse.

B VAETISTE ANALUUSI MEETODID

(Vt sisukord, lk 2)

Uldised mirkused

Laboriseadmed
Meetodite kirjeldamisel ei méddrata tapselt kindlaks ildisi laboriseadmeid, kuid nihakse siiski ette kolbide ja pipettide

mahutavused. Kdigil juhtudel peavad lamoriseadmed olema tiiesti puhtad, eriti toiteelementide viikeste koguste
médramise phul.

Kontrollkatsed

Enne analiiiisi veendutakse, et seadmed on tookorras, analiiiisimeetodeid rakendatakse digesti ja kasutatakse
asjakohaseid tuntud keemilise koostisega kemikaale (nt ammooniumsulfaat, monokaaliumsulfaat jne). Juhul kui
analiisimeetodit ei jargita tapselt, voib analiiiisitava vdetise keemilise koostise kohta saada ebadigeid andmeid. Samas
on teatavad médramised empiirilised ja seotud toodetega, mille keemiline koostis on keeruline. Nei juhtudel on
soovitav, et vdimaluse korral kasutaksid laboratooriumid kindla koostisega standardseid etalonvietisi.

Uldsiitted vietiste analiiiisi meetodite kohta

1. Reaktiivid
Kui ei ole ette ndhtud teisiti, peavad koik reaktiivid olema analiiiisipuhtad. Mikroelementide méddramisel

kontrollitakse reaktiivide puhtust pimekatse abil. Olenevalt kontrollimise tulemustes voib olla vaja reaktiive
puhastada.

2. Vesi
Juhul kui meetodis esineva lahustamise, lahjendamise, loputamise voi pesemise puhul ei mainita lahustit voi

lahjendit, loetakse, et tuleb kasutada vett. Tavaliselt peab vesi olema demineraliseeritud voi destilleeritud.
Analiitisimeetodites mainitud erijuhtudel puhastatakse kdnesolevat vett erimeetodite abil.

3. Laboriseadmed
Mis puutub tavaliselt kontroll-laborites kasutatavatesse seadmetesse, siis kdesolevates analiitisimeetodites
kirjeldatakse ainult eriseadmeid ja -aparaate ning seadmeid, mis on vajalikud teatavate erinduete taitmiseks.

Seadmed peavad olema téiesti puhtad, eriti juhul, kui méddratakse viikesei koguseid. Laboratoorium peab
tagama kasutatavate klaasist mddtendude tipsuse vastavalt asjakohastele metroloogilistele standarditele.

1. meetod

Uuritava proovi ettevalmistamine

1. Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis méiratakse kindlaks protseduur uuritava poovi valmistamiseks 10pp-proovist.
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4.1.

4.2.

4.3.

P6himéte
Laboratooriumisse saabunud 16pp-proov 1dbib rea ettevalmistusetappe (tavaliselt seda soelutakse,
peenestatakse ja segatakse), kusjuures jdrgitakse jargmist ndudeid:

— iihest kiiljest peab viikseim analiiisimeetodis ettendhtud kaalutis olema representatiivne
laboratooriumi saabunud proovi suhtes,

— teisest kiiljest ei tohi vietise ettevalmistamisel tema peenestusastet muuta selliselt, et lahustuvus
erinevates ekstrahentides mérgatavalt muutub.

Seadmed

Proovijagaja (ei ole kohususlik).

Soelad avadega 0,2 ja 0,5 mm.

250 ml kolvid, korkidega.

Portselanist uhmrinui ja uhmer voi purusti.
Kiitlemisviisi valik

Eeelmirkus

Kui toode on analiiiisikdlblik, voib alles hoida ainult representatiivse osa 16pp-proovist.

Lapp-proovid, mida ei peenestata

Kaltsiumnitraat, kaltsiummagneesiumnitraat, naatriumnitraat, tsiili salpeerter, kaltsiumtsiiaanamiid,
nitraadilisandiga kaltsiumtsiiaanamiid, ammooniumsulfaat, ammooniumnitraat, mis sisaldab iile 30 % N,
karbamiid, aluseline ridbu, osaliselt solubiliseeritud fosforiit, sadestatud dikaltsiumfosfaatdihiidraat,
kaltsineeritud fosfaat, alumiiniumkaltsiumfosfaat, peenestatud fosforiidihiib.

Lopp-proovid, mis jagatakse osadeks, kusjuures iiks osa peenestatakse

Need on tooted, mille puhul méidratakse teatavad karakteristikud (nt peenestusaste) eelneva
peenestamiseta ja muud karakteristikud pirast peenestamist. Nende toodete hulka kuuluvad koik
kompleksvietised, ~ mis  sisaldavad  jirgmisi  fosfaatkomponente: aluseline  ribu,
alumiiniumkaltsiumfosfaat, kaltsineeritud fosfaat, fosforiidihiib ja osaliselt solubiliseeritud fosforiit.
Kdnesoleval juhul jagatakse 16pp-proov kaheks voimalikult vordseks osaks, kasutades proovijagajat voi
kvarteerimismeetodit.

Lopp-proovid, mille puhul kdik mddramised tehakse eelnevalt peenestatud tootega

On vaja peenestada ainult representatiivne osa 10pp-proovist. Siia kuuluvad koik muud vietised, mis ei
kuulu punktides 4.1 ja 4.2 mainitud toodete hulka.

Protseduur

Punktides 4.2 ja 4.3 mainitud 16pp-proovi osa sdelutakse kiiresti libi sdela avadega 0,5 mm. Jadk
peenestatakse nii, et vidga peeneid osakesi oleks vdimalikult vdhe, ja soelutakse uuesti.
Peenestustingimused peavad olema sellised, et aine mérgatavalt ei soojeneks. Protseduuri korratakse, kuni
soelumisjddki ei teki, kusjuures tootatakse voimalikult kiiresti, selleks et véltida komponentide (vesi,
ammoniaak) lisandumist voi kadu. Kogu peenestatud ja jahvatatud toode pannakse puhtasse kolbi ja
suletakse korgiga.

Enne kaalumist analiiiisi tegemiseks segatakse kogu proovi hoolikalt.
Erijuhud
a) Vietised, mis kujutavad endast erinevat liiki kristallide segu

Sel juhul esineb sageli eri liiki kristallide eraldumist. Jarelikult on kindlasti oluline proov purustada ja
lasta 1abi soela avadega 0,2 mm. Niiteks: ammooniumfosfaadi ja kaaliumnitraadi segud. Selliste
toodete puhul on soovitav peenestada kogu 16pp-proov.

b) Raskesti peenestatav jddk, mis ei sisalda vietusaineid

Jaik kaalutakse ja selle massi arvestatakse 1opptulemuse arvutamisel.
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4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

¢) Tooted, mis lagunevad kuumutamisel

Peenestamisel tuleb kuumutamist viltida. Konesoleval juhul on parem kasutada peenestamiseks
uhmrit. Néiteks: kompleksvietised, mis sisaldavad kaltsiumtsiiaanamiidi ja karbamiidi.

d) Tooted, mis on ebaharilikult niisked voi muutuvad peenestamisel kleepuvaks

Homogeensuse tagamiseks valitakse vaikseimate avadega soel, mis sobib, kui titkke peenestatakse
kidega vdi uhmrinuiaga. Selline olukord voib esineda segude puhul, mille teatavad komponendid
sisaldavad kristallvett.

Meetodid 2

Limmastik

Meetod 2.1

Ammooniumlimmastiku miiramine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis méiratakse kindlaks ammooniumldmmastiku mairamise protseduur.

Rakendusala

Koik limmastikvdetised, kaasa arvatud kompleksvietised, milles limmastik esineb ainult
ammooniumsooladena vdi samaaegselt ammooniumsoolade ja nitraatidena.

Kiesolev meetod ei ole rakendatav vietiste puhul, mis sisaldavad karbamiidi, tsitaanamiidi voi muid
orgaanilisi limmastikuiihendeid.

Pohimote

Ammoniaak torjutakse vilja naatriumhiidroksiidi liia abil, destilleeritakse ja maaratakse ammoniaagi
saagis teadaolevas mahus vidvelhappe standardlahuses happe liia tagasitiitrimise abil naatriumhiidroksiidi
voi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega.

Reaktiivid
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ega limmastikuithendeid.

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus: iihele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa HCI
(dyo = 1,18 g/ml)

Vidvelhape: 0,1 M

variandi a puhul.
Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,1 M
Vidvelhape: 0,2 M

variandi b puhul (vt markus 2).
Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,2 M
Viivelhape: 0,5 M

variandi ¢ puhul (vt markus 2).
Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,5 M

Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniaagivaba

Indikaatorlahused

Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tdiendatakse lahuse
maht veega ithe liitrini.
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5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tdiendatakse lahuse maht veega iihe liitrini.
Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline. Seda
indikaatorlahust lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis. Tdiendatakse veega 100 milliliitrini ja vajaduse
korral filtreeritakse. Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori asemel.

Keemistsentritena kasutatavad pimssgraanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud

Ammooniumsulfaat, analiiiisipuhas

Seadmed

Destillatsiooniseade, mis koosneb vajaliku mahutavusega timarkolvist ja tilgaptitiduri kaudu timarkolviga
thendatud jahutist.

Mirkus 1

Konesoleva mdairamisprotseduuri puhul heakskiidetud ja soovitatavate erievat tiiiipi seadmete
tiksikasjalik ehitus on esitatud joonistel 1, 2, 3 ja 4.

Pipetid, 10, 20, 25, 50, 100 ja 200 ml
Modtekolb, 500 ml

Poordloksuti, 35-40 pooret minutis
Uuritava proovi ettevalmistamine
Vt meetod 1.

Analiiiisiprotseduur

Lahuse valmistamine

Prooviga tehakse lahustuvuskatse toatemperatuuril, vttes proovi ja vett 2(massi-/mahu)protsendilises
suhtes. Vastavalt tabelis 1 kindlaksmadratud kogustele, kaalutakse 5-10 g ettevalmistatud proovi
tapsusega 0,001 g ja pannakse kaalutis 500 ml mddtekolbi. Olenevalt lahustuvuskatse oodatavast
tulemusest toimitakse jargmiselt.

a) Vees tiielikult lahustuvad tooted

Moatekolbi lisatakse selline kogus vett, mis on vajalik proovi lahustamiseks, loksutatakse, pérast
proovi tdielikku lahustumist tdidetakse mootekolb mahumargini ja lahust segatakse hoolikalt.

b) Vees osaliselt lahustuvad tooted

Mdotekolbi lisatakse 50 ml vett ja seejirel 20 ml vesinikkloriidhapet (4.1). Loksutatakse. Lastakse
seista kuni siisthappegaasi eraldumise lakkamiseni. Lisatakse 400 ml vett ja loksutatakse pool tundi
poordloksutil (5.4). Taiendatakse veega mahumargini, segatakse ja filtreeritakse 1abi kuiva filtri kuiva
nousse.

Lahuse analiiiis

Vastuvotukolbi pannakse tabelis 1 kindlaksmairatud ja valitud variandile vastav kogus vaivelhappe
standardlahust. Lisatakse vajalik kogus indikaatorlahust (4.9.1 voi 4.9.2) ja vajaduse korral vett, nii et
lahuse maht oleks vahemalt 50 ml. Jahuti pikendusotsaku tipp peab asetsema allpool lahuse pinda.

Destillatsioonikolbi kantakse mahtpipeti abil selge lahuse alikvoot (') vastavalt tabelis 1 esitatud
tiksikasjadele.
Lisatakse vett kuni ildmahuni ligikaudu 350 ml ja moned pimmskivigraanulid keemise tihtlustamiseks.

(") Tabeli 1 kohaselt peab alikvoodis sisalduva ammooniumlimmastiku kogus olema ligikaudu jirgmine:

— 0,05 g variandi a puhul,

— 0,10 g variandi b puhul,

— 0,20 g variandi ¢ puhul.
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Uhendatakse destillatsiooniseadme osad ja, viltides ammoniaagi kadu, lisatakse destillatsioonikolbi 10 ml
kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahust (4.8); juhul kui uuritava proovi lahustamiseks kasutati 20 ml
vesinikkloriidhapet (4.1), on lisatava kontsentreeritud naatriumhiidroksiiidi maht 20 ml
Destilleerimiskolbi kuumutatakse jark-jargult, valtides tugevat keemist. Kui keemine algab, destilleeritakse
kiirusega ligikaudu 100 ml 10-15 minuti kohta; destillaadi iildmaht peab olema ligikaudu 250 ml. (*) Kui
ammoniaaki ilmselt enam ei eraldu, lastakse vastuvotukolb alla, nii et jahuti pikendusotsaku tipp asetseks
vedeliku pinna kohal.

Selle tagamiseks, et kogu ammoniaak on téielikult destilleerunud, kontrollitakse edasist destillaati sobiva
reaktiivi abil. Jahuti pikendusotsakut loputatakse vikese koguse veega ja happe liig tiitritakse tagasi valitud
variandi puhul ettendhtud naatriumhiidroksiidi v6i kaaliumhiidroksiidi standardlahusega (vt markus 2).

Mirkus 2

Tagasitiitrimiseks voib kasutada erineva kontsentratsiooniga standardlahuseid, tingimusel et kasutatava
titrandi kogus voimaluse korral ei iiletaks 40-45 ml.

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse ja saadud tulemust kasutatakse 16pptulemuse arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisi tegemist kontrollitakse, kas destillatsiooniseade tootab nduetekohaselt ja kas meetodit
rakendatakse digesti, kasutades selleks ammooniumsulfaadi (4.11) varskelt valmistatud lahuse alikvooti,
mis sisaldab valitud variandi puhul ettendhtud maksimaalset limmastiku kogust.

Tulemuste viljendamine

Analiiiisi tulemused viljendatakse analiiiisiks esitatud proovis sisalduva ammooniumlimmastiku
protsentides.

Lisad

Punkti 5.1 markuses 1 sitestatu kohaselt on kdesoleva dokumendi rakendusalas kasutatavate erinevat
tiiiipi destillatsiooniseadmete ehituse isedrasused esitatud joonistel 1, 2, 3 ja 4.

Tabel 1
Ammooniumldmmastiku ning ammoonium- ja nitraatlimmastiku médramine vietistes

Kaalumine, lahjendamine ja arvutamine meetodi variantide a, b ja ¢ puhul

Variant a

Maksimaalne ligikaudne destilleeritav limmastiku kogus: 50 mg.
0,1 M védvelhappe kogus, mis pannakse vastuvtukolbi: 50 ml.

Tagasitiitrimiseks kasutatakse 0,1 M NaOH vo6i KOH standardlahust.

Deklareeritud lam- Uuritava lahuse
ik csent Kaalutis Lahjendusmaht alikvoot Arvutusvalem ()
mmastiku protsen @) (ml) (ml), mis voetakse | (% N = (50 — A) x F)
(% N) e
destilleerimiseks
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

(*) Arvutusvaemites on parameetritel ja muutujatel jirgmised tihendused:
— 50 vdi 35 = vidvelhappe standardlahuse maht milliliitrites, mis pannakse vastuvdtukolbi,

— A = tagasitiitrimiseks kulunud naatriumhiidroksiidi v&i kaaliumhiidroksiidi standardlahuse maht mil-
liliitrites,
— F = tegur, mis arvestab kaalutise massi, lahjendusmahtu, destilleerimiseks voetud uuritava lahuse ali-

kvooti ja mahuekvivalenti.

Jahuti asend reguleerittakse vlja nii, et oleks tagatud kondensaadi pidev vool. Ammoniaagi destilleerumine peab 30-40 minutiga
16ppema.
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Variant b

Maksimaalne ligikaudne destilleeritav limmastiku kogus: 100 mg.
0,2 M véavelhappe kogus, mis pannakse vastuvdtukolbi: 50 ml.

Tagasitiitrimiseks kasutatakse 0,2 M NaOH v6i KOH standardlahust.

Deklareeritud lim- Uuritava lahuse
ik tsent Kaalutis Lahjendusmaht alikvoot Arvutusvalem (%)
masti (;/1 Fl’\lr)O sen @ (ml) (ml), mis voetakse | (% N= (50— A) x F)
? destilleerimiseks
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

(%) Arvutusvaemites on parameetritel ja muutujatel jirgmised tihendused:
— 50 vdi 35 = vidvelhappe standardlahuse maht milliliitrites, mis pannakse vastuvotukolbi,
— A = tagasitiitrimiseks kulunud naatriumhiidroksiidi vdi kaaliumhiidroksiidi standardlahuse maht mil-
liliitrites,
— F = tegur, mis arvestab kaalutise massi, lahjendusmahtu, destilleerimiseks voetud uuritava lahuse ali-
kvooti ja mahuekvivalenti.

Variant ¢

Maksimaalne ligikaudne destilleeritav limmastiku kogus: 200 mg.
0,5 M vidvelhappe kogus, mis pannakse vastuvdtukolbi: 35 ml.

Tagasitiitrimiseks kasutatakse 0,5 M NaOH vo6i KOH standardlahust.

Deklareeritud limmas- Uuritava lahuse
ik csent Kaalutis Lahjendusmaht alikvoot Arvutusvalem (?)

1 “(gr;)se“ @ (ml) (ml), mis voetakse (% N=(50-A)xF

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

(%) Arvutusvalemites on parameetritel ja muutujatel jargmised tihendused:
— 50 vdi 35 = vadvelhappe standardlahuse maht milliliitrites, mis pannakse vastuvdtukolbi,

— A = tagasitiitrimiseks kulunud naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahuse maht milliliitri-
tes,
— F = tegur, mis arvestab kaalutise massi, lahjendusmahtu, destilleerimiseks véetud uuritava lahuse alikvooti ja

mahuekvivalenti.
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Selgitused jooniste 1, 2, 3, ja 4 kohta

Joonis 1

a)

b)

e)

Pika kaelaga iimarkolb, 1 000 ml

Destillatsioonitoru tilgapiiiiduriga, iihendatud jahutiga imarlihvide (nr 18) abil (iimarlihvithenduse voib asendada
sobiva kummivoolikuga).

Teflonkraaniga varustatud tilgalehter naatriumhiidroksiidi lisamiseks (ka kraani vdib asendada kummivooliku ja
napitsaga).

Kuue timarlaiendiga jahuti, mille sisendotsas on timarlihv nr 18 ja viljundots on ithendatud lithikese
kummivooliku abil klaasist pikendusotsakuga (juhul kui jahuti ithendatakse destillatsioonitoruga kummivooliku
abil, voib iimarlihvi asemel kasutada sobivat kummikorki).

500 ml kolb destillaadi kogumiseks.

Detailid on valmistatud boorsilikaatklaasist.

Joonis 2

a) Lithikese kaela ja timarlihviga (nr 35) iimarkolb, 1 000 ml

b) Tilgapiiiiduriga destillatsioonitoru, millel on iimarlihvid sisendotsas (nr 35) ja vljundotsas (nr 18) ja mis on kiiljelt
iihendatud teflonkraaniga varustatud tilgalehtriga naatriumhiidroksiidi lisamiseks.

¢) Kuue timarlaiendiga jahuti, mille sisendotsas on timarlihv nr 18 ja viljundots on ihendatud lithikese
kummivooliku abil klaasist pikendusotsakuga.

d) 500 ml kolb destillaadi kogumiseks.

Detailid on valmistatud boorsilikaatklaasist.

Joonis 3

a)
b)

9

d)

e)

Pika kaela ja lehtersuudmega timarkolb, 750 v6i 1 000 ml.
Tilgapiiiduriga destillatsioonitoru, millel on viljundotsas timarlihv nr 18.

Painutatud allonZz tilgakoonusega, millel on sisendotsas timarlihv nr 18 (iimarlihvi asemel voib allonzi
ithendamiseks kasutada kummivoolikut).

Kuue timarlaiendiga jahuti, mille viljundots on tthendatud lithikese kummivooliku abil klaasist pikendusotsakuga.

500 ml kolb destillaadi kogumiseks.

Detailid on valmistatud boorsilikaatklaasist.

Joonis 4

a) Pika kaela ja lehtersuudmega timarkolb, 1 000 ml.

b) Tilgapiitiduriga destillatsioonitoru, millel on véljundotsas timarlihv nr 18 ja mis on kiiljelt tthendatud
teflonkraaniga varustatud tilgalehtriga naatriumhiidroksiidi lisamiseks (iimarlihvi asemel voib kasutada sobivat
kummikorki; teflonkraani voib asendada kommivooliku ja népitsaga).

¢) Kuue timarlaiendiga jahuti, mille sisendotsas on timarlihv nr 18 ja viljundots on ihendatud lithikese
kummivooliku abil klaasist pikendusotsakuga (juhul kui jahuti ithendatakse destillatsioonitoruga kummivooliku
abil, voib iimarlihvi asemel kasutada sobivat kummikorki).

d) 500 ml kolb destillaadi kogumiseks.

Detailid on valmistatud boorsilikaatklaasist.
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4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

Meetodid 2.2

Nitraat- ja ammooniumlimmastiku midiramine

Meetodid 2.2.1

Nitraat- ja ammooniumlimmastiku miiramine Ulschi meetodil

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis méiratakse kindlaks nitraat- ja ammooniumldammastiku méiramise protseduur,
mille puhul kasutatakse taandamist Ulschi meetodil.

Rakendusala

Koik lammastikvietised, kaasa arvatud kompleksvéetised, milles limmastik esineb ainult nitraatvormis
vOi samaaegselt ammooniumvormis ja nitraatvormis.

P6himéte
Nitraadid ja nitritid taandatakse metallilise rauaga happelises keskkonnas ammoniaagiks ja tekkinud
ammoniaak torjutakse vilja naatriumhiidroksiidi lisamise abil liiaga; ammoniaak destilleeritakse ja

mairatakse selle saagis teadaoleva mahuga viddvelhappe standardlahuses. Selleks tiitritakse vddvelhappe
liig tagasi naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega.

Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ega limmastikuithendeid.

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus: iihele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa HCl
(dyo = 1,18 g/ml)

Vidvelhape: 0,1 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,1 M

Viaavelhappe lahus, ligikaudu 30 (massi-/mahu)protsenti H,SO,, ammoniaagivaba

Vesinikuga taandatud rauapulber (ettendhtud rauakogus peab taandama vdhemalt 0,05 g
nitraatlimmastikku)

Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniaagivaba

Indikaatorlahused

Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tdiendatakse lahuse
maht veega ithe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tiiendatakse lahuse maht veega iihe liitrini.
Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorit lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus
0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis. Tdiendatakse veega 100 milliliitrini ja segatakse.

Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori asemel.

Keemistsentritena kasutatavad pimssgraanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud

Naatriumnitraat, analiitisipuhas

Seadmed

Vt meetod 2.1 “Ammooniumlimmastiku mdiramine”.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Uuritava proovi ettevalmistamine
Vt meetod 1 “Uuritava proovi ettevalmistamine”.

Analiiiisiprotseduur

Lahuse valmistamine:

vt meetod 2.1 “Ammooniumlimmastiku miiramine”.

Protseduur

Vastuvdtukolbi pannakse tipselt 50 ml vddvelhappe standardlahust, nagu on ette nihtud tabelis 1
(meetod 2.1), ja lisatakse vajalik kogus indikaatorlahust 4.7.1 voi 4.7.2. Jahuti pikendusotsaku tipp peab
asetsema allpool vastuvdtukolvis oleva vddvelhappe standardlahuse pinda.

Destillatsioonikolbi kantakse mahtpipeti abil selge lahuse alikvoot, mille maht on ette ndhtud tabelis 1
(variant a, meetod 2.1). Lisatakse 350 ml vett, 20 ml 30 % véivelhappe lahust (4.4), segatakse ja lisatakse
5 g taandatud rauda (4.5). Kolvi kaela pestakse mone milliliitri veega ja asetatakse kolvi kaela vaike pika
toruga lehter. Kuumutatakse tund aega keeval veevannil ja seejarel pestakse lehtri toru mone milliliitri
veega.

Viltides ammoniaagi kadu, lisatakse destillatsioonikolbi 50 ml kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi
lahust (4.6); juhul kui uuritava proovi lahustamiseks kasutati 20 ml vesinikkloriidhapet (1 + 1) (4.1), on
lisatava kontsentreeritud naatriumhiidroksiiiidi (4.6) maht 60 ml. Uhendatakse destillatsiooniseadme
osad. Ammoniaak destilleeritakse meetodi 2.1 puhul ettendhtud protseduuri kohaselt.

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust kasutatakse 1dpptulemuse
arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisi tegemist kontrollitakse, kas destillatsiooniseade tootab nduetekohaselt ja kas meetodit
rakendatakse igesti, kasutades selleks naatriumnitraadi (4.9) varskelt valmistatud lahuse alikvooti, mis
sisaldab 0,045 kuni 0,050 g lammastikku.

Tulemuste viljendamine

Analiitisi tulemus viljendatakse nitraatlimmastiku v6i ammoonium- ja nitraatlimmastiku potsentides
analitisiks esitatud véetise massist.

Meetod 2.2.2

Nitraat- ja ammooniumlimmastiku miiramine Arndi meetodil
Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis madratakse kindlaks nitraat- ja ammooniumlimmastiku médramise protseduur,
mille puhul kasutatakse taandamist Arndi meetodil (muudetud variandid a, b ja c).

Rakendusala
Vt meetod 2.2.1.

Pohimote

Nitraadid ja nitritid taandatakse neutraalses vesilahuses magneesiumkloriidi (MgCl,) juuresolekul
ammoniaagiks, kasutades metallisulamit, mis sisaldab 60 % Cu ja 40 % Mg (Arndi sulam).

Ammoniaak destilleeritakse ja méiratakse selle saagis teadaoleva mahuga vidvelhappe standardlahuses.
Selleks tiitritakse védvelhappe liig tagasi naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega.

Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ega limmastikuithendeid.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.1.

4.11.2.

4.11.3.

4.12.

4.13.

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus: iihele mahuosale veele lisatakse tiks mahuosa HCl (d,,
=1,18 g/ml)

Viivelhape: 0,1 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,1 variandi a pubul.

M
Viivelhape: 0,2 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,2 variandi b puhul (vt meetod 2.1, markus 2).

M
Viivelhape: 0,5 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,5 variandi ¢ puhul (vt meetod 2.1, markus 2).

M

Naatriumhiidroksiidi lahus: ligikaudu 2 M
Arndi sulam, analiiiisipuhas: pulber, mis labib 1 mm? avadega sdela

Magneesiumkloriidi lahus, 20 %:

200 g magneesiumkloriidi (MgCl, . 6H,0) lahustatakseligikaudu 600-700 ml vees iiheliitrilises
seisukolvis. Vahu valtimiseks lisatakse 15 g magneesiumsulfaati(MgSO,. 7H,0).

Pirast lahustumist lisatakse 2 g magneesiumoksiidi ja moned pimmskivigraanulid ning ja
kontsentreeritakse suspensioon 200 milliliitrini keetmise abil, torjudes reaktiividest vilja voimalikud
ammoniaagi jiljed. Jahutatakse, tdiendatakse maht tihe liitrini ja filtreeritakse.

Indikaatorlahused.

Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tdiendatakse lahuse
maht veega ithe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tiiendatakse lahuse maht veega iithe liitrini.

Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorit lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis. Tdiendatakse veega 100 ml-ni ja vajaduse korral
filtreeritakse. Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori asemel.

Kongo punasest valmistatud indikaatorlahus
3 g kongo punast lahustatakse 1 liitris soojas veesja vajaduse korral filtreeritakse parast jahutamist.
Happeliste ekstraktide neutraliseerimise puhul enne destilleerimist voib seda indikaatorit kasutada eespool

kirjeldatud kahe indikaatori asemel, lisades 0,5 ml indikaatorlahust 100 ml neutraliseeritava vedeliku
koht.

Keemistsentritena kasutatavad pimssgraanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud

Naatriumnitraat, analiiiisipuhas

Seadmed

Vt meetod 2.1. “Ammooniumlimmastiku miaramine”.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Analiiiisiprotseduur

Uuritava lahuse valmistamine:

vt meetod 2.1. “Ammooniumlimmastiku méddramine”.

Lahuse analiiiis

Vastuvdtukolbi pannakse tabelis 1 (meetod 2.1) ettendhtud ja valitud variandile vastav tipselt mdodetud
kogus viavelhappe standardlahust. Lisatakse vajalik kogus indikaatorlahust (4.11.1 vdi 4.11.2) ja pérast
seda piisavalt vett, nii et lahuse maht oleks vihemalt 50 ml. Jahuti pikendusotsaku tipp peab asetsema
allpool lahuse pinda.

Mahtpipeti abil moddetakse tabeli 1 kohaselt selge lahuse alikvoot ja pannakse see destillatsioonikolbi.

Lisatakse nii palju vett, et lahuse maht oleks ligikaudu 350 ml (vt markus 1), 10 g Arndi sulamit (4.9),
50 ml magneesiumkloriidi lahust (4.10) ja moned pimsskivi graanulid (4.12). Kolb iithendatakse
viivitamata destillatsiooniseadmega. Kuumutatakse ndrgalt 30 minutit. Seejirel kuumutatakse
tugevamini, nii et algab ammoniaagi destillatsioon. Destilleeritakse umbes tund aega. Pdrast seda peab
destillatsioonikolbi jadma siirupjas jadk. Pirast destilleerimist tiitritakse vastuvotukolvis olev happe
liigkogus tagasi meetodi 2.1 puhul ettendhtud protseduuri kohaselt.

Mirkus 1

Juhul kui proovilahus on happeline (proovi lahustamiseks on lisatud 20 ml HCI (4.1)), neutraliseeritakse

uuritav alikvoot jargmiselt. Destillatsioonikolbi, milles on uuritav alikvoot, lisatakse ligikaudu 250 ml vett,
vajalik kogus iihte indikaatorit (4.11.1, 4.11.2 vdi 4.11.3), ja loksutatakse hoolikalt.

Neutraliseeritakse 2 M naatriumhiidroksiidi lahusega (4.8) ja hapestatakse uuesti ihe tilga
vesinikkloriidhappega (4.1). Protseduuri jitkatakse punkti 7.2 teise 16igu kohaselt.

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust kasutatakse 16pptulemuse
arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne analiiisi tegemist kontrollitakse, kas destillatsiooniseade tootab nduetekohaselt ja kas meetodit
rakendatakse digesti, kasutades selleks naatriumnitraadi (4.13) vérskelt valmistatud lahust, mis sisaldab
olenevalt valitud variandist 0,050-0,150 g nitraatlimmastikku.

Tulemuste viljendamine
Vt meetod 2.2.1.

Meetod 2.2.3

Nitraat- ja ammooniumlimmastiku miiramine Devarda meetodil

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis mairatakse kindlaks nitraat- ja ammooniumldmmastiku maaramise protseduur,
mille puhul kasutatakse taandamist Devarda meetodil (muudetud variandid a, b ja c).

Rakendusala
Vt meetod 2.2.1.
Pohimote

Nitraadid ja nitritid taandatakse tugevalt leeliselises lahuses ammoniaagiks, kasutades metallisulamit, mis
sisaldab 45 % Al, 5 % Zn ja 50 % Cu (Devarda sulam). Ammoniaak destilleeritakse ja méiratakse selle
saagis teadaoleva mahuga vidvelhappe standardlahuses. Selleks tiitritakse vddvelhappe liig tagasi
naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.

4.12.

5.1.

5.2.

5.3.

Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ega limmastikuithendeid.

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus: ithele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa HCl
(dyo = 1,18 g/ml)

Viivelhape: 0,1 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: variandi a puhul.

0,1 M
Viaivelhape: 0,2 M

Naatriumhiidroksiidi vdi kaaliumhiidroksiidi lahus: variandi b puhul (vt meetod 2.1, markus 2).

0,2 M
Vidvelhape: 0,5 M

Naatriumhiidroksiidi vdi kaaliumhiidroksiidi lahus: variandi ¢ puhul (vt meetod 2.1, markus 2).

0,5M
Devarda sulam, analiliisipuhas:

pulber, mille osakestest 90-100 % libib alla 0,25 mm? avadega sdela ja 50-75 % alla 0,075 mm? avadega
soela.

Soovitatav on kasutada pudelitesse pakendatud sulamit, ithe pakendi mass kuni 100 g.
Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniaagivaba
Indikaatorlahused

Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tiiendatakse lahuse
maht veega ithe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tdiendatakse lahuse maht veega tihe liitrini.

Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorit lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiitilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis. Tdiendatakse veega 100 ml-ni ja vajaduse korral
filtreeritakse.

Seda indikaatorit (4-5tilka) v6ib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori asemel.
Etanool, 95-96 %.

Naatriumnitraat, analiiiisipuhas

Seadmed
Vt meetod 2.1.

Destillatsiooniseade, mis koosneb vajaliku mahutavusega iimarkolvist ja destillatsioonitoru ning
tilgapiiiiduri kaudu timarkolviga tthendatud jahutist ning mille vastuvtukolb on ammoniaagi kadude
véltimiseks varustatud ammoniaagipiitiduriga.

Konesolevaks médramiseks ettendhtud destillatsiooniseadme ehituse koik iiksikasjad on esitatud
joonisel 5.

Pipetid, 10, 20, 25, 50, 100 ja 200 ml

Modtekolb, 500 ml
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5.4.

7.1.

7.2

7.3.

7.4.

Poordloksuti, 35-40 pooret minutis

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Uuritava lahuse valmistamine:

vt meetod 2.1 “Ammooniumldmmastiku médramine”.

Lahuse analiiiis

Uuritava lahuse alikvoodis sisalduva limmastiku kogus ei tohi iiletada tabelis 1 kindlakmaaratud
maksimaalset kogust.

Vastuvdtukolbi pannakse tabelis 1 kindlaksméiratud ja valitud variandile vastav tipselt mdddetud kogus
vaivelhappe standardlahust. Lisatakse vajalik kogus indikaatorlahust (4.10.1 voi 4.10.2) ja pérast seda
piisavalt vett, nii et lahuse maht oleks 50 ml. Jahuti pikendusotsaku tipp peab asetsema allpool lahuse
pinda. Ammoniaagipiitidur tdidetakse destilleeritud veega.

Mahtpipeti abil moddetakse tabelis 1 (meetod 2.1) ettenihtud selge lahuse alikvoot ja pannakse see
destillatsioonikolbi.

Destillatsioonikolbi lisatakse nii palju vett, et lahuse maht oleks 250-300 ml, 5 ml etanooli (4.11) ja 4 g
Devarda sulamit (vt markus 2).

Viltides ammoniaagi kadu, lisatakse destillatsioonikolbi ligikaudu 30 ml 30 % naatriumhiidroksiidi lahust
(4.9) ja seejdrel, kui on tegemist happes lahustuva prooviga, lisatakse veel tiiendav kogus
naatriumhiidroksiidi lahust, mis on kiillaldane uuritavas alikvoodis sisalduva vesinikkloriidhappe (4.1)
neutraliseerimiseks. Destillatsioonikolb ithendatakse destillatsiooniseadmega ja kontrollitakse,et
tthendused oleksid tihedad. Sisu segamiseks loksutatakse destillatsioonikolbi hoolikalt.

Kuumutatakse norgalt, nii et umbes poole tunni méodudes vesiniku eraldumine mérgatavalt viheneb ja
vedelik hakkab keema. Destilleerimist jatkatakse, kuumutades tugevamini, nii et umbes 30 minuti jooksul
destilleeruks vihemalt 200 ml vedelikku (destilleerimine ei tohi kesta iile 45 minuti).

Kui destilleerimine on 1dpetatud, lahutatakse vastuvotukolb destillatsiooniseadmest ning pestakse
hoolikalt pikendusotsakut ja barbotoori, kogudes pesuveed vastuvdtukolbi. Happe liig tiitritakse tagasi
meetodi 2.1 puhul ettendhtud protseduuri kohaselt.

Mirkus 2

Kaltsiumsoolade nagu kaltsiumnitraat ja kaltsiumammooniumnitraat olemasolu puhul tuleb enne
destilleerimist {the grammi uuritavas alikvoodis sisalduva proovi kohta lisada 0,700 g naatriumfosfaati
(Na,HPO,) . 2H,0,selleks et viltida Ca(OH), tekkimist.

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust kasutatakse 16pptulemuse
arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisi tegemist kontrollitakse, kas destillatsiooniseade tootab nduetekohaselt ja kas meetodit
rakendatakse digesti, kasutades selleks naatriumnitraadi (4.12) varskelt valmistatud lahuse alikvooti, mis
sisaldab, olenevalt valitud variandist, 0,050-0,150 g nitraatlimmastikku.

Tulemuste viljendamine

Vt meetod 2.2.1.
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Joonis 5

1000 mi

Joonise 5 selgitus
a) Pika kaela ja lehtersuudmega iimarkolb, 750 ml (1 000 ml).
b) Tilgapiiiiduriga destillatsioonitoru, millel on viljundotsas timarlihv nr 18.

¢) Painutatud allonz, millel on sisendotsas timarlihv nr 18 (imarlihvi asemel voib allonzi ithendamiseks kasutada
kummivoolikut) ja viljundotsas tilgakoonus.

d) Kuue timarlaiendiga jahuti, mille pikendusotsak on viidud labi barbot6ériga varustatud kummikorgi.
e) Vastuvotukolb, 750 ml.
f) Barbotoor ammoniaagi kadude valtimiseks.

Detailid on valmistatud boorsilikaatklaasist.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.11.1.

4.11.2.

Meetod 2.3

Uldlimmastiku miiramine

Meetod 2.3.1
Uldlimmastiku miiramine kaltsiumtsiiaanamiidis, mis ei sisalda nitraate

Rakendatavus

Kdesolevas ~ dokumendis  mdéidratakse  kindlaks  tldlimmastiku ~ médramise  protseduur
kaltsiumtsiiaanamiidis, mis ei sisalda nitaate

Rakendusala

Meetodit rakendatakse ainult nitraadivaba kaltsiumtsiiaanamiidi puhul.

Pohimote

Pirast mineraliseerimist Kjeldahli meetodil tdrjutakse ammooniumvormi viidud limmastik vilja
naatriumhiidroksiidi abil, kogutakse vddvelhappe standardlahusesse ja maaratakse.

Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ja limmastikuithendeid.

Lahjendatid vdavelhape (d,, = 1,54 g/ml): ithele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vddvelhapet
(dyo = 1,84 g/ml)

Kaaliumsulfaat, analiiiisipuhas

Vaskoksiid (CuO): 0,3-0,4 g iga mairamise kohta voi ekvivalentne kogus vasksulfaatpentahiidraati
(CuSO, . 5H,0, 0,95-1,25 g iga maidramise kohta).

Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniaagivaba

Vidvelhappe lahus: 0,1 M
variandi a puhul (vt meetod 2.1).

Naatriumhiidroksiidi vdi kaaliumhiidroksiidi lahus
0,1 M

Naatriumhiidroksiidi v6i kaaliumhiidroksiidi lahus variandi b puhul (vt meetod 2.1, mérkus 2).

02M
Vidvelhappe lahus: 0,5 M
variandi ¢ puhul (vt meetod 2.1, mérkus 2).

Naatriumhiidroksiidi vdi kaaliumhiidroksiidi lahus
0,5M

Vidvelhappe lahus: 0,2 M }

Indikaatorlahused

Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tiiendatakse lahuse
maht veega ithe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tdiendatakse lahuse maht veega tihe liitrini.

Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorit lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis ja lahuse maht tdiendatakse veega 100 milliliitrini.
Vajaduse korral filtreeritakse. Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori
asemel.
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4.12. Keemistsentritena kasutatavad pimssgraanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud
4.13. Kaaliumtiotsiianaat, analiiiisipuhas
5. Seadmed
5.1. Destillatsiooniseade: vt meetod 2.1. “Ammooniumlimmastiku maaramine”.
5.2 Pika kaelaga Kjeldahli kolb, vajaliku mahutavusega
5.3, Pipetid, 50, 100 ja 200 ml
5.4. Madtekolb, 250 ml
6. Uuritava proovi ettevalmistamine
Vt meetod 1.
7. Protseduur
7.1. Uuritava lahuse valmistamine

Kaalutakse 1 g proovi tapsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis Kjeldahli kolbi. Lisatakse 50 ml lahjendatud
viivelhapet (4.1), 10-15 g kaaliumsulfaati (4.2) ja ettendhtud kataliisaator (4.3). Kuumutatakse aeglaselt
vee eemaldamiseks, keedetakse tasa kaks tundi, lastakse jahtuda ja lahjendatakse 100-150 ml veega.
Jahutatakse uuesti, kantakse suspensioon kvantitatiivselt iile 250 ml mddtekolbi, tdiendatakse veega
mahumirgini, loksutatakse ja filtreeritakse 1abi kuiva filtri kuiva kolbi.

7.2. Lahuse analiiiis

Vastavalt valitud variandile (vt meetod 2.1), kantakse 50, 100 v3i 200 ml saadud lahust pipeti abil
destillatsioonikolbi, lisatakse NaOH lahust (4.4) sellises koguses, et NaOH oleks suures liias, ja
destilleeritakse ammoniaak meetodi 2.1 puhul kirjeldatu kohaselt.

7.3. Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust kasutatakse 16pptulemuse
arvutamisel.

7.4. Kontrollkatse

Enne analiitisi tegemist kontrollitakse, kas destillatsiooniseade tootab nduetekohaselt ja kas meetodit
rakendatakse digesti, kasutades selleks kaaliumtiotstianaadi (4.13) virskelt valmistatud standardlahuse
alikvooti, mille limmastikusisaldus on ligikaudu sama, nagu proovilahusel.

8. Arvutuseeskiri
Analiiiisi tulemused viljendatakse analiiiisiks esitatud proovis sisalduva limmastiku (N) protsentides.
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

Uldlimmastiku mairamine kaltsiumtsiiaanamiidis, mis sisaldab nitraate

1. Rakendatavus

Kiesolevas ~ dokumendis ~ mdéiratakse  kindlaks  dildlimmastiku  médramise  protseduur
kaltsiumtsiiaanamiidis.

2. Rakendusala

Meetodit rakendatakse nitraate sisaldava kaltsiumtsiiaanamiidi puhul.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.

P6himéte

Nitraate sisaldava kaltsiumtsiiaanamiidi puhul ei saa Kjeldahli meetodit otse rakendada. Sellepirast
taandatakse enne mineraliseerimist Kjeldahli meetodil nitraatlimmastik ammooniumiks metallilise raua
ja tina(Il)kloriidi abil.

Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ja limmastikiihendeid.
Vidvelhape (d,, = 1,84 g/ml).
Pulbriline raud, taandatud vesinikuga

Kaaliumsulfaat, peen pulber, analiitisipuhas

Vaavelhappe lahus: 0,1 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardla- variandi a puhul (vt meetod 2.1).

hus, karbonaadivaba: 0,1 M

Viivelhappe lahus: 0,2 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardla- variandi b puhul (vt meetod 2.1, markus 2).

hus, karbonaadivaba: 0,2 M

Viivelhappe lahus: 0,5 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardla- variandi ¢ puhul (vt meetod 2.1, mérkus 2).

hus, karbonaadivaba: 0,5 M

Indikaatorlahused
Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tdiendatakse lahuse
maht veega ithe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tdiendatakse lahuse maht veega iihe liitrini.
Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorlahust lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiitilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis, lahuse maht tdiendatakse veega 100 milliliitrini
ja vajaduse korral filtreeritakse. Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori
asemel.

Tina(Il)kloriidi lahus

120 g SnCl, . 2H,0 lahustatakse 400 ml kontsentreeritud kloorvesinikhappes (d,, = 1,18 g/ml) ja lahuse
maht tdiendatakse veega iihe liitrini. Lahus valmistatakse vahetult enne kasutamist ja ta peab olema taiesti
selge. Tina(Il)kloriidi taandamisvdimet on vaja kontrollida..

Mirkus

0,5 g SnCl, . 2H,0 lahustatakse 2 ml kontsentreeritud kloorvesinikhappes (d,, = 1,18 g/ml) ja lahuse
maht tdiendatakse veega 50 milliliitrini.Lisatakse 5 g Rochelle’i soola (kaaliumnaatriumtartraat) ja piisavalt
analiiiisipuhast naatriumvesinikkarbonaati, nii et lakmuspaberitest annaks leeliselise reaktsiooni.
Tiitritakse 0,1 M joodi lahusega tirklise (indikaator) juuresolekul.

1 ml 0,1 M joodi lahust vastab 0,01128 g SnCl, . 2H,0O-le.

Selliselt valmistatud lahuses olevast tinast peab vdhemalt 80 % olema kahevalentses vormis. Tiitrimiseks
peab kuluma vahemalt 35 ml 0,1 M joodi lahust.
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4.12. Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniaagivaba
4.13. Kaaliumnitraadi-ammooniumulfaadi standardlahus

Kaalutakse 2,5 g analiiisipuhast kaaliumnitraati ja 10,16 g analiiisipuhast ammooniumsulfaati ja
pannakse kaalutised 250 ml modtekolbi. Kaalutised lahustatakse vees ja lahuse maht tdiendatakse
250 milliliitrini. 1 ml saadud lahust sisaldab 0,01 g lammastikku.

4.14. Keemistsentritena kasutatavad pimssgraanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud

5. Seadmed

Vt meetod 2.3.1.

6. Uuritava proovi ettevalmistamine
Vt meetod 1.

7. Protseduur

7.1. Lahuse valmistamine

Kaalutakse 1 g proovi tdpsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis Kjeldahli kolbi. Lisatakse 0,5 g rauapulbrit
(4.2) ja 50 ml tina(I)kloriidi lahust (4.11), segatakse ning jdetakse seisma pooleks tunniks. Seismise ajal
korratakse segamist 10 ja 20 minuti pérast. Seejdrel lisatakse 10 g kaaliumsulfaati (4.3) ja 30 ml
viivelhapet (4.1). Lahus actakse keema ja pérast valgete aurude ilmumist jatkatakse keetmist veel tund
aega. Secjdrel lastakse jahtuda ja lahjendatakse 100150 ml veega. Suspensoon kantakse kvantitatiivselt
iile 250 ml mootekolbi, jahutatakse, tiiendatakse veega mahumirgini, segatakse ja filtreeritakse labi
kuiva filtri kuiva nousse. Meetodi 2.1 puhul ettendhtud variantide a, b vdi ¢ rakendamisks voib
suspensiooni iilesifoonimise asemel destilleerida seda lahust otse parast seda, kui on lisatud kiillaldase
liiaga naatriumhiidroksiidi (4.12).

7.2. Lahuse analiiiis

Vastavalt meetodi 2.1 puhul ettendhtud variandile a, b vdi ¢, kantakse destillatsioonikolbi iile 50, 100
voi 200 ml saadud lahust. Ammoniaak destilleeritakse meetodi 2.1 puhul kirjeldatud protseduuri
kohaselt, kusjuures jalgitakse, et destillatsioonikolbi oleks lisatud piisav kogus naatriumhiidroksiidi
lahust (4.12), nii et oleks tagatud suur liig.

7.3. Pimekatse
Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust kasutatakse 13pptulemuse
arvutamisel.

7.4. Kontrollkatse

Enne analiitisi tegemist kontrollitakse, kas destillatsiooniseade tootab nduetekohaselt ja kas meetodit
rakendatakse oigesti, kasutades selleks standardlahust (4.13), mis sisaldab ammoonium- ja
nitraatlimmastikku kogustes, mis on vorreldavad nitraadilisandiga kaltsiumtsiiaanamiidis leiduva
tsiiaanamiidlimmastiku ja nitraatlimmastiku kogustega.

Selleks pannakse Kjeldahli kolbi 20 ml standardlahust (4.13).

Tehakse analiiiis punktides 7.1 ja 7.2 kirjeldatud protseduuri kohaselt.

8. Arvutuseeskiri

Analiitisi tulemused viljendatakse analiitisiks esitatud véetises sisalduva tildlimmastiku (N) protsentides.
Variant a: % N = (50 — A) x 0,7
Variant b: % N = (50 — A) x 0,7

Variant ¢: % N = (35 - A) x 0,875
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

5.1.

5.2.

5.3.

Meetod 2.3.3
Uldlimmastiku méiramine karbamiidis

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis méiratakse kindlaks tildlimmastiku méddramise protseduur karbamiidis.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse ainult karbamiidvéetiste puhul, mis ei sisalda nitraate.

Pohiméte

Karbamiid muudetakse kvantitatiivselt ammoniaagiks keetmise abil vidvelhappe juuresolekul. Saadud
ammoniaak destilleeritakse lecliselisest keskkonnast ja destillaat kogutakse vddvelhappe
standardlahusesse, mida voetakse liiaga. Happe liig tiitritakse tagasi leelise standardlahuse abil.
Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ja limmastikuithendeid.
Viidvelhape, kontsentreeritud (d,, = 1,84 g/ml)

Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniaagivaba

Viivelhappe lahus: 0,1 M

Naatriumbhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: variandi a puhul (vt meetod 2.1).

0,1 M

Naatriumhiidroksiidi v6i kaaliumhiidroksiidi lahus: variandi b puhul (vt meetod 2.1, mérkus 2).

02M
Vidvelhappe lahus: 0,5 M

Naatriumhiidroksiidi v6i kaaliumhiidroksiidi lahus: variandi ¢ puhul (vt meetod 2.1, mérkus 2).

0,5M

Vidvelhappe lahus: 0,2 M }

Indikaatorlahused

Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiitilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tdiendatakse lahuse
maht veega tihe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tdiendatakse lahuse maht veega tihe liitrini.

Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorit lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiiilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis ja lahuse maht tdiendatakse veega 100 milliliitrini.
Vajaduse korral filtreeritakse. Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori
asemel.

Keemistsentritena kasutatavad pimssgraanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud

Karbamiid, analiitisipuhas

Seadmed
Destillatsiooniseade: vt meetod 2.1. “Ammooniumlimmastiku maaramine”.
Mddtekolb, 500 ml

Pipetid, 25, 50 ja 200 ml
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Lahuse valmistamine

Kaalutakse 2,5 g uuritavat proovi tipsusega 0,001 g, pannakse kaalutis 300 ml Kjeldahli kolbi ja lisatakse
20 ml vett. Lisatakse, lahust segades, 20 ml kontsentreeritud vddvelhapet (4.1) ja moned klaashelmed
keemistsentriteks. Vedeliku tilepurskamise viltimiseks asetatakse kolvi kaela pika toruga klaaslehter.
Alguses kuumutatakse aeglaselt, parast seda tugevamalt kuni valgete aurude ilmumiseni (30-40 minutit).

Seejdrel jahutatakse ja lahjendatakse 100-150 ml veega. Lahus kantakse kvantitatiivselt iile 500 ml
modtekolbi, kusjuures, kui esineb sade, visatakse see dra. Lastakse jahtuda toatemperatuurini.
Taiendatakse veega mahumargini, segatakse ja filtreeritakse 1dbi kuiva filtri kuiva ndusse.

Lahuse analiliis
Vastavalt valitud variandile (vt meetod 2.1), kantakse 25, 50 voi 100 ml saadud lahust mahtpipeti abil

destillatsioonikolbi. Lisatakse NaOH lahust, d,, = 1,33 g/ml, (4.4) sellises koguses, et NaOH oleks suures
liias, ja destilleeritakse ammoniaak meetodi 2.1 puhul kirjeldatu kohaselt

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust kasutatakse 16pptulemuse
arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne analiitisi tegemist kontrollitakse, kas destillatsiooniseade tootab nduetekohaselt ja kas meetodit
rakendatakse igesti, kasutades selleks karbamiidi (4.11) vérskelt valmistatud lahuse alikvooti.

Arvutuseeskiri

Analiiisi tulemused viljendatakse analiiiisiks esitatud proovis sisalduva limmastiku (N) protsentides.

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

Tsitaanamiidlimmastiku miiramine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis méiratakse kindlaks tsiiaanamiidlimmastiku méadramise protseduur.

Rakendusala

Meetodit rakendatakse kaltsiumtsiiaanamiidi ja tsitaanamiid/nitraatsegude puhul.

P6himote

Tsitaanamiidvormis esinev limmastik sadestatakse hobedakompleksina ja saadud sademes mairatakse
lammastik Kjeldahli meetodil.

Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ja limmastikithendeid.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.

4.12.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.1.

Jaa-aadikhape
Ammooniumhidroksiidi lahus, 10 massiprotsenti NH; (d,, = 0,96 g/ml)

Ammooniumhiidroksiidi-hdbenitraadi lahus (Tollensi lahus)

500 ml 10 % hébenitraadi (AgNO;) vesilahust segatakse 500 ml 10 % ammooniumhiidroksiidi
lahusega (4.2).

Vilditakse lahuse mittevajalikku kokkupuudet valguse, soojuse ja dhuga. Harilikult sdilib lahus neli aastat.
Kui lahus on selge,vastab reaktiivi kvaliteet nduetele.

Viivelhape, kontsentreeritud (d,, = 1,84 g/ml)
Kaaliumsulfaat, analiiiisipuhas

Vaskoksiid (CuO), 0,3-0,4 g iga mairamise kohta voi ekvivalentne kogus vasksulfaatpentahiidraati
(CuSO, . 5H,0), 0,95-1,25 ¢ iga mddramise kohta).

Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniaagivaba
Vidvelhappe lahus: 0,1 M

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,1 M
Indikaatorlahused

Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tiiendatakse lahuse
maht veega tthe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tdiendatakse lahuse maht veega tihe liitrini.

Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorit lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis ja lahuse maht tdiendatakse veega 100 milliliitrini.
Vajaduse korral filtreeritakse. Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori
asemel.

Keemistsentritena kasutatavad pimssgraanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud

Kaaliumtiotsiianaat, analiiiisipuhas

Seadmed

Destillatsiooniseade: vt meetod 2.1. “Ammooniumlimmastiku mairamine”.
Maodtekolb (nt Stohmanni modtekolb), 500 ml

Pika kaelaga Kjeldahli kolb, vajaliku mahutavusega (300-500 ml)

Pipett, 50 ml

Poordloksuti, 35-40 pooret minutis

Valmistamine

Vt meetod 1.
Protseduur

Ettevaatusabinoud

Ammooniumhiidroksiidi-hobenitraadi lahuse kasutamisel tuleb kanda kaitseprille. Peab olema
ettevaatlik, sest vedeliku pinnale tekib dhuke kile ja segamisel vdib vedelikku vilja pursata.
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7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

Uuritava lahuse valmistamine

Kaalutakse 2,5 g proovi tipsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis viikesesse uhmrisse. Kaalutis hoorutakse
kolm korda veega ldbi ja valatakse iga kord vesi 500 ml Stohmanni médtekolbi (5.2). Proov kantakse
kvanitatiivselt iile samasse 500 ml Stohmanni mootekolbi, pestes uhmrit, uhmrinuia ja lehtrit veega.
Maht tiendatakse ligikaudu 400 milliliitrini ja lisatakse 15 ml dddikhapet (4.1). Loksutatakse
poordloksutil (5.5) kaks tundi.

Maht tiiendatakse veega 500 milliliitrini, segatakse ja filtreeritakse.

Analiiiis tehakse voimalikult kiiresti.

Lahuse analiiiis
250 ml keeduklaasi pannakse 50 ml filtraati.

Lisatakse ammooniumhiidroksiidi lahust (4.2) kuni norga leeliselise reaktsioonini ja seejirel 30 ml sooja
ammooniumhiidroksiidi-hdbenitraadi lahust (4.3) kollase tstiaanamiidi hobedakompleksi sadestamiseks.

Jdetakse seisma jargmise paevani, filtreeritakse ja pestakse sadet kiilma veega, kuni kogu ammoniaak on
eemaldatud.

Niiske sademega filter pannakse Kjeldahli kolbi, lisatakse 10-15 g kaaliumsulfaati (4.5), ettendhtud kogus
kataliisaatorit (4.6), 50 ml vett ja 25 ml kontsentreeritud vddvelhapet (4.4).

Kolbi kuumutatakse aeglaselt, ettevaatlikult loksutades, kuni keemiseni. Seejirel kuumutatakse
tugevamini ja keedetakse, kuni kolvi sisu muutub virvusetuks voi heleroheliseks.

Keetmist jatkatakse tund aega ja lastakse kolvil seejdrel jahtuda.

Vedelik kantakse Kjeldahli kolvist kvantitatiivselt ile destillatsioonikolbi, lisatakse moned
pimsskivigraanulid (4.11) keemistsentriteks ja vedeliku maht tdiendatakse veega ligikaudu
350 milliliitrini. Segatakse ning lastakse lahusel jahtuda.

Lisatakse NaOH lahust (4.7) sellises koguses, et NaOH oleks suures liias, ja destilleeritakse ammoniaak
meetodi 2.1 variandi a puhul kirjeldatu kohaselt.

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust kasutatakse 16pptulemuse
arvutamisel.

Kontrollkatse

Enne analiiiisi tegemist kontrollitakse, kas destilleerimisseade tootab nduetekohaselt ja kas meetodit
rakendatakse digesti, kasutades selleks kaaliumtiotsiianaadi (4.12) virskelt valmistatud standardlahuse
alikvooti, milles on 0,05 g limmastikku.

Tulemuste viljendamine

Analiiiisi tulemused viljendatakse analiiiisiks esitatud proovis sisalduva tstiaanamiidlimmastiku
protsentides.

%N = (50~ A)*0,56

Meetod 2.5

Biureedi spektrofotomeetriline midramine karbamiidis

Rakendatavus

Kdesolevas dokumendis miratakse kindlaks biureedi maddramise protseduur karbamiidis.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse ainult karbamiidi puhul.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

Pohimote

Biureet ja kahevalentne vask moodustavad kaaliumnaatriumtartraadi juuresolekul leelselises keskkonnas
lilla vase(ll)-ithendi. Saadud lahuses mdddetakse neelduvus ligikaudu 540 nm juures.

Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi, mis ei sisalda siisihappegaasi ja ammoniaaki. Kdesoleva
meetodi puhul on vee kvaliteet eriti oluline.

Metanool
Viavelhappe lahus, ligikaudu 0,1 M

Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 0,1 M

Kaaliumnaatriumtartraadi leeliseline lahus

40 g naatriumhiidroksiidi lahustatakse 500 ml vees tiheliitrises mddtekolvis ja lastakse lahusel jahtuda.
Lisatakse 50 g kaaliumnaatriumtartraati (NaKC,H,O,.4H,0).Tdiendatakse mahumargini ja jaetakse enne
tarvitamist 24 tunniks seisma.

Vasksulfaadi lahus

15 g vasksulfaatpentahiidraati (CuSO, . 5H,0) lahustatakse 500 ml vees iiheliitrises mddtekolvis ja
lastakse lahusel jahtuda. Taiendatakse mahumargini.

Biureedi standardlahus, valmistatakse vahetult enne analiiiisi

0,250 g puhast biureeti (') lahustatakse vees 250 ml modtekolvis. Lahuse maht tiiendatakse
250 milliliitrini. 1 ml saadud lahust sisaldab 0,001 g biureeti.

Indikaatorlahus.

0,1 g metiitilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis 100 ml mddtekolvis ja lahuse maht tdiendatakse

Seadmed

Spektromeeter voi filtritega fotomeeter, mille tundlikkus ja tipsus voimaldavad saada reprodutseeritavaid
mootmistulemusi libilaskvuse (T) véirtustel alla 0,5 %. (2)

Maatekolvid, 100, 250 ja 1 000 ml

Mddtepipetid, 2, 5, 10, 20, 25 ja 50 ml voi biirett, 25 ml, skaalajaotise vairtus 0,05 ml
Keeduklaas, 250 ml

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.
Protseduur

Kaliibrimiskdvera saamine

Seitsmesse 100 ml modtekolbi pannakse 0, 2, 5, 10, 20, 25 ja 50 ml alikvoodid biureedi standardlahust
(4.6). Lahuste mahud tdiendatakse veega ligikaudu 50 milliliitrini, lisatakse 1 tilk ndikaatorit (4.7) ja
vajaduse korral neutraliseeritakse 0,1 M vddvelhappega (4.2). Igasse mddtekolbi lisatakse, lahust segades,
20 ml leeliselist kaaliumnaatriumtartraadi lahust (4.4) ja 20 ml vasksulfaadi lahust (4.5).

Mirkus
Lahuste (4.4) ja (4.5) lisatavad kogused mdddetakse kahe mddtebiireti voi, eelistatavalt, pipettide abil.

Lahuste mahud tdendatakse destilleertud veega 100 milliliitrini, segatakse ja jaetakse seisma 15 minutiks
30 = 2 °C juures.

(")  Puhastamiseks pestakse biureeti kdigepealt 10 % ammooniumhiidroksiidi lahusega ja seejirel atsetooniga ning kuivatatakse

vaakumis.
() Vit punkt 9 “Liide”.
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7.2.

7.3.

Iga lahuse puhul moddetakse neelduvus sobiva optilise tee pikkusega kiivetis lainepikkusel ligikaudu
546 nm, kusjuures vordluslahusena kasutatakse biureedi nullsisaldusega standardlahust.

Ehitatakse kaliibrimiskover, kandes neelduvused ordinaatteljele ja vastavad biureedi kogused
milligrammides abstsissteljele.

Uuritava lahuse ettevalmistamine

Kaalutakse ligikaudu 1 g proovi 0,001 g tipsusega, lahustatakse kaalutis ligikaudu 150 ml vees 150 ml
modtekolvis ja tdiendatakse maht margini. Vajaduse korral filtreeritakse.

Mirkus 1

Juhul kui uuritav proov sisaldab iile 0,015 g ammooniumlimmastikku, lahustatakse kaalutis 50 milliliitris
metanoolis (4.1) 250 ml keeduklaasis. Lahus aurutatakse kokku ligikaudu 25 milliliitrini, kantakse
kvantitatiivselt iile 250 ml mddtekolbi ja tiiendatakse veega mahumirgini. Vajaduse korral filtreeritakse
14bi kuiva kurdfiltri kuiva ndusse.

Mirkus 2

Opalestsentsi korvaldamine Kui lahuses esineb kolloidosakesi, segab see filtreerimist. Sellisel juhul
valmistatakse uuritav lahus jargmiselt. Uuritav kaalutis lahustatakse150 ml vees, lisatakse 2 ml 1 M
vesinkkloriidhapet ja lahus filtreeritakse labi kahe viga tiheda silefiltri 250 ml m&otekolbi. Filtreid pestakse
veega ja kolb tdidetakse mahumirgini. Protseduuri jitkatakse punktis 7.3 “Mddramine” kirjeldatud viisil.

Maddramine

Vastavalt eeldatavale biureedi sisaldusele, kantakse pipeti abil 100 ml mddtekolbi iile 25-50 ml
punktis 7.2 mainitud lahust ja, olenevalt vajadusest, neutraliseeritakse 0,1 M lahusega (4.2) voi (4.3),
kasutades indikaatorina metiiiilpunast; seejirel lisatakse samasuguse tapsusega, nagu kaliibrimiskovera
saamise puhul, 20 ml leeliselist kaaliumnaatriumtartraadi lahust (4.4) ja 20 ml vasksulfaadi lahust (4.5).
Modtekolb tdidetakse mahumirgini, segatakse hoolikal ja jaetakse seisma 15 minutiks 30 + 2 °C juures.

Seejirel tehakse fotomeetrilised mddtmised ja arvutatakse karbamiidis sisalduva biureedi kogus.

Arvutuseeskiri

C x2,5
\

Biureedi % =

kus:
C on kaliibrimiskoveralt leitud biureedi mass milligrammides ja

V on alikvoodi maht.

Liide

Kui Jo on kindla lainepikkusega monokromaatse kiirtekimbu intensiivsus enne valgust labilaskva keha
labimist ja ] on selle kiirtrkimbu intensiivsus parast keha labimist, siis:

— ldbimistegur: T = l
Jo
— labipaistmatus : o = JTO’
— neelduvus: E = log0,
E
— neelduvus optilise tee tthiku kohta: ko= N
E
— erineelduvustegur: K = Cx§

kus:
s = kihi paksus sentimeetrites,
¢ = kontsentratsioon milligrammides milliliitri kohta,

k = Lambert-Beeri vorrandis esinev neeldumistegur, mis on iga aine puhul erinev.
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Meetodid 2.6
Erinevate limmastikuvormide méiramine iihes ja samas proovis

Meetod 2.6.1

Erinevate limmastikuvormide miiramine iihes ja samas proovis vietiste korral, milles limmastik esineb

3.1.

3.1.1.

3.1.2.

3.2

3.2.1.

3.2.1.1.

3.2.1.2.

3.2.2.

3.2.3.

3.2.3.1.

3.2.3.2.

3.2.4.

3.2.4.1.

3.2.4.2.

nitraat-, ammoonium-, karbamiid- voi tsitaanamiidlimmastikuna

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis maaratakse kindlaks eri vormides esineva limmastiku médramise protseduur
mistahes muude limmastikuvormide juuresolekul.

Rakendusala

Koik I lisas ettendhtud vietised, milles limmastik esineb eri vormides.
Pdhimdte
Lahustuvates ja lahustumatutes vormides esinev iildlammastik

Vastavalt standardvidetiste nimekirjale (I lisa), on see médramisprotseduur rakendatav
kaltsiumtsiiaanamiidi sisaldavate toodete puhul.

Juhul kui véetises nitraate ei esine, mineraliseeritakse uuritav proov Kjeldahli meetodil otse.

Kui vietis sisaldab nitraate, mineraliseeritakse uuritav proov Kjeldahli meetodil pérast taandamist
metallilise raua ja tina(Il)kloriidiga.

Mélemal juhul maaratakse ammoniaak meetodi 2.1 kohaselt.
Mirkus

Juhul kui analiiiisi tulemused néitavad, et lahustumatus vormis esineva limmastiku sisaldus on iile 0,5 %,
tehakse jareldus, et vietis sisaldab I lisas loetlemata lahustumatuid limmastikuvorme.

Limmastiku lahustuyvormid

Uhest ja samast uuritavast lahusest vdetakse erinevad alikvoodid ja méaratakse nende alusel jirgmised
sisaldused:

lahustuv {ildlimmastik:
kui proov ei sisalda nitraate, mineraliseeritakse alikvoot Kjeldahli meetodil otse,

kui proov sisaldab nitraate, mineraliseeritakse lahuse alikvoot Kjeldahli meetodil pdrast taandamist Ulshi
meetodil. Molemal juhul maaratakse ammoniaak meetodi 2.1 kohaselt;

lahustuva tildlammastiku (vilja arvatud nitraatlimmastik) maaramise puhul eelneb mineraliseerimisele
Kjeldahli meetodil nitraatlimmastiku eemaldamine raud(I)sulfaadi abil happelises keskkonnas,
ammoniaak maiiratakse meetodi 2.1 kohaselt;

nitraatlimmastik miaratakse vahena:

kui proov ei sisalda kaltsiumtsiiaanamiidi, lahutatakse punkti 3.2.1.2 kohaselt saadud tulemusest tulemus
3.2.2 vdi lahutatakse lahustuvast ildlimmastikust (3.2.1.2) ammoooniumi limmastiku ja
karbamiidlimmastiku summa (3.2.4 + 3.2.5),

kui proov sisaldab kaltsiumtsiiaanamiidi, lahutatakse punkti 3.2.1.2 kohaselt saadud tulemusest tulemus
3.2.2 voi lahutatakse tulemusest 3.2.1.2 tulemuste summa 3.2.4 + 3.2.5 + 3.2.6;

ammooniumlimmastik:

kui proov sisaldab ainult ammooniumlimmastikku ja ammoonium- pluss nitraatlimmastikku,
kasutatakse meetodit 1,

kui proov sisaldab karbamiidlimmastikku ja/voi tsiiaanamiidlimmastikku, voolutatakse ammoniaak iile
kiilmalt pdrast norka leelistamist, kusjuures ammoniaak piiiitakse véivelhappe standardlahusesse ja
médratakse meetodi 2.1 puhul kirjeldatud protseduuri abil.
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3.2.5.1.

3.2.5.2.

3.2.5.3.

3.2.6.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

karbamiidlimmastik:

karbamiidist saadakse ureaasi abil ammoniaak, mis tiitritakse vesinikkloriidhappe standardlahusega,
voi

kasutatakse gravimeetrilist ksanthiidroolimeetodit: kuna kompleksvéetistes on biureedi absoluutne
sisaldus ildiselt viike, voib ilma suurema veata karbamiidlimmastiku sisalduse arvutamisel biureedi
kaasasadestumist mitte arvestada,

vOi

hinnatakse sisaldust jargmises tabelis esitatud vahede pohjal:

Nitraat Ammoo- Tsiiaana-
Variant o nraat niumlim- | miidlim- Vahe
limmastik . .
mastik mastik
1 Puudub Esineb Esineb | (3.2.1.1) - (3.2.4.2 + 3.2.6)
2 Esineb Esineb Esineb (3.2.2) = (3.2.4.2 + 3.2.6)
3 Puudub Esineb Puudub | (3.2.1.1) — (3.2.4.2)
4 Esineb Esineb Puudub | (3.2.2) - (3.2.4.2)

tsttaanamiidlimmastik: sadestatakse hobedaiihendina ja sademes sisalduv limmastik médratakse
Kjeldahli meetodil.

Reaktiivid
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

Kaaliumsulfaat, analiiiisipuhas

Vesinikuga taandatud rauapulber (ettendhtud rauakogus peab taandama vihemalt 50 mg
nitraatlimmastikku)

Kaaliumtiotsiianaat, analiitisipuhas
Kaaliumnitraat, analiiiisipuhas
Ammooniumsulfaat, analiiisipuhas
Karbamiid, analiiiisipuhas

Lahjendatud véddvelhape (1: 1): ithele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa viivelhapet
(dyo = 1,84 g/ml).

Viivelhappe standardlahus: 0,2 M

Kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahus. Vesilahus, mis sisaldab ligikaudu
30 (massi-/mahu)protsenti NaOH, ammoniaagivaba

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahus: 0,2 M, karbonaadivaba
Tina(Il)kloriidi lahus

120 g SnCl, . 2H,0 lahustatakse 400 ml kontsentreeritud kloorvesinikhappes (d,, = 1,18 g/ml) ja lahuse
maht tdiendatakse veega iihe liitrini. Lahus valmistatakse vahetult enne kasutamist ja ta peab olema téiesti
selge.

Mirkus

Tina(I)kloriidi taandamisvdimet on vaja kontrollida: 0,5 g SnCl, . 2H,O lahustatakse 2 ml
kontsentreeritud kloorvesinikhappes (d,, = 1,18 g/ml) ja lahuse maht tdiendatakse veega 50 milliliitrini.
Lisatakse 5 g Rochellei soola (kaaliumnaatriumtartraat) ja piisavalt naatriumvesinikkarbonaati, nii et
lakmuspaberitest annaks leeliselise reaktsiooni.

Tiitritakse 0,1 M joodi lahusega tarklise (indikaator) juuresolekul.
1 ml 0,1 M joodi lahust vastab 0,01128 g SnCl, . 2H,0O-le.

Selliselt valmistatud lahuses olevast tinast peab vahemalt 80 % olema kahevalentses vormis. Tiitrimiseks
peab kuluma vahemalt 35 ml 0,1 M joodi lahust.
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4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

4.24.

4.25.

4.26.

4.27.

4.28.

4.29.

4.29.1.

4.29.2.

4.30.

4.31.

5.1.

Viavelhape (d,, = 1,84 g/ml).

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus: iihele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet
(dyo = 1,18 g/ml)

Aédikhape: 96-100 %

Viidvelhappe lahus, ligikaudu 30 (massi-/mahu)protsenti H,SO,,
Raud(I)sulfaat: kristalliline, FeSO, . 7H,0O

Viavelhappe standardlahus: 0,1 M

Oktiitilalkohol

Kaaliumkarbonaadi kiillastunud lahus

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahus: 0,1 M, karbonaadivaba
Baariumhiidroksiidi kiillastunud lahus

Naatriumkarbonaadi lahus: 10 (massi-/mahu)protsenti
Vesinikkloriidhape: 2 M

Vesinikkloriidhappe standardlahus: 0,1 M

Ureaasi lahus

0,5 g aktiivset ureaasi lahustatakse 100 ml destilleeritud vees. 0,1 M vesinikkloriidhappe (4.24) lisamise
abil reguleeritakse lahuse pH vddrtusele 5,4 (moddetakse pH-meetriga).

Ksanthiidrool

Etanooli vdi metanooli (4.31) baasil valmistatud 5 % lahus (mitte kasutada reaktiivi, mis sisaldab rohkesti
lahustumatut materjali). Lahust voib siilitada kolm kuud Shutihedalt suletud pudelis pimedas kohas.

Vaskoksiid (CuO): 0,3-0,4 g iga madramise kohta voi ekvivalentne kogus vasksulfaatpentahiidraati
(CuSO, . 5H,0, 0,95-1,25 g iga madramise kohta).

Keemistsentritena kasutatavad graanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud

Indikaatorlahused

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tiiendatakse lahuse
maht veega ithe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tdiendatakse lahuse maht veega iihe liitrini.
Segatakse kokku iiks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorlahust lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis. Tdiendatakse veega 100 ml-ni ja vajaduse korral
filtreeritakse. Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori asemel.

Indikaatorpaberid

Lakmusega ja bromotiimoolsinisega immutatud paber (v6i muu indikaatorpaber, mille tundlikkuse
pH-vahemik on 6-8).

Etanool voi metanool: 95 % lahus
Seadmed

Destillatsiooniseade:

vt meetod 2.1.
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5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

Seade ammooniumldmmastiku mddramiseks analiiisiprotseduuri 7.2.5.3 kohaselt (vt joonis 6)

Seadme osadeks on erikujuline reaktsioonianum, millel on klaaslihviga kael ja kiilgharu, tilgapiiiiduriga
varustatud iihendustoru ning vertikaaltoru Shu sissejuhtimiseks. Torud vdib reaktsioonianumaga
iithendada tavalise aukudega kummikorgi abil. On oluline, et 8hu sissejuhtimiseks mdeldud torude otsad
oleksid sobiva kujuga, nii et dhumullid jaotuksid reaktsioonianumas ja absorptsioonikolvis olevas
lahuses iihtlaselt. Parim lahendus on kuue iihemillimeetrise ddreavaga viikese seenekiibara kujulised
otsad vilislibimddduga 20 mm.

Seade karbamiidldmmastiku mddramiseks ureaasimeetodil (7.2.6.1).

Seadme osadeks on 300 ml Erlenmeyeri kolb, jaotuslehter ja viike absorber (vt joonis 7).
Poordloksuti, 35-40 pooret minutis
pH-meeter

Reguleeritav ahi

Klaasnoud:

Pipetid, 2, 5, 10, 20, 25, 50 ja 100 ml
Pika kaelaga Kjeldahli kolb, 300 ja 500 ml
Maatekolvid, 100, 250, 500 ja 1 000 ml
Klaasfiltertiigel, pooride 1abimddt 5-15 p
Uhmrid

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Analiiiisiprotseduur

Lahustuvates ja lahustumatutes vormides esinev iildldmmastik
Proov ei sisalda nitraate
Mineraliseerimine

Proovist vdetakse kaalutis tdpsusega 0,001 g, nii et see sisaldaks kuni 100 mg limmastikku. Kaalutis
asetatakse destillatsioonikolbi (5.1). Lisatakse 10-15 g kaaliumsulfaati (4.1), kataliisaatorit (4.27) ja
moned graanulid (4.28) keemistsentriteks. Seejdrel lisatakse 50 ml lahjendatud viavelhapet (4.7) ja
segatakse hoolikalt. Kuumutatakse alguses norgalt, aeg-ajalt segades, kuni aurude eraldumine 15peb.
Seejirel reguleeritakse kuumutamist nii, et vedelik keeks ithtlaselt, ja parast lahuse selgimist keedetakse
veel tund aega, viltides orgaanilise aine kleepumist kolvi seintele. Lastakse jahtuda. Lisatakse
ettevaatlikult ja segades ligikaudu 350 ml vett. Kontrollitakse, et kolvi sisu oleks lahustunud nii tdielikult
kui voimalik. Kolvil lastakse jahtuda ja ithendatakse ta destillatsiooniseadmega (5.1).

Ammoniaagi destilleerimine

Destillatsiooniseadme vastuvdtukolbi pannakse mahtpipeti abil 50 ml 0,2 M véivelhappe standardlahust
(4.8). Lisatakse indikaatorit (4.29.1 voi 4.29.2). Kontrollitakse, et jahuti ots asetseks vihemalt 1 cm
allpool lahuse pinda.

Rakendades ammoniaagi kao viltimiseks vajalikke ettevaatusabindusid, lisatakse destillatsioonikolbi
ettevaatlikult selline kogus kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahust, et vedelik oleks tugevalt
leeliseline (120 milliliitri lisamisest {ildiselt piisab; kontrollimiseks lisatakse moned tilgad fenoolftaleiini.
Destillatsiooni  16puks peab lahus destillatsioonikolvis jddma silmnihtavalt leeliseliseks).
Destillatsioonikolvi kuumutamist reguleeritakse nii, et poole tunni jooksul destilleeruks 150 ml
vedelikku. Destillatsiooni 13ppemist kontrollitakse indikaatorpaberi (4.30) abil. Kui selgub, et
destillatsioon ei ole 10ppenud, destilleeritakse veel 50 ml ja korratakse testi, kuni tdiendavalt kogutud
destillaat annab indikaatorpaberiga (4.30) neutraalse reaktsiooni. Seejdrel lastakse vastuvotukolb alla,
destilleeritakse veel moned milliliitrid ja loputatakse jahuti otsa. Happe liig tiitritakse tagasi 0,2 M
naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahusega (4.10) kuni indikaatori virvuse
muutumiseni.



574

Euroopa Liidu Teataja

13/32. kd

7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

7.1.2.6.

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust voetakse arvesse
lopptulemuse arvutamisel.

Arvutuseeskiri

a— A)x0,28
%N:—( )

kus:
a = pimekatse puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahuse
milliliitrite arv, juhul kui destillatsiooniseadme (5.1) vastuvdtukolbi pipeteeriti 50 ml 0,2 M

vddvelhappe standardlahust (4.8),

A =analiiisi puhul tiitrimiseks kulunud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides.

Proov sisaldab nitraate

Uuritav proov

Proovist voetakse kaalutis tipsusega 0,001 g, nii et see sisaldaks kuni 40 mg nitraatlimmastikku.
Nitraatide taandamine

Uuritav proov segatakse 50 ml veega viikeses uhmris. Segu kantakse tile 500 ml Kjeldahli kolbi viikese
koguse destilleeritud vee abil. Lisatakse 5 g taandatud rauda (4.2) ja 50 ml tina(I)kloriidi lahust (4.11),
loksutatakse ja jaetakse seisma pooleks tunniks. Seismise ajal korratakse segamist 10 ja 20 minuti parast.

Mineraliseerimine Kjeldahli meetodil

Segule lisatakse 30 ml vddvelhapet (4.12), 5 g kaaliumsulfaati (4.1), ettendhtud kogus kataliisaatorit(4.27)
ja moned graanulid (4.28) keemistsentriteks. Kuumutatakse norgalt, hoides Kjeldali kolbi pisut kaldu.
Kuumutatakse itha tugevamini, loksutades sageli, nii et segu piisiks suspendeerituna: kollakasrohelise
veevaba raudsulfaadi suspensiooni tekkimisel vedelik tumeneb ja secjdrel selgib. Pirast selge lahuse
saamist jatkatakse kuumutamist tund aega, nii et lahus piisiks keemistemperatuuril. Seejirel lastakse
jahtuda. Kolvi sisu segatakse ettevaatlikult viikese koguse veega ja lisatakse vihehaaval veel 100 ml vett.
Segatakse ja kantakse kolvi sisu iile 500 ml mddtekolbi. Taiendatakse veega mahumargini, segatakse ja
filtreeritakse labi kuiva filtri kuiva ndusse.

Lahuse analiiiis

Destillatsioonikolbi (5.1) kantakse pipeti abil lahuse alikvoot, mis sisaldab kuni 100 mg limmastikku.
Lahjendatakse destilleeritud veega ligikaudu 350 milliliitrini, lisatakse méned graanulid (4.28)
keemistsentriteks, iihendatakse kolb destillatsiooniseadmega ja jdtkatakse méddramisprotseduuri
punkti 7.1.1.2 kohaselt.

Pimekatse

Vt7.1.1.3.

Arvutuseeskiri

a— A)x0,28
%N:—( )

kus:
a = pimekatse puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahuse
milliliitrite arv, juhul kui destillatsiooniseadme (5.1) vastuvdtukolbi pipeteeriti 50 ml 0,2 M

viivelhappe standardlahust (4.8),

A =analiiisi puhul tiitrimiseks kulunud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides punkti 7.1.2.4 kohaselt vdetud alikvoodi kohta.
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7.2.
7.2.1.

7.2.1.1.

7.2.1.2.

7.2.2.

7.2.2.1.

7.2.2.2.

7.2.2.3.

7.2.2.4.

Lammastiku lahustuyvormid
Uuritava lahuse ettevalmistamine

Kaalutakse 10 g proovi 1 mg tipsusega ja asetatakse kaalutis 500 ml mootekolbi.
Juhtum, kui vietis ei sisalda tsitaanamiidlimmastikku

Moatekolbi lisatakse 50 ml vett ja secjarel 20 ml lahjendatud vesinikkloriidhappe lahust (4.13).
Loksutatakse ja jactakse modtekolb seisma, kuni siisihappegaasi eraldumine 1opeb. Lisatakse 400 ml vett
ja loksutatakse pool tundi poordloksutil (5.4). Tdiendatakse veega mahumadrgini, segatakse ja
filtreeritakse labi kuiva filtri kuiva ndusse.

Juhtum, kui véetis sisaldab tsitaanamiidlimmastikku

Mootekolbi lisatakse 400 ml vett ja moned tilgad metiiiilpunast (4.29.2). Vajaduse korral hapestatakse
lahus dddikhappega (4.14). Lisatakse 15 ml dddikhapet (4.14). Loksutatakse poordloksutil (5.4) kaks
tundi. Vajaduse korral korratakse lahuse hapestatamist dddikhappega (4.14) loksutamise kestel.
Taiendatakse veega mahumirgini, segatakse, filtreeritakse viivitamata labi kuiva filtri kuiva ndusse ja
mddratakse viivitamata tstlaanamiidlimmastik.

Molemal juhul mairatakse limmastiku erinevad lahustuvvormid samal péeval, millal lahus valmistati,
alustades tsitaanamiidlimmastikust ja karbamiidlimmastikust, kui need vormid esinevad.

Lahustuv iildlimmastik
Proov ei sisalda nitraate

300 ml Kjeldahli kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.2.1.1 v&i 7.2.1.2) alikvoot, mis sisaldab kuni 100 mg
lammastikku. Lisatakse 15 ml kontsentreeritud vaivelhapet (4.12), 0,4 g vaskoksiidi voi 1,25 g
vasksulfaati (4.27) ja moned graanulid (4.28) keemistsentriteks. Alguses kuumutatakse norgalt, kuni
algab mineralisserumine, seejarel suurendatakse kuumust, kuni vedelik muutub virvusetuks voi norgalt
rohekaks ja ilmuvad silmndhtavad aurud. Pirast jahutamist kantakse lahus kvantitatiivselt ile
destillatsioonikolbi, lahjendatakse destilleeritud veega ligikaudu 500 milliliitrini ja lisatakse moned
graanulid (4.28) keemistsentriteks. Destillatsioonikolb ithendatakse destillatsiooniseadmega (5.1) ja
jatkatakse maaramisprotseduuri punkti 7.1.1.2 kohaselt.

Proov sisaldab nitraate

500 ml Erlenmeyeri kolbi kantakse mahtpipeti abil filtraadi (7.2.1.1 vdi 7.2.1.2) alikvoot, milles on kuni
40 mg nitraatlimmastikku. Sellel analiiiisietapil ei ole limmastiku iildkogus oluline. Lisatakse 10 ml 30 %
viddvelhapet (4.15) ja 5 g taandatud rauda (4.2) ning kaetakse Erlenmeyeri kolb viivitamata uuriklaasiga.
Kuumutatakse norgalt, kuni saavutatakse piisiv kuid mitte dge reaktsioon. Sellel etapil kuumutamine
1opetatakse ja lastakse kolvil seista toatemperatuuril vihemalt kolm tundi. Vedelik kantakse veega
kvantitatiivselt iille 250 ml modtekolbi, kusjuures lahustumata rauda iile ei kanta, ja kolb tdidetakse veega
mahumargini. MoGtekolvi sisu segatakse hoolikalt, sellest voetakse mahtpipeti abil alikvoot, mis sisaldab
kuni 100 mg lammastikku, ja kantakse see 300 ml Kjeldahli kolbi. Lisatakse 15 ml kontsentreeritud
vidvelhapet (4.12), 0,4 g vaskoksiidi vdi 1,25 g vasksulfaati (4.27) ja moned graanulid (4.28)
keemistsentriteks. Alguses kuumutatakse ndrgalt, kuni algab mineralisserumine, seejirel suurendatakse
kuumust, kuni vedelik muutub virvusetuks voi ndrgalt rohekaks ja ilmuvad silmnahtavad aurud. Pirast
jahutamist kantakse lahus kvantitatiivselt iile destillatsioonikolbi, lahjendatakse destilleeritud veega
ligikaudu 500 milliliitrini ja lisatakse moned graanulid (4.28) keemistsentriteks. Destillatsioonikolb
tthendatakse destillatsiooniseadmega (5.1) ja jdtkatakse madramisprotseduuri punkti 7.1.1.2 kohaselt.

Pimekatse
Vt 7.1.1.3.

Arvutuseeskiri

a— A)x0,28

kus:

a = pimekatse puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi v6i kaaliumhiidroksiidi standardlahuse
milliliitrite arv, juhul kui destillatsiooniseadme (5.1) vastuvotukolbi pipeteeriti 50 ml 0,2 M
vidvelhappe standardlahust (4.8),

A =analitisi puhul tiitrimiseks kulunud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides punkti 7.2.2.1 vdi 7.2.2.2 kohaselt voetud alikvoodi kohta.
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7.2.3.

7.2.3.1.

7.2.3.2.

7.2.4.

7.2.4.1.

7.2.4.2.

7.2.5.

7.2.5.1.

7.2.5.2.

Lahustuv iildlimmastik, vilja arvatud nitraatlimmastik

300 ml Kjeldahli kolbi kantakse mahtpipeti abil filtraadi (7.2.1.1 v6i 7.2.1.2) alikvoot, milles on kuni
50 mg limmastikku. Lahjendatakse veega 100 milliliitrini, lisatakse 5 g raud(Il)sulfaati (4.16), 20 ml
kontsentreeritud védivelhapet (4.12) ja moned graanulid (4.28) keemistsentiteks. Alguses kuumutatakse
norgalt ja seejarel tugevamini kuni valgete aurude ilmumiseni. Mineraliseerimist jitkatakse 15 minuti.
Kuumutamine 1dpetatakse, lisatakse vaskoksiidi (4.27) kataliisaatoriks ja kolbi hoitakse sellisel
temperatuuril, et valged aurud eralduvad veel 10-15 minuti jooksul. Pirast jahutamist kantakse Kjeldahli
kolvi sisu kvantitatiivselt iile destillatsioonikolbi (5.1). Lahjendatakse veega ligikaudu 500 milliliitrini ja
lisatakse =~ moned  graanulid  (4.28)  keemistsentriteks.  Destillatsioonikolb  tihendatakse
destillatsiooniseadmega ja jitkatakse madramisprotseduuri punkti 7.1.1.2 kohaselt.

Pimekatse
Vt 7.1.1.3.

Arvutuseeskiri

a— A)x0,28
%N:—( )

kus:
a = pimekatse puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi standardlahuse
milliliitrite arv, juhul kui destillatsiooniseadme (5.1) vastuvdtukolbi pipeteeriti 50 ml 0,2 M

vddvelhappe standardlahust (4.8),

A = analiitisi puhul tiitrimiseks kulunud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta.

Nitraatlimmastik
Proov ei sisalda kaltsiumtsiiaanamiidi

Nitraatlimmastiku sisaldust hinnatakse vahe alusel, mille saamiseks lahutatakse punkti 7.2.2.4 kohaselt
saadud tulemusest tulemus 7.2.3.2 voi lahutatakse punkti 7.2.2.4 kohaselt saadud tulemusest summa
(7.2.5.2 voi 7.2.5.5) pluss (7.2.6.3 voi 7.2.6.5 voi 7.2.6.6).

Proov sisaldab kaltsiumtsiiaanamiidi

Nitraatlimmastiku sisaldust hinnatakse vahe alusel, mille saamiseks lahutatakse punkti 7.2.2.4 kohaselt
saadud tulemusest tulemus 7.2.3.2 voi lahutatakse punkti 7.2.2.4 kohaselt saadud tulemusest summa
(7.2.5.5) pluss (7.2.6.3 v&i 7.2.6.5 voi 7.2.6.6) pluss (7.2.7).

Ammooniumldmmastik
Proov sisaldab ainult ammooniumlimmastikku v6i ammoonium- ja nitraatlimmastikku

Destillatsioonikolbi (5.1) kantakse mahtpipeti abil filtraadi (7.2.1.1) alikvoot, milles on kuni 100 mg
ammooniumldmmastikku. Lisatakse vett tildmahuni ligikaudu 350 ml ja moned graanulid (4.28)
keemistsentriteks. Kolb tthendatakse destillatsiooniseadmega, lisatakse 20 ml naatriumhiidroksiidi lahust
(4.9) ja destilleeritakse punkti 7.1.1.2 kohaselt.

Arvutuseeskiri

(a—A)x0,28
% (ammooniumi N) = ————

kus:
a = pimekatse puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi vdi kaaliumhiidroksiidi standardlahuse
milliliitrite arv, juhul kui destillatsiooniseadme (5.1) vastuvdtukolbi pipeteeriti 50 ml 0,2 M

védvelhappe standardlahust (4.8),

A =analiiisi puhul tiitrimiseks kulunud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta.
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7.2.5.3.

7.2.5.4.

7.2.5.5.

7.2.6.

7.2.6.1.

7.2.6.2.

Proov sisaldab karbamiidi ja/voi tsiiaanamiidlimmastikku

Seadme (5.2) reaktsioonianumasse kantakse mahtpipeti abil filtraadi (7.2.1.1 v6i 7.2.1.2) alikvoot, milles
on kuni 20 mg ammooniumlimmastikku. Uhendatakse seadme osad. 300 ml Erlenmeyeri kolbi
pipeteeritakse 50 ml 0,1 M véivelhappe standardlahust (4.17) ja piisavalt destilleeritud vett, nii et
vedeliku tase oleks ohu sissejuhtimiseks moeldud toru otsast ligikaudu 5 cm korgemal.
Reaktsioonianumasse lisatakse kiilgharu kaudu destilleeritud vett, nii et vedeliku tildmaht oleks ligikaudu
50 ml, ja segatakse. Selleks et Shutamise ajal viltida vahutamist, lisatakse moned tilgad oktiiiilalkoholi
(4.18). Lahuse leclistamiseks lisatakse 50 ml kaaliumkarbonaadi kiillastunud lahust (4.19) ja alustatakse
viivitamata vabanenud ammoniaagi véljatdrjumist kiillmast suspensioonist. Selleks vajaliku tugeva
Shuvoo (ligikaudu 3 liitrit minutis) puhastatamiseks lastakse ohk eelnevalt 1dbi pesupudelitest, milles on
lahjendatud viavelhappe ja lahjendatud naatriumhiidroksiidi lahused. Surudhu asemel voib kasutada
vaakumit (veejugapumpa) tingimusel, et dhu sissejuhtimistoru on ammoniaagi absorbeerimiseks
mdeldud nduga tthendatud piisavalt Shukindlalt. Ammoniaagi valjatorjumine 16peb iildiselt kolme tunni
moodumisel. Siiski on maistlik selle kontrollimiseks vahetada vastuvotukolbi. Pérast viljatdrjumise
16petamist lahutatakse vastuvotukolb seadmest ning loputatakse jahuti otsa ja kolvi seinu viikese koguse
destilleeritud veega. Happe liig tiitritakse tagasi 0,1 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahusega (4.20), kuni indikaator (4.29.1) muutub halliks.

Pimekatse
Vt 7.1.1.3.

Arvutuseeskiri

(@a-A)x014
% (ammooniumi N) = ———————

kus:

a = pimekatse puhul tiitrimiseks kulunud 0,1 M naatriumhiidroksiidi véi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv, juhul kui 300 ml Erlenmeyeri kolbi seadmes (5.2) pipeteeriti 50 ml
0,1 M védvelhappe standardlahust (4.17),

A =analiiisi puhul tiitrimiseks kulunud 0,1 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta.

Karbamiidlammastik
Ureaasimeetod

500 ml mootekolbi kantakse mahtpipeti abil filtraadi (7.2.1.1 voi 7.2.1.2) alikvoot, milles on kuni
250 mg karbamiidlimmastikku. Fosfaatide sadestamiseks lisatakse vihehaaval baariumhiidroksiidi
kiillastunud lahust (4.21), kuni sadet juurde ei teki. Baariumioonide liig (ja voimalikud lahustunud
kaltsiumioonid) eemaldatakse 10 % naatriumkarbonaadi lahuse (4.22) abil.

Segul lastakse settida ja kontrollitakse, kas sadestumine oli tdielik. Mootekolb tdidetakse mahumargini,
segatakse ja lahus filtreeritakse ldbi kurdfiltri. 50 ml saadud filtraati pipeteeritakse seadmesse (5.3)
kuuluvasse 300 ml Erlenmeyeri kolbi. 2 M vesinikkloriidhappe (4.23) abil hapestatakse filtraat pH
védrtuseni 3,0 (mdddetakse pH-meetriga). Seejirel tdstetekse filtraadi pH véirtuseni 5,4, kasutades 0,1 M
naatriumhiidroksiidi lahust (4.20).

Ammoniaagi kadude viltimiseks ureaasiga lagundamise ajal suletakse Erlenmeyeri kolb korgiga, mis on
varustatud tilklehtriga ja vdikese ammoniaagipiiiiduriga, milles on tdpselt 2 ml 0,1 M vesinikkloriidhappe
standardlahust (4.24). Kolbi lisatakse jaotuslehtri abil 20 ml ureaasi lahust (4.25) ja jaetakse kolb seisma
iiheks tunniks 20-25 °C juures. Seejirel pipeteeritakse jaotuslehtrisse 25 ml 0,1 M vesinikkloriidhappe
standardlahust (4.24), lastakse sellel joosta kolbi ja loputatakse jaotuslehtrit viikese koguse veega. Samal
viisil kantakse Erlenmeyeri kolvis olevasse lahusesse kvantitatiivselt tile ammoniaagipiiiiduri sisu. Happe
liig tiitritakse tagasi 0,1 M naatriumhiidroksiidi standardlahusega (4.20) kuni pH vdirtuseni 5,4
(mdddetakse pH-meetriga).

Pimekatse

Vt 7.1.1.3.
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7.2.6.3.

7.2.6.4.

7.2.6.5.

7.2.6.6.

Arvutuseeskiri

(a - A) x 0,14
% karbamiidi N = ———

kus:

a = pimekatse puhul tiitrimiseks kulunud 0,1 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv, tingimusel et pimekatse on tehtud tipselt samades tingimustes, nagu
analiiiis,

A = analiiisi puhul tiitrimiseks kulunud 0,1 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi
standardlahuse milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta.

Mirkus

1) Pirast sadestamist baariumhiidroksiidi lahusega ja naatriumkarbonaadi lahusega tdidetakse
modtekolb mahumirgini, lahus filtreeritakse ja neutraliseeritakse voimalikult kiiresti.

2) Tiitrimisel voib kasutada ka indikaatorit (4.29.2), kuid sellel juhul on tiitrimise 16pp-punkti raskem
margata.

Gravimeetriline ksanthiidroolimeetod

250 ml keeduklaasi kantakse mahtpipeti abil filtraadi (7.2.1.1 v6i 7.2.1.2) alikvoot, milles on kuni 20 mg
karbamiidlimmastikku. Lisatakse 40 ml dddikhapet (4.14). Segatakse klaaspulgaga minut aega ja lastakse
voimalikul sademel settida 5 minutit. Filtreeritakse 14bi silefiltri 100 ml keeduklaasi, pestakse mone
milliliitri 44dikhappega (4.14) ning lisatakse filtraadile tilkhaaval ja klaaspulgaga pidevalt segades 10 ml
ksanthiidrooli lahust (4.26). Segu jdetakse seisma kuni sademe ilmumiseni ja segatakse uuesti
1-2 minutit. Lastakse seista poolteist tundi. Filtreeritakse ldbi eelnevalt kuivatatud ja kaalutud
klaasfiltertiigli, surudes sadet veidi kokku; pestakse kolm korda 5 ml etanooliga (4.31), kusjuures ei piiiita
eemaldada kogu dddikhapet. Klaasfiltertiigel asetatakse ahju ja hoitakse tund aega 130 °C juures
(temperatuur ei tohi tousta iile 145 °C). Secjdrel jahutatakse klaasfiltertiigel eksikaatoris ja kaalutakse.

Arvutuseeskiri

6,67 x m,
% karbamiidi N + biureet = ———,
M,

kus:
m, = tekkinud sademe mass grammides,
M, = proovi mass grammides uuritava alikvoodi.

Tehakse parandus, vottes arvesse pimekatse tulemust. Uldiselt voib ilma suurema veata
karbamiidlimmastiku sisalduse madramisel biureedi sisaldust mitte arvestada, sest kompleksvietistes on
biureedi absoluutne sisaldus viike.

Mairamine vahe alusel

Karbamiidlimmastiku sisaldust voib arvutada ka jargmise tabeli kohaselt.

Variant | Nitraadi N ?1{22?1?1 Tﬂi‘f;“ﬁ Karbamiidi N
1 Puudub Esineb Esineb (7.2.2.4) - (7.2.5.5 + 7.2.7)
2 Esineb | Esineb | Esineb | (7.2.3.2) - (7.2.5.5 + 7.2.7)
3 Puudub Esineb Puudub | (7.2.2.4) - (7.2.5.5)
4 Esineb Esineb Puudub | (7.2.3.2) — (7.2.5.5)
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8.1.

8.2.

Tsilaanamiidlimmastik

250 ml keeduklaasi pannakse filtraadi (7.2.1.2) alikvoot, mis sisaldab 10-30 mg
tstiaanamiidlimmastikku. Analiitisi jitkatakse meetodi 2.4 kohaselt.

Tulemuste kontrollimine

Teatavatel juhtudel voib otse proovi kaalutises (7.1) mairatud tildlimmastiku sisaldus erineda lahustuva
iildlimmastiku (7.2.2) sisaldusest. See erinevus ei tohi siiski iletada 0,5 %. Juhul kui erinevus on suurem,
sisaldab vietis lahustumatuid limmastiku vorme, mida ei ole loetletud I lisas.

Enne iga analiitisi tegemist kontrollitakse, kas seade to6tab nouetekohaselt ja kas meetodit rakendatakse
digesti, kasutades selleks etalonlahust, mis sisaldab erinevaid limmastiku vorme samasugustes osades,
nagu uuritav proov. Etalonlahus valmistatakse kaaliumtiotsiianaadi (4.3), kaaliumnitraadi (4.4),
ammooniumsulfaadi (4.5) ja karbamiidi (4.6) standardlahustest.
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Joonis 6

Seade ammooniumldmmastiku mdaramiseks (7.2.5.3)
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Joonis 7

Seade karbamiidlimmastiku mairamiseks (7.2.6.1)
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Meetod 2.6.2

Erinevate limmastikuvormide miiramine vietistes, milles limmastik esineb ainult nitraat-, ammoonium- voi

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

karbamiidilimmastikuna

Eesmirk

Kidesoleva dokumendi eesmirk on kindlaks mairata lihtsustatud meetod erinevate limmastikuvormide
midiramiseks  vietistes, milles limmastik esineb ainult nitraat-, ammoonium-  voi
karbamiidilimmastikuna.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit voib kasutada koikide I lisas mainitud véetiste puhul, milles limmastik esineb ainult
nitraat-, ammoonium- vdi karbamiidilimmastikuna.

Pohimote
Uhest ja samast uuritavast lahusest vdetakse erinevad alikvoodid ja méaratakse nende alusel jirgmised
sisaldused:

lahustuv iildlammastik:
kui proov ei sisalda nitraate, mineraliseeritakse alikvoot Kjeldahli meetodil otse,

kui proov sisaldab nitraate, mineraliseeritakse lahuse alikvoot Kjeldahli meetodil parast taandamist Ulshi
meetodil. Molemal juhul maaratakse ammoniaak meetodi 2.1 kohaselt;

lahustuva tildlimmastiku (vilja arvatud nitraatlimmastik) madramise puhul eelneb mineraliseerimisele
Kjeldahli meetodil nitraatlimmastiku eemaldamine raud(Il)sulfaadi abil happelises keskkonnas;
ammoniaak miiratakse meetodi 2.1 kohaselt;

nitraatlimmastiku maaramiseks lahutatakse punkti 3.1.2 kohaselt saadud tulemusest tulemus 3.2 voi
lahutatakse lahustuvast tldlimmastikust (3.1.2) ammooniumlimmastiku ja karbamiidlimmastiku

summa (3.4 + 3.5);

ammooniumldmmastiku médramiseks voolutatakse ammoniaak iile kiilmalt pérast norka leelistamist,
kusjuures ammoniaak piititakse vddvelhappe lahusesse ja madratakse meetodi 2.1 kohaselt;

karbamiidlimmastik:

karbamiidist saadakse ureaasi toimel ammoniaak, mis médratakse tiitrimise abil vesinikkloriidhappe
standardlahusega

voi kasutatakse gravimeetrilist ksanhiidroolmeetodit: kuna kompleksvietistes on biureedi absoluutne
sisaldus iildiselt vdike, voib ilma suurema veata karbamiidlimmastiku sisalduse arvutamisel biureedi

kaasasadestumist mitte arvestada

voi hinnatakse sisaldust jargmises tabelis esitatud vahede pdhjal:

Variant Nitraatlimmastik Ammooniumlimmastik Vahe
1 Puudub Esineb (3.1.1) - (3.4)
2 Esineb Esineb (3.2) - (3.4)
Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
Kaaliumsulfaat, analiiiisipuhas

Raud, analiiisipuhas, taandatud vesinikuga (ettendhtud rauakogus peab taandama vihemalt 50 mg
nitraatlimmastikku)

Kaaliumnitraat, analiiiisipuhas
Ammooniumsulfaat, analiiiisipuhas
Karbamiid, analiiiisipuhas
Viivelhappe lahus: 0,2 M

Kontsentreeritud naatriumhiidroksiidi lahus: ligikaudu 30(massi-/mahu)protsendiline NaOH vesilahus,
ammoniaagivaba
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4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

4.24.

4.25.

4.26.

4.26.1.

4.26.2.

4.27.

4.28.

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,2 M, karbonaadivaba
Vidvelhape, d,, = 1,84 g/ml

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus: ithele mahuosale veele lisatakse itks mahuosa vesinikkloriidhapet
(dyo = 1,18 g/ml)

Aédikhape: 96-100 %

Vidvelhappe lahus, ligikaudu 30 (massi-/mahu)protsenti H,SO,, ammoniaagivaba
Raud(l)sulfaat: kristalliline, FeSO, . 7H,0O

Tiitritud védvelhappe lahus: 0,1 M

Oktiiiilalkohol

Kaaliumkarbonaadi kiillastunud lahus:

Naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi lahus: 0,1 M

Baariumhiidroksiidi kiillastunud lahus

Naatriumkarbonaadi lahus: 10 (massi-/mahu)protsenti

Vesinikkloriidhape: 2 M

Vesinikkloriidhappe lahus: 0,1 M
Ureaasi lahus

0,5 aktiivset ureaasi suspendeeritakse 100 ml destilleeritud vees ning reguleeritakse 0,1 M
vesinikkloriidhappe (4.21) lisamise abil pH vartusele 5,4 (mdddetakse pH-meetriga).

Ksanthiidrool

Etanooli vdi metanooli (4.28) baasil valmistatud 5 % lahus (mitte kasutada reaktiivi, mis sisaldab rohkesti
lahustumatut materjali). Lahust voib siilitada kolm kuud Shutihedalt suletud pudelis pimedas kohas.

Kataliisaator

Vaskoksiid (CuO): 0,3-0,4 g iga médramise kohta voi ekvivalentne kogus vasksulfaatpentahiidraati
(CuSO, . 5H,0, 0,95-1,25 g iga madramise kohta).

Pimsskivigraanulid, pestud vesinikkloriidhappega ja kaltsineeritud
Indikaatorlahused

Segaindikaator

Lahus A: 1 g metiiiilpunast lahustatakse 37 ml 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahuses ja tdiendatakse lahuse
maht veega iihe liitrini.

Lahus B: 1 g metiileensinist lahustatakse vees ja tdiendatakse lahuse maht veega iihe liitrini.

Segatakse kokku itks mahuosa lahust A ja kaks mahuosa lahust B.

See indikaator on happelises lahuses lilla, neutraalses lahuses hall ja leeliselises lahuses roheline.
Segaindikaatorlahust lisatakse 0,5 ml (10 tilka).

Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiiiilpunast lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis. Tdiendatakse veega 100 ml-ni ja vajaduse korral
filtreeritakse. Seda indikaatorit (4-5 tilka) voib kasutada eespool kirjeldatud indikaatori asemel.

Indikaatorpaberid

Lakmusega ja bromotiimoolsinisega immutatud paber (v6i muu indikaatorpaber, mille tundlikkuse
pH-vahemik on 6-8).

Etanool voi metanool: 95 (massi-/mahu)protsenti
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.1.

7.2

7.2.1.

7.2.2.

Seadmed

Destilleerimisaparaat

Vt meetod 2.1.

Seade ammooniumlimmastiku mégramiseks (7.5.1)

Vt meetod 2.6.1 ja joonis 6.

Seade karbamiidlammastiku mddramiseks ureaasimeetodil (7.6.1)

Vt meetod 2.6.1 ja joonis 7.
Poordloksuti, 35-40 pooret minutis

pH-meeter

Klaasndud:

mahtpipetid, 2, 5, 10, 20, 25, 50 ja 100 ml,
pika kaelaga Kjeldahli kolb, 300 ja 500 ml,
mddtekolvid, 100, 250, 500 ja 1 000 ml,
klaasfiltertiiglid, pooride 1dbimddt 5-15 p

uhmer.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Meetodid
Lahuse ettevalmistamine analiiiisiks

Kaalutakse 10 g proovi 1 mg tipsusega ja asetatakse kaalutis 500 ml mddtekolbi. Lisatakse 50 ml vett
ja seejirel 20 ml lahjendatud soolhappe lahust (4.10). Loksutatakse. Lastakse seista, kuni CO, eraldumine
16peb. Lisatakse 400 ml vett, loksutatakse pool tundi (5.4), tdiendatakse veega mahumirgini,
homogeniseeritakse ja filtreeritakse 1dbi kuiva filtri kuiva ndusse.

Uldlimmastik

Proov ei sisalda nitraate

300 ml Kjeldahli kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.1) alikvoot, mis sisaldab kuni 100 mg lammastikku.
Lisatakse 15 ml kontsentreeritud véavelhapet (4.9), 0,4 g vaskoksiidi voi 1,25 g vasksulfaati (4.24) ja
moned klaashelmed keemistsentriteks. Alguses kuumutatakse mdddukalt, kuni algab reaktsioon, seejirel
suurendatakse kuumust, kuni vedelik muutub varvusetuks voi norgalt rohekaks ja ilmuvad silmnahtavad
valged aurud. Pdrast jahutamist kantakse lahus ile destillatsioonikolbi, lahjendatakse veega ligikaudu
500 milliliitrini ja lisatakse moned pimsskivigraanulid (4.25). Destillatsioonikolb iithendatakse
destillatsiooniseadmega (5.1) ja jatkatakse maaramisprotseduuri punkti 7.1.1.2 kohaselt (meetod 2.6.1).

Proov sisaldab nitraate

500 ml Erlenmeyeri kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.1) alikvoot, mis sisaldab kuni 40 mg nitaadi
lammastikku. Sellel analiiiisietapil ei ole limmastiku iildkogus oluline. Lisatakse 10 ml 30 % vddvelhapet
(4.12) ja 5 g taandatud rauda (4.2) ning kaetakse Erlenmeyeri kolb viivitamata uuriklaasiga.
Kuumutatakse norgalt, kuni saavutatakse piisiv kuid mitte dge reaktsioon. Seejirel ldpetatakse
kuumutamine ja jdetakse kolb seisma toatemperatuuril kolmeks tunniks. Vedelik kantakse
kvantitatiivselt iile 250 ml mddtekolbi, kusjuures lahustumata rauda iile ei kanta. Kolb tiidetakse veega
mahumirgini. Homogeniseeritaksehoolikalt. 300 ml Kjeldahli kolbi pipeteeritakse alikvoot, mis sisaldab
kuni 100 mg limmastikku. Lisatakse 15 ml kontsentreeritud vddvelhapet (4.9), 0,4 g vaskoksiidi voi
1,25 g vasksulfaati (4.24) ja moned klaashelmed keemistsentriteks. Alguses kuumutatakse moodukalt,
kuni algab reaktsioon, seejirel suurendatakse kuumust, kuni vedelik muutub virvusetuks voi ndrgalt
rohekaks ja ilmuvad silmndhtavad valged aurud. Pirast jahutamist kantakse lahus kvantitatiivselt {ile
destillatsioonikolbi, lahjendatakse veega ligikaudu 500 milliliitrini ja lisatakse mdned pimsskivigraanulid
(4.25). Destillatsioonikolb ithendatakse destillatsiooniseadmega (5.1) ja jatkatakse madramisprotseduuri
punkti 7.1.1.2 kohaselt (meetod 2.6.1).
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7.2.4.

7.3.

7.3.2.

7.3.3.

7.4.

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust kasutatakse 1opptulemuse
arvutamisel.

Arvutuseeskiri

(a - A)x0,28
% N (total) = ~————

kus:

a = pimekatse puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi tiiterlahuse (4.8)
milliliitrite arv, juhul kui destillatsiooniseadme (4.6) vastuvotukolbi pipeteeriti 50 ml 0,2 M
viivelhappe lahust,

A = analiiiisi puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi tiiterlahuse (4.8)
milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides alikvoodi (7.2.1 v&i 7.2.2) kohta

Uldlimmastik, vilja arvatud nitraatlimmastik

Analiiiis

300 ml Kjeldahli kolbi pipeteeritakse filtraadi (7.1) alikvoot, mis sisaldab kuni 50 mg uuritavat
limmastikku. Lahjendatakse veega 100 milliliitrini, lisatakse 5 g raud(Il)sulfaati (4.13), 20 ml
kontsentreeritud vaivelhapet (4.9) ja moned klaashelmed keemistsentiteks. Alguses kuumutatakse
moddukalt, seejirel suurendatakse kuumust, kuni ilmuvad valged aurud. Reaktsiooni jatkatakse
15 minuti. Seejdrel 1opetatakse kuumutamine ja lisatakse 0,4 g vaskoksiidi voi 1,25 g vasksulfaati (4.24)
kataliisaatoriks. Jatkatakse kuumutamist, nii et aurude eraldumine jitkuks veel 10-15 minutit. Parast
jahutamist kantakse Kjeldahli kolvi sisu kvantitatiivselt tile destillatsioonikolbi (5.1). Lahjendatakse veega
ligikaudu 500 milliliitrini ja lisatakse moned pimsskivigraanulid (4.25). Destillatsioonikolb tthendatakse
destillatsiooniseadmega ja jitkatakse maaramisprotseduuri punkti 7.1.1.2 kohaselt (meetod 2.6.1).

Pimekatse

Vt 7.2.3.

Arvutuseeskiri

(a - A)x0,28
% N (total) = ~—— ——

kus:

a = pimekatse puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi vo6i kaaliumhiidroksiidi tiiterlahuse (4.8)
milliliitrite arv, juhul kui destillatsiooniseadme (4.6) vastuvotukolbi pipeteeriti 50 ml 0,2 M
viivelhappe lahust,

A = analiitisi puhul kulutatud 0,2 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi tiiterlahuse (4.8)
milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta.

Nitraatlammastik
leitakse vahe alusel:
724 - (7.53 +7.6.3)
voi

7.2.4 - (7.5.3 + 7.6.5)
vOi

7.24-(7.53 + 7.6.6)
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7.5.

7.6.

Ammooniumlimmastik

Analiiiis

Seadme (5.2) kuiva reaktsioonianumasse pipeteeritakse filtraadi (7.1) alikvoot, mis sisaldab kuni 20 mg
ammooniumldimmastikku. Reaktsioonianum iithendatakse seadmega. 300 ml Erlenmeyeri kolbi
pipeteeritakse 50 ml 0,1 M vaavelhappe tiiterlahust (4.14) ja piisavalt destilleeritud vett, nii et vedeliku
tase oleks Shu sissejuhtimiseks mdeldud toru otsast ligikaudu 5 cm korgemal. Reaktsioonianumasse
lisatakse kiilgharu kaudu destilleeritud vett, nii et vedeliku tildmaht oleks ligikaudu 50 ml, ja segatakse.
Selleks et gaasivoo sissejuhtimise ajal valtida vahutamist, lisatakse mdned tilgad oktiiiilalkoholi (4.15).
Lisatakse 50 ml kaaliumkarbonaadi kiillastunud lahust (4.16) ja alustatakse viivitamata vabanenud
ammoniaagi véljatdrjumist killmast suspensioonist. Selleks vajaliku tugeva dhuvoo (ligikaudu 3 liitrit
minutis) puhastatamiseks lastakse ohk eelnevalt 1abi pesupudelitest, milles on lahjendatud viddvelhappe
ja lahjendatud naatriumhiidroksiidi lahused. Surudhu asemel voib kasutada vaakumit (veejugapumpa)
tingimusel, et seadme ithendused on 6hukindlad.

Ammoniaagi viljatdrjumine on ldiselt kolme tunni moodumisel 16ppenud.

Siiski on moistlik selle kontrollimiseks vahetada vastuvotukolb. Pirast viljatorjumise [dpetamist
lahutatakse vastuvotukolb seadmest, loputatakse jahuti otsa ja kolvi seinu viikese koguse destilleeritud
veega ja tiitritakse happe liig tagasi 0,1 M naatriumhiidroksiidi standardlahusega (4.17).

Pimekatse

Vit 7.2.3.

Arvutuseeskiri

(a - A)x 0,14
% (ammooniumi N) = ———

kus:

a = pimekatse puhul kulutatud 0,1 M naatriumhiidroksiidi v6i kaaliumhiidroksiidi tiiterlahuse (4.17)
milliliitrite arv, juhul kui destillatsiooniseadme (5.2) 300 ml vastuvdtukolbi pipeteeriti 50 ml 0,1 M
védvelhappe tiiterlahust (4.14),

A = analiiiisi puhul kulutatud 0,1 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi tiiterlahuse (4.17)
milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta.

Karbamiidlimmastik

Ureaasimeetod

500 ml modtekolbi kantakse mahtpipeti abil filtraadi (7.1) alikvoot, milles on kuni 250 mg
karbamiidlimmastikku. Fosfaatide sadestamiseks lisatakse vajalik kogus baariumhiidroksiidi kiillastunud
lahust (4.18), kuni edasisel lisamisel sadet juurde ei teki. Baariumioonide liig (ja voimalikud lahustunud
kaltsiumioonid) eemaldatakse 10 % naatriumkarbonaadi lahuse (4.19) abil. Segul lastakse settida ja
kontrollitakse, kas sadestumine oli tdielik. Modtekolb tdidetakse mahumargini, homogeniseeritakse ja
lahus filtreeritakse 1abi kurdfiltri. 50 ml saadud filtraati pipeteeritakse seadmesse (5.3) kuuluvasse 300 ml
Erlenmeyeri kolbi. Hapestatakse 2 M vesinikkloriidhappega (4.20) pH védrtuseni 3,0, (mdddetakse
pH-meetriga). Secjdrel tdstetekse filtraadi pH véirtuseni 5,4, kasutades 0,1 M naatriumhiidroksiidi lahust
(4.17). Ammoniaagi kadude viltimiseks ureaasiga hiidroliiiisimise ajal suletakse Erlenmeyeri kolb
korgiga, mis on varustatud tilklehtriga ja viikese ammoniaagipiitiduriga, milles on tdpselt 2 ml 0,1 M
vesinikkloriidhappe lahust (4.21). Kolbi lisatakse jaotuslehtri abil 20 ml ureaasi lahust (4.22). Kolb
jaetakse seisma iiheks tunniks 20-25 °C juures. Seejdrel pipeteeritakse jaotuslehtrisse 25 ml 0,1 M
vesinikkloriidhappe lahust (4.21), lastakse sellel joosta kolbi ja loputatakse jaotuslehtrit vaikese koguse
veega. Erlenmeyeri kolvis olevasse lahusesse kantakse kvantitatiivselt iile ka ammoniaagiptiiiduri sisu.
Happe liig tiitritakse tagasi 0,1 M naatriumhiidroksiidi standardlahusega (4.17) kuni pH véirtuseni 5,4
(moddetakse pH-meetriga).

Mirkused

1. Pirast sadestamist baariumhiidroksiidi lahusega ja naatriumkarbonaadi lahusega tdidetakse
mddtekolb mahumargini, lahus filtreeritakse ja neutraliseeritakse vdimalikult kiiresti.

2. Tiitrimise [dppu voib médrata ka indikaatori (4.26) abil, kuigi virvuse muutumist on raskem margata.
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7.6.2.

7.6.3.

7.6.4.

7.6.5.

7.6.6.

Pimekatse

Vt 7.2.3.

Arvutuseeskiri

(a - A)x0,14
% (karbamiid N) = —————

kus:

a = pimekatse puhul kulutatud 0,1 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi tiiterlahuse (4.17)
milliliitrite arv, tingimusel et pimekatse on tehtud tipselt samades tingimustes, nagu analiiiis,

A = analiiiisi puhul kulutatud 0,1 M naatriumhiidroksiidi voi kaaliumhiidroksiidi tiiterlahuse (4.17)
milliliitrite arv,

M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta.

Gravimeetriline ksanthiidroolimeetod

100 ml keeduklaasi pipeteeritakse filtraadi (7.1) alikvoot, milles on kuni 20 mg karbamiidlimmastikku.
Lisatakse 40 ml dddikhapet (4.11). Segatakse klaaspulgaga minut aega ja lastakse voimalikul sademel
settida 5 minutit. Filtreeritakse ja pestakse mone milliliitri dddikhappega (4.11). Lisatakse filtraadile
tilkhaaval ja klaaspulgaga pidevalt segades 10 ml ksanthiidrooli lahust (4.23). Segu jdetakse seisma kuni
sademe ilmumiseni ja segatakse uuesti 1-2 minutit. Lastakse seista poolteist tundi. Filtreeritakse labi
eelnevalt kuivatatud ja kaalutud klaasfiltertiigli, kasutades norka vaakumit; pestakse kolm korda 5 ml
etanooliga (4.28), kusjuures ei piiita eemaldada kogu didikhapet. Klaasfiltertiigel asetatakse ahju ja
hoitakse tund aega 130 °C juures (temperatuur ei tohi tdusta iile 145 °C), seejrel jahutatakse eksikaatoris
ja kaalutakse.

Arvutuseeskiri

6,67 x m
% (karbamiid N) = ———

kus:
m = tekkinud sademe mass grammides,

M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta.

Tulemuses tehakse pimekatset arvestav parandus. Kuna kompleksvietistes on biureedi sisaldus viike,
voib ilma suurema veata karbamiidlimmastiku sisalduse arvutamisel biureeti mitte arvestada

Hindamine vahe alusel

Karbamiidlimmastikku voib arvutada ka jargmise tabeli kohaselt.

Variant Nitraadi N Ammooniumi N Karbamiidi N
1 Puudub Esineb (7.2.4) - (7.5.3)
2 Esineb Esineb (7.3.3) = (7.5.3)

Tulemuste kontrollimine

Enne iga analiitisi tegemist kontrollitakse, kas seade to6tab nouetekohaselt ja kas meetodit rakendatakse
oigesti, kasutades selleks etalonlahust, mis sisaldab erinevaid liammastiku vorme samasugustes osades,
nagu uuritav proov. Etalonlahus valmistatakse kaaliumnitraadi (4.3), ammooniumsulfaadi (4.4) ja
karbamiidi (4.5) tiiterlahustest.
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2

7.3.

Meetodid 3

Fosfor

Meetodid 3.1

Eraldamine

Meetod 3.1.1

Anorgaanilistes hapetes lahustuva fosfori eraldamine

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis esitatakse anorgaanilistes hapetes lahustuva fosfori madramise protseduur.

Rakendusala

Kéesolevat protseduuri rakendatakse I lisas loetletud fosfaatvietiste puhul.
Pohiméte

Fosfor eraldatakse véetisest limmastikhappe ja vddvelhappe segu abil.
Reaktiivid

Destilleeritud vdi demineraliseeritud vesi.

Vidvelhape, d,, = 1,84 g/ml.

Lammastikhape, d,, = 1,40 g/ml

Seadmed

Tavalised laboriseadmed.

Kjeldali kolb, vihemalt 500 ml, vdi iimarkolb, 250 ml, varustatud klaastoruga, mis tdidab piistjahuti
iilesannet.

Mddtekolb, 500 ml.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Kaalutakse 2,5 g uuritavat proovi tipsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis kuiva Kjeldahli kolbi.

Eraldamine

Lisatakse 15 ml vett ja segatakse, kuni aine suspendeerub. Lisatakse alguses 20 ml limmastikhapet (4.2)
ja seejdrel ettevaatlikult 30 ml védvelhapet (4.1).

Pirast seda, kui esialgne tormiline reaktsioon on vaibunud, aetakse kolvi sisu aeglaselt keema ja
keedetakse 30 minutit. Kolvil lastakse jahtuda ja lisatakse ettevaatlikult segades ligikaudu 150 ml vett.
Keetmist jatkatakse veel 15 minutit.

Kolvil lastakse téielikult jahtuda ja vedelik kantakse kvantitatiivselt tile 500 ml mddtekolbi. Mdotekolb
tdidetakse mahumargini, lahust segatakse ja filtreeritakse 1abi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri, kusjuures
esimene portsion filtraati visatakse dra.

Mddramine

Fosfor mairatakse saadud lahuse alikvoodis meetodi 3.2 abil.
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4.1.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Meetod 3.1.2

2 % sipelghappes (20 g/l) lahustuva fosfori eraldamine

Rakendatavus

Kdesolevas dokumendis maaratakse kindlaks 2 % sipelghappes (20 gfl) lahustuva fosfori méiramise
protseduur.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse ainult fosforiidihiibade puhul.

Pohimote

Selleks et eristada fosforiidihiiba fosforiidist, eraldatakse eritingimustes sipeghappes lahustuv fosfor.

Reaktiivid

Sipelghape, 2 % (20 g/l)
Mirkus

82 ml sipelghappele (kontsentratsioon 98-100 %, d,, = 1,22 g/ml) lisatakse destilleeritud vett {ildmahuni
5 liitrit.
Seadmed

Tavalised laboriseadmed.

Mdotekolb (nt Stohmanni modtekolb), 500 ml

Poordloksuti, 35-40 pooret minutis

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Kaalutakse 5 g uuritavat proovi tipsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis kuiva 500 ml laia kaclaga
Stohmanni mdotekolbi (5.1).

Eraldamine
Kolbi pidevalt kies poorates, lisatakse 2 % sipelghapet (4.1), mille temperatuur on 20 % 1 °C, kuni
sipelghappe tase on ligikaudu 1 cm allpool mahumarki, seejirel tdidetakse kolb mahumirgini. Kolb

suletakse kummikorgiga ja seda loksutatakse poordloksutil (5.2) 20 * 1 °C juures 30 minutit.

Lahus filtreeritakse ldbi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri kuiva klaasndusse. Esimene portsion filtraadist
visatakse dra.

Maddramine

Fosfor maaratakse tidiesti selge filtraadi alikvoodis meetodi 3.2 abil.

Meetod 3.1.3

2 % sidrunhappes (20 g/l) lahustuva fosfori eraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis madratakse kindlaks 2 % sidrunhappes (20 gfl) lahustuva fosfori médramise
protseduur.
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4.1.

5.1.

7.1.

7.2

7.3.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit kasutatakse ainult erinevate aluselise rabu liikide puhul (vt lisa IA).
Pohiméte

Vietisest eraldatakse fosfor 2 % sidrunhappe lahuse (20 g/l) abil kindlaksmaaratud tingimustes.
Reaktiivid

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

2 % sidrunhappe lahus, kristallilisest sidrunhappest (C;HgO, . H,0)
Mirkus

Sidrunhappe lahuse kontsentratsiooni kontrollimiseks tiitritakse 10 ml sidrunhappe lahust 0,1 M
naatriumhiidroksiidi standardlahusega, kasutades indikaatorina fenoolftaleiini.

Kui kontsentratsioon vastab noutud tasemele, kulub tiitrimiseks 28,55 ml standardlahust.
Seadmed
Poordloksuti, 35-40 pooret minutis

Uuritava proovi ettevalmistamine

Analiiiis  tehakse laboratooriumile esitatud originaalprooviga, kusjuures eelnevalt segatakse
originaalproovi hoolikalt homogeensuse tagamiseks. Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Kaalutakse 5 g uuritavat proovi tipsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis kuiva 600 ml kolbi, millel on
vedeliku pohjalikuks loksutamiseks piisavalt lai kael.

Eraldamine

Lisatakse 500 + 1 ml sidrunhappe lahust, mille temperatuur on 20 + 1 °C. Reaktiivi esimeste milliliitrite
lisamisel loksutatakse kolbi energiliselt kisitsi, selleks et ei moodustuks klompe ja aine ei kleepuks kolvi
seintele. Kolb suletakse kummikorgiga ja seda loksutatakse poordloksutil (5.1) 20 + 2 °C juures tdpselt
30 minutit.

Filtreeritakse viivitamata 1abi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri kuiva klaasndusse, kusjuures esimesed 20 ml
filtraati visatakse dra. Filtreerimist jitkatakse seni, kuni saadakse fosfori médramiseks kiillaldane kogus
filtraati.

Mddramine

Fraldatud fosfor mairatakse saadud lahuse alikvoodis meetodi 3.2 abil.

Meetod 3.1.4

Neutraalses ammooniumtsitraadi lahuses lahustuva fosfori eraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis esitatakse neutraalses ammooniumtsitraadi lahuses lahustuva fosfori mairamise
protseduur.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse koigi vdetiste puhul, millele on kehtestatud neutraalses
ammooniumtsitraadi lahuses lahustuva fosfori piirsisaldused (vt I lisa).

Pohiméte

Fosfor eraldatakse neutaalse ammooniumtsitraadi lahuse abil (pH 7,0) kindlaksmaaratud tingimustes
65 °C juures.
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4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.1.

7.2.

7.3.

Reaktiiv
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

Neutraalne ammooniumtsitraadi lahus (pH 7,0)

1 liiter seda lahust sisaldab 185 g kristallilist sidrunhapet ja lahuse tihedus 20 °C ja pH = 7,0 juures
on 1,09.

Lahus valmistatakse jargmiselt.

370 g kristallilist sidrunhapet (C;HgO, . H,O) lahustatakse ligikaudu 1,5 liitris vees ja ligilihedaselt
neutraalse lahuse saamiseks lisatakse 345 ml ammooniumbhiidroksiidi lahust (28-29 % NH;). Juhul kui
NH; sisaldus on alla 28 %, lisatakse vastavalt suurem kogus ammooniumhiidroksiidi lahust ja kasutatakse
sidrunhappe lahuse valmistamiseks vastavalt viiksemat kogust vett.

Lahus jahutatakse ja tipseks neutraliseerimiseks sukeldatakse sellesse pH-meetri elektroodid. Segades
mehaanilise seguriga, lisatakse tilkhaaval ammooniumhiidroksiidi lahust (28-29 % NH), kuni 20 °C
juures saavutatakse pH vaartus 7,0. Seejdrel tdiendatakse lahuse maht 2 liitrini ja kontrollitakse uuesti

pH-d. Reaktiivi hoitakse kinnises ndus ja kontrollitakse korrapdraselt selle pH-d.

Seadmed

Keeduklaas, 2 1

pH-meeter

Erlenmeyeri kolb, 200 v&i 250 ml
Moatekolvid, 500 ml ja 2 000 ml

Veevann, termostateeritav 65 °C juures, varustatud sobiva seguriga (vt joonis 8).
Uuritava proovi ettevalmistamine
Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Kaalutakse 1-3 g uuritavat véetiseproovi (vt kdesoleva maaruse lisa IA ja lisa IB) ja asetatakse kaalutis
200 voi 250 ml Erlenmeyeri kolbi, millesse on eelnevalt pandud 100 ml ammooniumtsitraadi lahust,
mille temperatuur on 65 °C.

Lahuse analiiiis

Erlenmyeri kolb suletakse korgiga ja kolbi loksutatakse véetise suspendeerimiseks nii, et ei tekiks klompe.
Kork eemaldatakse hetkeks rohu tasakaalustamiseks ja suletakse Erlenmeyeri kolb uuesti. Veevanni
temperatuuri reguleeritakse nii, et temperatuur kolvis oleks tipselt 65 °C, kolb asetatakse veevanni ja
kinnitatakse seguri kiilge (vt joonis 8). Segamise kestel (*) peab suspensiooni tase kolvis olema pidevalt
allpool vee taset veevannis. Mehaanilise segamise intensiivsus regueeritakse selliseks, et oleks tagatud
kogu aine piisimine suspensioonis.

Pirast segamist tdpselt tund aega eemaldatakse Erlenmeyeri kolb veevannist.

Kolb jahutatakse viivitamata voolava vee all toatemperatuurini ja kantakse viivitamata Erlenmeyeri
kolvist kvantitatiivselt iile 500 ml mddtekolbi, kasutades selleks veejuga pesupudelist. Seejarel tdidetakse
modtekolb veega mahumirgini. Segatakse hoolikalt. Filtreeritakse 14bi kuiva keskmise tihedusega
fosfaadivaba kurdfiltri kuiva ndusse, kusjuures esimene osa filtraadist (ligikaudu 50 ml) visatakse éra.

Kogutakse ligikaudu 100 ml selget filtraati.

Maddramine

Saadud ekstraktis mairatakse fosfor meetodi 3.2 abil.

(") Kui mehaanilist segajat ei ole, voib kolbi loksutada kasitsi iga viie minuti jarel.
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Statiiv ndpitsate kiinit? Nipits
Kontakttermomeeter
Mootor ja reduktor

4.1.

Rihmaajam

\
\

Vasest vann

Meetodid 3.1.5

Eraldamine leeliselise ammooniumtsitraadi lahuse abil

Meetod 3.1.5.1

Lahustuva fosfori eraldamine Petermanni meetodil 65 °C juures
Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis esitatakse leeliselises ammooniumtsitraadi lahuses lahustuva fosfori maaramise
protseduur.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse ainult sadestatud dikaltsiumfosfaatdihiidraadi (CaHPO, . 2H,0)
puhul.

P6himote

Fosfor eraldatakse leeliselise ammooniumtsitraadi lahuse (Petermanni lahus) abil kindlaksmairatud
tingimustes 65 °C juures.

Reaktiivid
Destilleeritud vesi voi demineraliseeritud vesi, mille karakteristikud on samad nagu destilleeritud veel.

Petermanni lahus
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4.2

5.1.

5.2.

Karakteristikud
Sidrunhape (C;H O, . H,0): 173 g/l
Ammooniumiooni sisaldus: 42 ¢ ammooniumldmmastikku 1 liitris lahuses

pH 9,4-9,7

Valmistamine diammooniumtsitraadist

931 g diammooniumtsitraati (molekulmass 226,19) lahustatakse ligikaudu 3 500 ml vees 5 1
mddtekolvis. Kolbi jahutatakse voolava vee vannis ning lisatakse viikeste portsionite haaval ja segades
ammooniumhiidroksiidi lahust. Naiteks juhul, kui amooniumhiidroksiidi lahuse d,, = 906 g/ml, mis
tihendab, et see sisaldab 20,81 massiprotsenti ammooniumlimmastikku, tuleb lisada 502 ml
ammooniumhiidroksiidi lahust. Lahuse temperatuur reguleeritakse vaartusele 20 °C, kolb tiidetakse
destilleeritud veega mahumirgini ja lahust segatakse.

Valmistamine sidrunhappest ja ammooniumhiidroksiidi lahusest

865 g sidrunhapemonohiidraati lahustatakse ligikaudu 2 500 ml destilleeritud vees ligikaudu 5 1 ndus.
Nou asetatakse jddvanni ning lisatakse viikeste portsionite haaval ja pidevalt loksutades
ammooniumhiidroksiidi lahust, kasutades lehtrit, mille toru on sukeldatud sidrunhappe lahusesse.
Niiteks juhul, kui amooniumhiidroksiidi lahuse d,, = 906 g/ml, mis tihendab, et see lahus sisaldab
20,81 massiprotsenti ammooniumlimmastikku, tuleb lisada 1 114 ml ammooniumhiidroksiidi lahust.
Temperatuur reguleeritakse vaartusele 20 °C, lahus kantakse iile 5 1 mddtekolbi, tdidetakse modtekolb
destilleeritud veega mahumargini ja lahust segatakse.

Ammooniumldmmastiku sisaldust kontrollitakse jargmiselt.

250 ml kolbi kantakse 25 ml lahust, kolb tdidetakse destilleeritud veega mahumargini ja lahust segatakse.
25 ml saadud lahuses mairatakse ammooniumldmmastiku sisaldus protseduuri 2.1 abil. Kui lahuse
kontsentratsioon vastab ndutud tasemele, kasutatakse 15 ml 0,5 N H,SO,.

Kui ammooniumldmmastiku sisaldus on iile 42 gfl, tdrjutakse ammoniaak vilja vddrisgaasi vooga voi
modduka kuumutamise abil, kuni saavutatakse pH 9,7. Seejdrel tehakse teine mddramine.

Kui ammooniumldmmastiku sisaldus on alla 42 g/l, lisatakse ammooniumhiidroksiidi lahuse kogus,
mille mass M grammides viljendub valemiga:

M 42 2,8 00
= —n x s X
( ) 20,81 &
M
ja maht V milliliitrites 20 °C juures viljendub valemiga: V = 006"

Juhul kui V on alla 25 ml, lisatakse ammooniumhiidroksiidi lahus otse 5 liitrisesse mddtekolbi koos
pulbrilise sidrunhappega, mille mass on V x 0,173 g.

Kui V on iile 25 ml, on mugavam valmistada veel iiks liiter reaktiivi jargmisel viisil.

Kaalutakse 173 g sidrunhapemonohiidraati. Kaalutis lahustatakse 500 ml vees 1 1 mdodtekolvis.
Rakendades eespool kirjeldatud ettevaatusabindusid, lisatakse kuni 225 + V x 1206 ml
ammooniumhiidroksiidi lahust, mida kasutati 5 liitri reaktiivi valmistamisel. Mddtekolb tdidetakse veega
mahumargini ja lahust segatakse.

Saadud theliitrine kogus lahust segatakse 4 975 milliliitri eelnevalt valmistatud lahusega.

Seadmed
Veevann, reguleeritav temperatuurile 65 + 1 °C

Modtekolb (nt Stohmanni mdatekolb), 500 ml

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.
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7.1.

7.2.

7.3.

5.1.

5.2

7.1.

7.2

Protseduur

Kaalutis

Kaalutakse 1 g uuritavat proovi tipsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis 500 ml mootekolbi (5.2).

Eraldamine

Lisatakse 200 ml leeliselist ammooniumtsitraadi lahust (4.1). Mootekolb suletakse korgiga ja loksutatakse
kolbi energiliselt kasitsi, selleks et ei moodustuks klompe ja aine ei kleepuks kolvi seintele.

Moatekolb asetatakse veevanni 65 °C juures ja loksutatakse kolbi iga 5 minuti jarel esimese poole tunni
jooksul. Pirast iga loksutamist kergitatakse korki rohu tasakaalustamiseks. Vee tase veevannis peab olema
korgemal vedeliku tasemest kolvis. Kolb jaetakse veevanni veel itheks tunniks 65 °C juures, kusjuures
kolbi loksutatakse iga 10 minuti jirel. Seejdrel voetakse kolb veevannist vilja, jahutatakse temperatuurini
ligikaudu 20 °C, ja tiiendatakse maht veega 500 milliliitrini. Parast segamist filtreeritakse lahus labi kuiva
fosfaadivaba kurdfiltri, kusjuures esimene portsion filtraati visatakse ara.

Maddramine

Fraldatud fosfaadid miiratakse saadud lahuse alikvoodis meetodi 3.2 abil.

Meetod 3.1.5.2

Lahustuva fosfori eraldamine Petermanni meetodil toatemperatuuril

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis esitatakse kiilmas leeliselises ammooniumtsitraadi lahuses lahustuva fosfori
médramise protseduur.

Rakendusala
Meetodit rakendatakse ainult peenestatud fosfaatide puhul.
Pohiméte

Fosfor eraldatakse leeliselise ammooniumtsitraadi lahuse (Petermanni lahus) abil kindlaksmédaratud
tingimustes 20 °C juures.

Reaktiiv

Vt meetod 3.1.5.1.

Seadmed

Tavaline laborivarustus jamdotekolb (nt Stohmanni mddtekolb), 250 ml

Poordloksuti, 35-40 pooret minutis

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Kaalutakse 2,5 g uuritavat proovi tdpsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis 250 ml mddtekolbi (5.1).

Eraldamine

Lisatakse viike kogus Petermanni lahust 20 °C juures ja loksutatakse tugevasti, selleks et ei moodustuks
klompe ja aine ei kleepuks kolvi seintele. Seejdrel tdidetakse mddtekolb Petermanni lahusega
mahumirgini ja moodtekolb suletakse kummikorgiga.
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7.3.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Loksutatakse poordloksutil (5.2) kaks tundi. Filtreeritakse viivitamata lidbi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri
kuiva nousse, kusjuures esimene portsion filtraati visatakse édra.

Maddramine

Fosfor midiratakse saadud lahuse alikvoodis meetodi 3.2 abil.

Meetod 3.1.5.3

Joulie leeliselises ammooniumtsitraadi lahuses lahustuva fosfori eraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis esitatakse Joulie leeliselises ammooniumtsitraadi lahuses lahustuva fosfori
miairamise protseduur.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse koikide liht- ja kompleksfosforvietiste puhul, milles fosfaadid esinevad
kaltsiumalumofosfaatidena.

P&himote

Fosfaadid eraldatakse energilise loksutamise abil kindlaksmédratud viisil valmistatud leeliselise
ammooniumtsitraadi lahusega 20 °C juures (vajaduse korral oksiini juuresolekul).

Reaktiivid
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.
Joulie leeliseline ammooniumtsitraadi lahus

1 liitris lahuses sisaldub 400 g sidrunhapet ja 153 g ammoniaaki (NH;). Vaba ammoniaagi sisaldus on
ligikaudu 55 grammi 1 liitri kohta. Lahuse valmistamiseks voib kasutada iihte jargmist meetodit.

400 g sidrunhapet (C;HgO, . H,0) lahustatakse ligikaudu 600 ml ammooniumhiidroksiidi lahuses
(dyo = 0,925 g/ml, mis vastab NH; sisaldusele 200 g/l). Sidrunhapet lisatakse jark-jargult 50-80 g
portsionite  haaval, hoides temperatuuri allpool 50 °C. Seejirel tdiendatakse maht
ammooniumhiidroksiidi lahusega mirgini.

432 g ammooniumvesiniktsitraati (C¢H;,N,O-) lahustatakse 300 ml vees 1 1 modtekolvis. Lisatakse
440 ml ammooniumhiidroksiidi lahust (d,, = 0,925 g/ml). Lahuse maht tiiendatakse veega 1 liitrini.

Mirkus
Ammoniaagi iildsisalduse kontrollimine.

250 ml modtekolbi pannakse 10 ml tsitraadilahuse alikvoot ja kolb tdidetakse veega mahumirgini.
Ammooniumldmmastiku sisaldus saadud lahuses maaratakse 25 ml alikvoodis meetodi 2.1 abil.

1 ml H,S0,, 0,5 M = 0,008516 g NH,

Juhul kui need tingimused on tdidetud, loetakse reaktiiv nduetele vastavaks, kui tiitrimiseks kulub
17,7-18 ml titranti.

Juhul kui tiiterlahust kulub ettendhtust vihem, lisatakse tdiendavalt 4,25 ml ammooniumhiidroksiidi
lahust (d,, = 0,925 g/l) 18 milliliitrist vihem kulutatud titrandi iga 0,1 ml kohta.

8-hiidroksiikinoliin (oksiin), pulber

Seadmed

Tavaline laborivarustus ja viike klaas- voi portselanuhmer uhmrinuiaga
Modtekolb, 500 ml

Modtekolb, 1 000 ml

Poordloksuti, 35-40 pooret minutis
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7.1.

7.2

7.3.

5.1.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur
Kaalutis

Kaalutakse 1 g uuritavat proovi tipsusega 0,0005 g ja asctatakse kaalutis viikesesse uhmrisse. Proovi
niisutamiseks lisatakse ligikaudu 10 tilka ammooniumtsitraadi lahust (4.1) ja hoodrutakse viga
ettevaatlikult uhmrinuiaga.

Eraldamine

Seejirel lisatakse veel 20 ml ammooniumtsitraadi lahust (4.1), hddrutakse pastataolise konsistentsini ja
jaetakse umbes itheks minutiks seisma.

Vedelik dekanteeritakse 500 ml madtekolbi, jilgides, et eespool kirjeldatud mirghdorumidel terveks
jadnud osaksesed ei liheks vedelikuga kaasa. Jdigile lisatakse 20 ml ammooniumtsitraadi lahust (4.1),
hadrutakse eespool kirjeldatud viisil ja vedelik dekanteeritakse samasse modtekolbi. Protseduuri
korratakse veel 4 korda, nii et viienda korra 16puks oleks kogu proov valatud modtekolbi. Nendele
protseduuridele kokku peab kuluma ligikaudu 100 ml ammooniumtsitraadi lahust.

Uhmrit ja uhmrinuia loputatakse mootekolvi kohal 40 ml destilleeritud veega.
Maatekolb suletakse korgiga ja loksutatakse kolm tundi poordloksutil (5.4).

Moatekolb jdetakse seisma 15-16 tunniks ja kolbi loksutatakse uuesti kolm tundi samades tingimustes.
Kogu protseduuri jooksul hoitakse temperatuuri 20 * 2 °C juures.

Seejirel tdidetakse kolb destilleeritud veega mahumirgini. Saadud lahus filtreeritakse 1abi kuiva filtri,
esimene portsion filtraati visatakse dra ja filtraat kogutakse kuiva kolbi.

Moddramine
Eraldatud fosfor miaratakse saadud lahuse alikvoodis meetodi 3.2 abil.
Liide

Kui kasutatakse oksiini, voib kidesolevat meetodit rakendada ka magneesiumi sisaldavate vietiste puhul.
Oksiini soovitatakse kasutada juhul, kui magneesiumi ja difosforpentaoksiidi sisalduste suhe on iile 0,03
(Mg/P,05 > 0,03). Sellisel juhul lisatakse niisutatud uuritavale proovile 3 g oksiini. Kui proov ei sisalda
magneesiumi, ei sega tdendoliselt oksiini kasutamine edasist maaramist. Juhul kui on siiski teada, et proov
ei sisalda magneesiumi, voib oksiini mitte kasutada.

Meetod 3.1.6

Vees lahustuva fosfori eraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis médratakse kindlaks vees lahustuva fosfori maaramise protseduur.
Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse koikide vietiste puhul, milles tuleb méirata vees lahustuv fosfor.
P6himote

Eraldamine veega loksutamise abil kindlaksmaaratud tingimustes.

Reaktiiv

Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

Seadmed

Modtekolb (nt Stohmanni modtekolb), 500 ml
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5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

4.2.1.

Poordloksuti, 35-40 pooret minutis
Uuritava proovi ettevalmistamine
Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Kaalutakse 5 g uuritavat proovi tipsusega 0,001 g ja asetatakse kaalutis 500 ml modtekolbi (5.1).
Eraldamine

Modtekolbi lisatakse 450 ml vett, mille temperatuur on 20-25 °C.

Modtekolbi loksutatakse poordloksutil (5.2) 30 minutit.

Seejirel taidetakse modtekolb veega mahumargini, segatakse pohjalikult loksutamise abil ja filtreeritakse
labi kuiva fosfaadivaba kurdfiltri kuiva ndusse.

Madramine

Fosfor miiratakse saadud lahuse alikvoodis meetodi 3.2 abil.

Meetod 3.2
Eraldatud fosfori méiramine
(Gravimeetriline kinoliinfosfomoliibdaatmeetod)

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis esitatakse véetistest eraldatud fosfori méiramise protseduur.

Rakendusala

Kdesolevat meetodit kasutatakse erinevate fosfori esinemisvormide () mddramiseks koikides
vitiseekstraktides.

Pohimote

Pirast seda, kui koik erinevad fosfori esinemisvormid, v.a ortofosfaadid, on libinud voimaliku hiidroliiiisi
protseduuri, sadestatakse ortofosfaatioonid happelises keskkonnas kinoliinfosfomoliibdaadina.

Sade filtreeritakse, pestakse, kuivatatakse 250 °C juures ja kaalutakse.

Kui sadestamiseks kasutatakse naatriummoliibdaadi vdi ammooniummoliibdaadi alusel valmistatud
reaktiivi, ei sega lahuses tdendoliselt leiduvad ained (anorgaanilised ja orgaanilised
happed,ammooniumioonid, lahusuvad silikaadid jt) madramist nendes tingimustes.

Reaktiivid
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

Kontsentreeritud limmastikhape (d,, = 1,40 g/ml).

Reaktiivi valmistamine
Reaktiivi valmistamine naatriummoliibdaadi alusel
Lahus A: 70 g naatriummoliibdaatdihiidraati lahustatakse 100 ml destilleeritud vees.

Lahus B: 60 g sidrunhapemonohiidraati lahustatakse 100 ml destilleeritud vees ja lisatakse 85 ml
kontsentreeritud lammastikhapet (4.1).

Lahus C: Lahus C saadakse lahuse A ja lahuse B kokkusegamisel.

(")  Anorgaanilistes hapetes lahustuv fosfor, vees lahustuv fosfor, ammooniumtsitraadi lahustes lahustuv fosfor, 2 % sidrunhappe

lahuses lahustuv fosfor ja 2 % sipelghappe lahuses lahustuv fosfor.
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Lahus D: 50 ml destilleeritud veele lisatakse 35 ml kontsentreeritud limmastikhapet (4.1) ja seejdrel 5 ml
virskelt destilleeritud kinoliini. Saadud lahus valatakse lahusesse C, segatakse hoolikalt ja lastakse seista
pimedas jargmise paevani. Seejirel taiendatakse lahuse maht destilleeritud veega 500 milliliitrini ja lahus
filtreeritakse ldbi klaasfiltertiigli (5.6).
4.2.2. Reaktiivi valmistamine ammooniummoliibdaadi alusel
Lahus A: 100 g ammooniummoliibdaati lahustatakse 300 ml destilleeritud vees, ndrgalt kuumutades ja
aeg-ajalt segades.
Lahus B: 120 g sidrunhapemonobhiidraati lahustatakse 200 ml destilleeritud vees ja lisatakse 170 ml
kontsentreeritud limmastikhapet (4.1).
Lahus C: 70 ml kontsentreeritud limmastikhappele (4.1) lisatakse 10 ml varskelt destilleeritud kinoliini.
Lahus D: Lahusesse B valatakse aeglaselt ja hoolikalt segades lahus A. Pdrast hoolikat segamist lisatakse
lahus C ja tdiendatakse maht 1 liitrini. Segul lastakse seista pimedas kaks péeva ja secjdrel filtreeritakse
lahus 14bi klaasfiltertiigli (5.6).
Reaktiive 4.2.1 ja 4.2.2 kasutatakse thesugusel viisil; neid hoitakse suletud poliietiileenpudelites pimedas.
5. Seadmed
5.1. Tavaline laborivarustus ja laia kaelaga Erlenmeyeri kolb, 500 ml.
5.2. Mahtpipetid, 10, 25 ja 1 000 ml
5.3. Filtertiigel, pooride 1abimdot 5-20 pm
5.4. Biichneri kolb
5.5. Kuivatuskapp, termostateeritav 250 + 10 °C juures
5.6. Klaasfiltertiigel, pooride 1abimdot 5-20 pm
6. Protseduur
6.1. Lahuse ettevalmistamine
Vietiseekstraktist voetakse mahtpipeti abil alikvoot (vt tabel 2), mis sisaldab ligikaudu 0,01 g P,Os, ja
pannakse see 500 ml Erlenmeyeri kolbi. Lisatakse 15 ml kontsentreeritud lammastikhapet (*) (4.1) ja
lahjendatakse veega tildmahuni ligikaudu 100 ml.
Tabel 2
Fosfaadilahuse alikvoodi kindlaksmairamine
. . Alikvoot, o
Vieti _ . Uuntav'a Lahjendus- Uuntava. Lahjendus- | mis vdetakse ngur F.k molup fosfomo- Tegur F kinoliinfosfomo-
detise P,O Vietise P sisal- proovi lahuse ali- : liibdaadi massi iimberar- | ... . .
: ) o ; maht maht sadestami- . - liibdaadi massi iimberarvu-
sisaldus (%) dus (%) kaalutis kvoot vutamiseks P,Oj sisaldu- : . o
(ml) (ml) seks o tamiseks P sisalduseks (%)
@ (ml) s scks (%)
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

(") Kontsentreeritud limmastikhapet tuleb lisada 21 ml, juhul kui sadestatav lahus sisaldab iile 15 ml tsitraadilahust (neutraalne tsitraadilahus, Petermanni lahus voi Joulie
leeliseline ammooniumtsitraadi lahus).
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

Hiidroliiiis

Kui on alust arvata, et lahus sisaldab metafosfaate, piirofosfaate voi poliifosfaate, tehakse hiidroliiiis
jargmiselt.

Erlenmeyei kolvi sisu kuumutatakse norga keemiseni ja hoitakse lahust keemistemperatuuril kuni
hiidroliiiisi loppemiseni (harilikult tund aega). Selleks et véltida kadusid tilepurskamise tdttu ja iilemaarast
aurustumist, mis voib vihendada lahuse algmahtu enam kui poole vorra, varustatakse Erlenmeyeri kolb
pustjahutiga. Pdrast hiidroliisi lisatakse lahusele destilleeritud vett esialgse mahuni.

Klaasfiltertiigli kaalumine

Klaasfiltertiiglit (5.3) kuivatatakse kuivatuskapis 250 (+ 10) °C juures vdhemalt 15 minutit. Seejdrel
klaasfiltertiigel jahutatakse eksikaatoris ja kaalutakse.

Sadestamine

Erlenmeyeri kolvis olev happeline lahus kuumutatakse keemiseni ja kinoliinfosfomoliibdaati
sadestamiseks lisatakse tilkhaaval ja pidevalt segades 40 ml sadestusreaktiivi (reaktiiv 4.2.1 voi 4.2.2). (%)
Erlenmeyeri kolb asetatakse auruvanni ja aeg-ajalt loksutades hoitakse seda auruvannis 15 minutit. Lahus
filtreeritakse viivitamata voi pdrast jahtumist.

Filtreerimine ja pesemine

Lahus filtreeritakse dekanteerimise ja vaakumi abil. Erlenmeyeri kolbi jadnud sadet pestakse 30 ml veega.
Pesuvesi dekanteeritakse ja filtreeritakse. Pesemist korratakse 5 korda. Kolbi jadnud sade kantakse veega
pestes kvantitatiivselt tile klaasfiltertiiglisse. Pestakse 5 korda a 20 ml veega, kusjuures enne jarjekordse
veeportsioni lisamist voimaldatakse eelmisel pesuveel norguda labi klaasfiltertiigli. Sademesse jaanud
pesuvesi imetakse vilja.

Kuivatamine ja kaalumine

Klaasfilertiiglit kuivatatakse viljastpoolt filterpaberiga. Seejirel asetatakse klaasfiltertiigel kuivatuskappi
(5.5) ja hoitakse seda 250 °C juures konstantse massi saavutamiseni (harilikult 15 minutit).
Klaasfiltertiiglil lastakse eksikaatoris jahtuda toatemperatuurini ning kaalutakse kiiresti.

Pimekatse

Iga mairamiste seeria puhul tehakse pimekatse, kasutades reaktiive ja lahusteid (tsitraadilahus jt) samas
suhtes nagu fosfori eraldamise puhul, ning pimekatse tulemust voetakse arvesse 1opptulemuse
arvutamisel.

Kontrollimine

Tehakse kontrollmddramine, kasutades kaaliumdivesinikfosfaadi lahuse alikvooti, mis sisaldab 0,01 g
P,0..

Arvutuseeskiri

Kui on kasutatud tabelis 2 esitatud uuritava proovi kaalutisi ja lahjendusmahtusid, rakendatakse jargmisi
valemeid:

Vietise P sisaldus (%) = (A - a) F

vOi
Vietise
PO, sisaldus (%) = (A - a) F,
kus:
A = kinoliinfosfomoliibdaadi mass grammides,
m = pimekatses saadud kinoliinfosfomoliibdaadi mass grammides,

Fja F = tabeli 2 kahes viimases veerus esitatud iimberarvutustegurid.

(") Sadestusreaktiivi tuleb lisada 80 ml, juhul kui sadestatav fosfaadilahus sisaldab iile 15 ml tsitraadilahust (neutraalne tsitraadilahus,

Petermanni lahus voi Joulie leeliseline ammooniumtsitraadi lahus), mida on hapestatud 21 ml kontsentreeritud
lammastikhappega (vt joonealune mirkus, punkt 6.1).
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Kui uuritava proovi kaalutised ja lahjendused on teistsugused kui tabelis 2 ettendhtud, kasutatakse
jargmisi valemeid:

(A - a)xf’ x D x100

(%)P in the fertiliser =
M
voi
A —a)xfxD x100
(%) P,O.in the fertiliser =
M
kus:
f =0,032074 ja f = 0,013984 on tegurid kinoliinfosfomoliibdaadi massi imberarvutamiseks

vastavalt P,O5 sisalduseks ja P sisalduseks,
D = lahjendustegur,

M = uuritava proovi kaalutise mass grammides.

Meetod 4

Kaalium

Meetod 4.1

Vees lahustuva kaaliumi sisalduse miiramine

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis mairatakse kindlaks vees lahustuva kaaliumi médramise protseduur.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse kaikide I lisas loetletud kaaliumvéetiste puhul.

Pohimote

Uuritavas proovis sisalduv kaalium lahustatakse vees. Pdrast kvantitatiivset méddramist segavate ainete
eemaldamist vOi sidumist sadestatakse kaalium kaaliumtetrafeniiiilboraadina norgalt leeliselises
keskkonnas.

Reaktiivid
Destilleeritud voi demineraliseeritud vesi.

Formaldehiiiid

25-35 % selge formaldehiitidilahus.

Kaaliumkloriid, analitisipuhas

Naatriumhiidroksiidi lahus, 10 M

Tuleb tagada, et kasutataks ainult kaaliumivaba naatriumhiidroksiidi.

Indikaatorlahus

0,5 g fenoolftaleiini lahustatakse 90 % etanoolis ja lahuse maht tdiendatakse 100 milliliitrini.

EDTA lahus

4 g dinaatriumetiileendiamiintetraatsetaatdihiidraati lahustatakse vees 100 ml modtekolvis, maht
tdiendatakse margini ja lahust segatakse.

Reaktiivi hoitakse plastndus.
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Naatriumtetrafeniiiilboraadi 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 {ihes liitris lahuses).

Lahust segatakse 15 minutit ja filtreeritakse 1dbi tiheda tuhavaba filtri.

Reaktiivi hoitakse plastnous.

Pesulahus

20 ml naatriumtetrafeniiilboraadi lahust (4.6) lahjendatakse veega iildmahuni 1 000 ml.

Broomivesi

Broomi kiillastunud lahus vees.

Seadmed

Mdotekolb, 1 000 ml

Keeduklaas, 250 ml

Filtertiiglid, pooride labimédt 5-20 pm
Kuivatuskapp, termostateeritav 120 + 10 °C juures

Eksikaator

Uuritava proovi ettevalmistamine
Vt meetod 1.

Representatiivse uuritava prooviosa saamiseks tuleb kaaliumsoolade puhul proov jahvatada kiillaldase
peenestusastmeni. Selleks kasutatakse meetodit 1 (erijjuhtum 6a).

Protseduur

Kaalutis

Kaalutakse 10 g uuritavat proovi tipsusega 0,001 g (juhul kui kaaliumsool sisaldab ile 50 %
kaaliumoksiidi, voetakse 5 grammine kaalutis). Uuritava proovi kaalutis asetatakse 600 ml keeduklaasi
ja valatakse juurde ligikaudu 400 ml vett.

Kuumutatakse keemiseni ja keedetakse 30 minutit. Keeduklaasi sisu jahutatakse, kantakse kvantitatiivselt
iile 1 000 ml mootekolbi, tiiendatakse mahumargini, segatakse ja filtreeritakse kuiva ndusse. Esimesed
50 ml filtraati visatakse dra (vt markus, punkt 7.6).

Uuritava alikvoodi ettevalmistamine sadestamiseks

250 ml keeduklaasi kantakse pipeti abil filtraadi alikvoot, mis sisaldab 25-50 mg kaaliumi (vt tabel 3).
Vajaduse korral lisatakse vett ildmahuni 50 ml.

Voimalike segavate komponentide eemaldamiseks lisatakse 10 ml EDTA lahust (4.5), moned tilgad
fenoolftaleiini lahust (4.4) ja tilkhaaval ning pidevalt segades naatriumhiidroksiidi lahust (4.3), kuni
virvus muutub punaseks Seejirel lisatakse veel moned tilgad naatriumhiidroksiidi lahust leelise liia
tagamiseks (harilikult piisab uuritava alikvoodi neutraliseerimiseks ja leelise liia tagamiseks 1 milliliitrist
naatriumhiidroksiidi lahusest).

Suurema osa ammoniaagi eemaldamiseks keedetakse lahust norgalt 15 minutit (vt punkt 7.6, mérkus b).

Vajaduse korral lisatakse vett ildmahuni 60 ml.

Lahus aetakse keema, eemaldatakse keeduklaas kuumutusplaadilt ja lisatakse 10 ml formaldehiitidi (4.1).
Lisatakse moned tilgad fenoolftaleiini ja vajaduse korral tdiendavalt naatriumhiidroksiidi lahust kuni selge
punase virvuse ilmumiseni. Keeduklaas kaetakse uuriklaasiga ja asetatakse 15 minutiks auruvannile.

Filtertiigli kaalumine

Filtertiigel (vt punkt 5 “Seadmed”) asetatakse kuivatuskappi (5.4) ja kuivatatakse 120 °C juures (umbes
15 minutit) konstantse massini.
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Filtertiigel jahthutatakse eksikaatoris ja kaalutakse.
Sadestamine

Keeduklaas eemaldatakse auruvannilt ja lisatakse keeduklaasi tilkhaaval ning pidevalt segades 10 ml
naatriumtetrafeniiiilboraadi lahust (4.6). Lisamine kestab ligikaudu 2 minutit. Enne filtreerimist jaetakse
segu vdhemalt 10 minutiks seisma.

Filtreerimine ja pesemine

Lahus filtreeritakse vaakumi abil teadaoleva kaaluga filtertiiglisse, loputatakse keeduklaasi pesulahusega
(4.7) ning pestakse sadet 3 korda pesulahusega (kokku kasutatakse 60 ml pesulahust) ja 2 korda a
5-10 ml veega.

Sademesse jadnud pesuvesi imetakse vilja.
Kuivatamine ja kaalumine

Filertiiglit kuivatatakse véljastpoolt filterpaberiga. Filtertiigel koos sisuga asetatakse kuivatuskappi ja
hoitakse teda 120 °C juures poolteist tundi. Seejdrel jahutatakse filtertiigel eksikaatoris toatemperatuurini
ja kaalutakse kiiresti.

Mirkused

a) Juhul kui filtraat on tume, pipeteeritakse 100 ml mddtekolbi lahuse alikvoot, mis sisaldab kuni 100 mg
K,O, lisatakse broomivett ja aetakse lahus keema broomi liia eemaldamiseks. Pdrast jahtumist
tdiendatakse lahuse maht margini, filtreeritakse ja filtraadi alikvoodis madratakse kvantitatiivselt
kaalium.

b) Juhul kui ammoooniumi limmastik puudub vdi seda on vihe, ei ole vaja keeta 15 minutit.

Uuritava proovilahuse alikvoodid ja iimberarvutustegurid

Tabel 3
Meetod 4
Ekstrakti Proovila- . N
Uuritay alikvoot, huse ali- Umberar- | Umberarvu-
. . urtava mis vde- Lahjendus- | kvoot, mis | Vutustegur tustegur
Vietise K,0 Vietise K proovi takse lah- maht voetakse F F
sisaldus (%) | sisaldus (%) kaalutis endami- (ml) sadestami-
® : seks seks % K20 %K
(ml) (ml) g TPBK g TPBK
5-10 4,2-8,3 10 - - 50 26,280 21,812
10-20 8,3-16,6 10 - - 25 52,560 43,624
20-50 16,6-41,5 kas — 10 131,400 109,060
10
voi 50 250 50 131,400 109,060
iile 50 iile 41,5 kas — - 10 262,800 218,120
5
voi 50 250 50 262,800 218,120

Pimekatse

Iga maidramiste seeria puhul tehakse pimekatse, kasutades reaktiive samas suhtes nagu analiiiisi puhul,
ning pimekatse tulemust vdetakse arvesse 1opptulemuse arvutamisel

Kontrollkatse

Protseduuri metoodilise korrektsuse kontrollimiseks tehakse maiiramine, kasutades kaaliumkloriidi
lahuse alikvooti, mis sisaldab kuni 40 mg K,O.

Arvutuseeskiri

Kui on kasutatud tabelis 3 esitatud uuritava proovi kaalutisi ja lahjendusmahtusid, rakendatakse jargmisi
valemeid:

Vietise K, O sisaldus (%) = (A - a) F
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voi
Vietise K sisaldus (%) = (A — a) F,

kus:

A = uuritava proovi kaalutisest saadud sademe mass grammides,

A =pimekatsest saadud sademe mass grammides,

F ja F = imberarvutusfaktorid (vt tabel 3).

Kui uuritava proovi kaalutised ja lahjendused on teistsugused kui tabelis 3 ettendhtud, kasutatakse
jargmisi valemeid:

(A - a)xf x D x100
Vietise K, O sisaldus (%) = ,
M

(A - a)xf' x D x100
Vietise K sisaldus (%) = v ,

kus:

f =0,1314 on tegur kaaliumtetrafeniiiilboraadi massi timberarvutamiseks K,O sisalduseks,
f' =0,109 on tegur kaaliumtetrafeniiiilboraadi massi iimberarvutamiseks K sisalduseks,

D = lahjendutegur,

M = uuritava proovi kaalutise mass grammides.

Meetod 5

Mairatlemata

Meetod 6
Kloor

Meetod 6.1
Kloriidide mairamine orgaanilise aine puudumise korral
1. Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis mdiratakse kindlaks kloriidide madramise protseduur orgaanilise aine
puudumise korral.

2. Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse koikide orgaanilise aine vabade vietiste puhul.

3. Pohimote

Vees lahustunud kloriidid sadestatakse happelises keskkonnas hdbenitraadi standardlahuse lisamise abil
liiaga. Hobenitraadi liig tiitritakse tagasi ammooniumtiotsiianaadi lahusega raud(Ill)ammooniumsulfaadi
juuresolekul (Volhardi meetod).

4, Reaktiivid
Kloriidivaba destilleeritud vdi demineraliseeritud vesi.
4.1. Nitrobenseen voi dietiiiileeter

4.2. Limmastikhape, 10 M
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4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Indikaatorlahus

40 g raud(lll)lammooniumsulfaati, Fe,(SO,); . (NH,),SO, . 24H,0, lahustatakse vees ja lahuse maht
tdiendatakse veega 1 liitrini.

Hobenitraadi standardlahus, 0,1 M
Valmistamine

Kuna hobenitraat on hiigroskoopne ja teda ei saa kuivatada nii, et oleks valditud lagunemise oht, on
soovitav kaaluda ligikaudu 9 g hobenitraati, lahustada kaalutis vees ja tdiendada lahuse maht 1 liitrini.
Lahuse kontsentratsioon reguleeritakse vdartuseni 0,1 M, tiitrides pdhiainet 0,1 M AgNO;-ga.

Seadmed

Poordloksuti, 35-40 pooret minutis
Biiretid

Modtekolb, 500 ml

Erlenmeyeri kolb, 250 ml

Uuritava proovi ettevalmistamine
Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutise votmine ja uuritava lahuse valmistamine

Kaalutakse 5 g proovi tipsusega 0,001 g, asetatakse kaalutis 500 ml mddtekolbi ja lisatakse 450 ml vett.
Segatakse pool tundi poordloksutil (5.1), tiiendatakse maht destilleeritud veega 500 milliliitrini,
segatakse ja filtreeritakse lahus keeduklaasi.

Moddramine

Filtraadist voetakse alikvoot, mis sisaldab kuni 0,150 g kloori. Alikvoot vib olla niditeks 25 ml (0,25 g),
50 ml (0,5 g) voi 100 ml (1 g). Kui alikvoot on alla 50 ml, tdiendatakse maht destilleeritud veega
50 milliliitrini.

Lisatakse 5 ml 10 M limmastikhapet (4.2), 20 ml indikaatorlahust (4.3) ja 2 tilka

ammooniumtiotsiianaadi standardlahust (viimati mainitud reaktiivi kogus moddetakse biiretiga, mis
tdidetakse selleks otstarbeks nulltasemeni).

Teisest biiretist lisatakse hobenitraadi lahust (4.4) 2—5 ml liiaga. Seejdrel lisatakse 5 ml nitrobenseeni voi
5 ml dietiitileetrit (4.1) ja loksutatakse hoolikalt, nii et sade paakuks klompi. Hobenitraadi liig tiitritakse

ka pirast kolvi norka loksutamist.

Mirkus

Nitrobenseeni vdi dietiiiileetrit (eeskitt nitrobenseeni) lisatakse selleks, et viltida hobekloriidi
reageerimist tiotsiianaatioonidega. Selle tulemusena saavutatakse selge virvuse muutumine.

Pimekatse

Samades tingimustes tehakse pimekatse (ilma proovita) ja saadud tulemust voetakse arvesse
1opptulemuse arvutamisel.

Kontrollkatse

Protseduuri metoodilise korrektsuse kontrollimiseks tehakse mairamine, kasutades virskelt valmistatud
kaaliumkloriidi lahuse alikvooti, mis sisaldab teadaolevat kogust (suurusjargus 100 mg) kloriidioone.
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Arvutuseeskiri

Analiiiisi tulemused viljendatakse analiiiisiks esitatud proovis sisalduva kloori protsentides.

Protsentides viljendatud kloori (Cl) sisaldus arvutatakse jargmise valemi abil:

(VZ_VCZ)_( Q_VCQ) x 100
% kloriid = 0,003546 x
M
kus:
V, = analiiiisil kulunud 0,1 M hobenitraadi lahuse milliliitrite arv,

z

V., = pimekatses kulunud 0,1 M héobenitraadi lahuse milliliitrite arv,

V, = analiiiisil kulunud 0,1 M ammooniumtiotsiianaadi milliliitrite arv,

V., = pimekatses kulunud 0,1 M ammooniumtiotsiianaadi lahuse milliliitrite arv,

M = uuritava alikvoodi (7.2) mass grammides.

Meetodid 7

Peenestusmdir

Meetod 7.1
Peenestusmiira miiramine

(kuivmenetlus)

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis méiratakse kindlaks peenestusmaira madramise protseduur kuivmenetluse abil.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse koikide vietiseliikide puhul, millele kehtestatud peenestusméira
nduele vastavuse kontrollimiseks tuleb kasutada 0,630 ja 0,160 mm avadega sdelu.

P6himote

Soelte mehaanilise vongutamise abil mairatakse toote fraktsioon, mille terade 14bimdot on iile 0,63 mm
ja fraktsioon, mille terade 1ibimd3t on 0,160-0,630 mm, ning arvutatakse peenestusmaar protsentides.

Seadmed
Mehaaniline sdelavonguti

Standardsdelad, 1abimdot 20 cm, kdrgus 5 c¢m, avade 1dbimdot vastavalt 0,160 mm ja 0,630 mm

Protseduur

Kaalutakse ligikaudu 50 g ainet tipsusega 0,05 g. Mehaanilisele vongutile (4.1) kinnitatakse kaks soela
ja kogur, kusjuures suuremate avadega sdel paigutatakse korgemale. Uuritav proov pannakse iilemisele
soelale. Soelutakse 10 minutit ja eemaldatakse alumisele sdelale jadnud materjal. Vonguti kaivitatakse

250 mg. Protseduuri korratakse (iga kord minut aega), kuni alumisele soelale koguneb alla 250 mg
materjali. Kummalegi sdelale jadnud materjal kaalutakse eraldi.

Arvutuseeskiri
Peenestusmair (%) 0,630mm avadega sdela labimise jargi = (50-M,) x 2

Peenestusmdir (%) 0,160mm avadega sdela labimise jargi = [50— (M, + M,)] x2
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5.4.
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6.2.

kus:
M, = 0,630 mm avadega sdelale jadnud materjali kogus grammides,
M, = 0,160 mm avadega sdelale jadnud materjali kogus grammides.

Arvutuste tulemused iimardatakse tdisarvuni.

Meetod 7.2

Fosforiidihiiva peenestusmiira miiramine

Rakendatavus

Kiesolevas meetodis mairatakse kindlaks fosforiidihiibade peenestusmédra méddramise protseduur.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse ainult fosforiidihiibade puhul.

P6himote

Viikese libumodduga osakestest koosnevate proovide puhul on kuivsdelumine raskendatud voimaliku
paakumise tottu. Sellepdrast kasutatakse sellisel juhul tavaliselt margsoelumist.

Reaktiivid
Naatriumheksametafosfaadi lahus, 1 %
Seadmed

Standardsdelad, 1abimdot 20 ¢m, korgus 5 cm, avade 1dbimoot vastavalt 0,063 mm ja 0,125 mm;
kogurid

Klaaslehter, 1ibimdot 20 ¢m, kinnitatud statiivile
Keeduklaasid, 25 ml

Kuivatuskapp

Analiiiisiprotseduur

Kaalutis

Kaalutakse ligikaudu 50 g ainet tipsusega 0,05 g. Sdelu pestakse mdlemast kiiljest veega ja paigutatakse
0,125 mm avadega soel 0,063 mm avadega sdela kohale.

Protseduur

Uuritav proov pannakse iilemisele sdelale. Sdelutakse ndrga kiilma vee joaga (voib kasutada kraanivett),
kuni sdela labinud vesi jaab peaaegu selgeks. Jalgitakse, et vee vool oleks selline, et alumine sdel ei taituks
veega.

Kui tilemisele sdelale jadnud materjali kogus enam ei muutu, eemaldatakse tilemine sdel ja asetatakse see
ajutiselt kogurile.

Jatkatakse margsdelumist 1abi alumise sdela mone minuti jooksul, kuni sdela labinud vesi jadb peaaegu
selgeks.

0,125 mm avadega sdel asetatakse uuesti 0,063 mm avadega sdela kohale. Kui kogurisse on kogunenud
materjali, kantakse see ille ilemisele soelale ja alustatakse uuesti sdelumist ndrga veevooluga, kuni soela
labinud vesi jadb jalle selgeks.

Kummalegi sdelale jaanud materjal kantakse kvantitatiivselt iile erinevatesse keeduklaasidesse lehtri abil.
Keeduklaasidesse valatakse vett ja materjal suspendeeritakse. Keeduklaasid jaetakse 1 minutiks seisma ja
dekanteeritakse nii palju vett kui voimalik.
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Keeduklaasid pannakse kaheks tunniks kuivatuskappi 150 °C juures.

Keeduklaasidel lastakse jahtuda ning materjal eraldatakse harja abil ja kaalutakse.

Arvutuseeskiri
Arvutuste tulemused iimardatakse tdisarvuni.

Peenestusmair (%) 0,125mm avadega sdela labimise jargi = (50-M,) x 2

Peenestusmair (%) 0,063mm avadega sdela labimise jargi = [50— (M, + M,)] x 2
kus:
M, = 0,125 mm avadega sdelale jaanud materjali kogus grammides,

M, = 0,063 mm avadega sdelale jadnud materjali kogus grammides.

Mirkused

Juhul kui pdrast sdelumist leitakse klompe, tuleb analiiiisi korrata jargmisel viisil.

50 g proovi puistatakse aeglaselt ja pidevalt segades 1 liitrilisse kolbi, milles on 50 ml
naatriumheksametafosfaadi lahust. Kolb suletakse korgiga ja loksutatakse ksitsi tugevasti, nii et klombid
laguneksid. Kogu suspensioon kantakse iilemisele sdelale ja pestakse kolbi pdhjalikult. Analiiiisi
jatkatakse punktis 6.2 kirjeldatud viisil.

Meetodid 8

Sekundaartoiteelemendid

Meetod 8.1

Uldkaltsiumi, iildmagneesiumi, iildnaatriumi ja sulfaatidena esineva iildviivli eraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis mairatakse kindlaks protseduur iildkaltsiumi, ildmagneesiumi, iildnaatriumi ja
sulfaatidena esineva iildvaavli eraldamiseks nii, et tthte ja sama ekstrakti saaks kasutada iga vajaliku
sekundaartoiteelemendi maaramiseks.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse EU vietiste puhul, mille korral on kdesolevas mddruses ette nihtud
iildkaltsiumi, iildmagneesiumi, iildnaatriumi ja sulfaatidena esineva iildvidvli sisalduse deklareerimine.

Pohimdte

Sekundaartoiteelemendid solubiliseeritakse keetmise abil lahjendatud vesinikkloriidhappe lahuses.
Reaktiivid

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus:

iihele mahuosale veele lisatakse tiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Seadmed

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.
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7.1.

7.2

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

7.1.

Protseduur

Uuritav proov

Uuritavast proovist voetakse 5 grammine kaalutis tipsusega 1 mg ning sellest eraldatakse kaltsium,
magneesium, naatrium ja sulfaatidena esinev vaavel.

Juhul kui véetis sisaldab iile 15 % véavlit (S) ehk iile 37,5 % SO5 ja iile 18,8 % kaltsiumi (Ca) ehk iile 26,3 %
CaO, eraldatakse kaltsium ja véddvel siiski 1 grammisest kaalutisest, mis on vdetud tdpsusega 1 mg.
Uuritava proovi kaalutis asetatakse 600 ml keeduklaasi.

Lahuse valmistamine

Lisatakse ligikaudu 400 ml vett ja vdikeste koguste haaval 50 ml lahjendatud vesinikkloriidhappe lahust
(4.1), kusjuures ollakse eriti ettevaatlik juhul, kui proov sisaldab markimisvédrses koguses karbonaate.
Lahus actakse keema, keedetakse 30 minutit, jahtutatakse aeg-ajalt segades ja dekanteeritakse
kvantitatiivselt 500 ml mootekolbi. Modtekolb tdidetakse veega mahumargini ja lahust segatakse. Lahus
filtreeritakse labi kuiva filtri kuiva nousse, kusjuures esimene filtraadi portsion visatakse éra. Filtraat peab
olema tiiesti labipaistev. Juhul kui filtraati kohe ei kasutata, suletakse ndu korgiga.

Meetod 8.2

Erinevates vormides esineva iildviivli eraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis miiratakse kindlaks iildvaavli eraldamise protseduur juhtudeks, kui véivel
esineb vietises elementvormis ja/voi keemiliste ithenditena.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse EU vietiste puhul, mille korral on kiesolevas madruses ette nihtud
erinevates vormides (elementvorm, tiosulfaadid, sulfitid, sulfaadid) esineva iildvdavli sisalduse
deklareerimine.

P6himote

Elementaarne vaavel muundatakse leeliselises keskkonnas poliisulfiidideks ja tiosulfaatideks; need
tihendid koos vdimalike vietises sisalduvate sulfititega oksiideeritakse vesinikperoksiidiabil. Seega
muundatakse erinevad viivli esinemisvormid sulfaatideks, mille maiiramiseks sadestatakse
baariumsulfaat (meetod 8.9).

Reaktiivid

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus:

ithele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d = 1,18)
Naatriumhiidroksiidi lahus, vihemalt 30 % NaOH, d = 1,33
Vesinikperoksiidi lahus, 30 massiprotsenti

Baariumkloriidi vesilahus, 1 1 lahust sisaldab 122 g BaCl, . 2H,0

Seadmed

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.
Protseduur

Uuritav proov
Voetakse vietise kaalutis tipsusega 1 mg, mis sisaldab 80-350 mg vaavlit (S) ehk 200-875 mg SO.

Uldjuhul (kui S < 15 %), on kaalutise mass 2,5 g. Uuritava proovi kaalutis asetatakse 400 ml keeduklaasi.
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7.2.

7.3.

7.1.

Oksiideerimine

Lisatakse 20 ml naatriumhiidroksiidi lahust (4.2) ja 20 ml vett. Keeduklaas kaetakse uuriklaasiga.
Keedetakse 5 minutit kuumutusplaadil (5.1). Seejirel votakse keedulkaas kuumutusplaadilt éra,
eemaldatakse keeduklaasi seintele kleepunud véddvel kuuma vee joa abil ja keedetakse veel 20 minutit.
Jahutatakse.

Lisatakse 2 ml portsionite haaval vesinikperoksiidi lahust (4.3), kuni reaktsiooni enam ei jdrgne.
6-8 milliliitrist vesinikperoksiidi lahusest piisab. Lastakse tund aega oksiideeruda, seejirel keedetakse
pool tundi ja jahutatakse.

Uuritava lahuse ettevalmistamine
Lisatakse ligikaudu 50 ml vett ja 50 ml vesinikkloriidhappe lahust (4.1).
— Kui védvli (S) sisaldus on alla 5 %:

filtreeritakse lahus 600 ml keeduklaasi. Filtrile jadnud sadet pestakse mitu korda kiilma veega. Pirast
pesemist kontrollitakse baariumkloriidi lahuse (4.4) abil, et viimastes pesuvee filtraadi tilkades ei
oleks sulfaatiooni. Filtraat peab olema tdiesti selge. Sulfaadid maaratakse kogu filtraadis meetodi 8.9
kohaselt.

— Kui védvli (S) sisaldus on iile 5 %:

kantakse lahus kvantitatiivselt iile 250 ml mdotekolbi, mddtekolb tdidetakse veega mahumirgini ja
lahust segatakse. Filtreeritakse 1dbi kuiva filtri kuiva ndusse. Filtraat peab olema tdiesti selge. Juhul kui
filtraati kohe ei kasutata, suletakse ndu korgiga. Saadud lahuse alikvoodis mairatakse sulfaadid nende
sadestamise abil baariumsulfaadina (meetod 8.9).

Meetod 8.3

Vees lahustuva kaltsiumi, magneesiumi, naatriumi ja sulfaatidena
esineva viivli eraldamine

Rakendatavus
Kiesolevas dokumendis mdiratakse kindlaks protseduur vees lahustuva kaltsiumi, magneesiumi,
naatriumi ja sulfaatidena esineva viavli eraldamiseks nii, et tihte ja sama ekstrakti saaks kasutada iga

vajaliku sekundaartoiteelemendi médramiseks.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse ainult véetiste puhul, mille korral on I lisas ette nihtud vees lahustuva
kaltsiumi, magneesiumi, naatriumi ja sulfaatidena esineva vidavli sisalduse deklareerimine.

Pohimdte

Sekundaartoiteelemendid solubiliseeritakse keevas vees.

Reaktiivid

Destilleeritud vesi voi samaviirse kvaliteediga demineraliseeritud vesi
Seadmed

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Uuritav proov

a) Kui véetis ei sisalda viddvlit voi sisaldab samaaegselt kuni 3 % vaavlit (S) ehk 7,5 % SO; ja kuni 4 %
kaltsiumi (Ca) ehk 5,6 % CaO, kaalutakse 5 g vietist tipsusega 1 mg.
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7.2.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

7.1.

a) Kui vietis sisaldab iile 3 % vaavlit (S) ja iile 4 % kaltsiumi (Ca), kaalutakse 1 g véetist tipsusega 1 mg.

Uuritava proovi kaalutis asetatakse 600 ml keeduklaasi.

Lahuse valmistamine

Lisatakse ligikaudu 400 ml vett ja keedetakse 30 minutit. Jahutatakse aeg-ajalt segades ja dekanteeritakse
kvantitatiivselt 500 ml mddtekolbi. Kolb tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse.

Filtreeritakse ldbi kuiva filtri kuiva nousse. Esimene osa filtraadist visatakse édra. Filtraat peab olema téiesti
labipaistev.

Juhul kui filtraati kohe ei kasutata, suletakse ndu korgiga.

Meetod 8.4
Erinevates vormides esineva vees lahustuva viivli eraldamine
Rakendatavus

Kidesolevas dokumendis maiiratakse kindlaks erinevates vormides esineva vees lahustuva viivli
eraldamise protseduur.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiste puhul, mille korral on ette nahtud vees lahustuva
viiveltrioksiidi sisalduse deklareerimine.

Pohiméte

Viivel lahustatakse killmas vees ja muundatakse sulfaatideks vesinikperoksiidiga oksiideerimise abil
leeliselises keskkonnas.

Reaktiivid

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus:

tihele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)
Naatriumhiidroksiidi lahus, vahemalt 30 % NaOH, d,, = 1,33 g/ml

Vesinikperoksiidi lahus, 30 massiprotsenti

Seadmed
Stohmanni mddtekolb, 500 ml
Poordloksuti, 30-40 pooret minutis

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.
Protseduur

Uuritav proov

a) Kui véetis sisaldab samaaegselt kuni 3 % vdavlit (S) ehk 7,5 % SO, ja kuni 4 % kaltsiumi (Ca) ehk 5,6 %
Ca0, kaalutakse 5 g véetist tdpsusega 1 mg.

b) Kui vietis sisaldab iile 3 % vaavlit (S) ja iile 4 % kaltsiumi (Ca), kaalutakse 1 g vdetist tipsusega 1 mg.

Uuritava proovi kaalutis asetatakse 500 ml Stohmanni modtekolbi (5.1).
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7.2.

7.3.

Hoiatus

Lahuse valmistamine
Lisatakse ligikaudu 400 ml vett, modtekolb suletakse korgiga ja loksutatakse poordloksutil (5.2)

30 minutit. MoGtekolb tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse. Filtreeritakse labi kuiva filtri
kuiva nousse. Juhul kui filtraati kohe ei kasutata, suletakse ndu korgiga.

Uuritava alikvoodi oksiideerimine

Filtraadist voetakse kuni 50 ml alikvoot, mis voimaluse korral sisaldab 20-100 mg vaavlit (S).
Vajaduse korral tiiendatakse lahuse maht veega 50 milliliitrini. Lisatakse 3 ml naatriumhiidroksiidi lahust
(4.2) ja 2 ml vesinikperoksiidi lahust (4.3). Keeduklaas kaetakse uuriklaasiga ja keedetakse lahust norgalt
tund aega kuumutusplaadil (5.3). Lisatakse 1 ml portsionite haaval vesinikperoksiidi lahust (kokku kuni

5 ml), kuni reaktsiooni enam ei jirgne.

Lahus jahutatakse. Uuriklaas eemaldatakse ja loputatakse uuriklaasi alumist kiilge, kogudes pesuveed
keeduklaasi. Lisatakse ligikaudu 20 ml lahjendatud vesinikkloriidhappe lahust (4.1). Lahuse maht
tdiendatakse veega ligikaudu 300 milliliitrini.

Sulfaadid maaratakse kogu oksiideeritud lahuses meetodi 8.9 abil.

Meetod 8.5

Elementaarse vidvli eraldamine ja madramine

Kiesoleva analiiisimeetodi puhul kasutatakse siisinikdisulfiidi (CS,). Seetdttu tuleb ohutuse tagamiseks rakendada
erimeetmeid, pidades silmas eriti jargmist:

— (S, siilitamine,

— personali individuaalkaitsevahendid,

— toohiigieen,

— tulekahju ja plahvatuse viltimine,

— reakiivi nduetekohane korvaldamine.

See meetod nduab korge kvalifikatsiooniga personali ja sobiva varustusega laboratooriumi.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis madratakse kindlaks véetistes sisalduva elementaarse védvli eraldamise ja
médramise protseduur.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse EU vietiste puhul, mille korral on I lisas ette nahtud elementvormis
esineva iildviavli sisalduse deklareerimine.

Pohimote

Pirast lahustuvate komponentide eemaldamist eraldatakse elementaarne viivel siisinikdisulfiidi abil ning
eraldatud véivel madratakse gravimeetriliselt.

Reaktiivid

Siisinikdisulfiid

Seadmed

Lihvkorgiga ekstraheerimiskolb, 100 ml
Soxleti aparaat vajalike filtreerimielementidega
Vaakumpoordaurusti.

Sundventilatsiooniga elektriahi, reguleeritav temperatuurile 90 £ 2 °C
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5.5.

5.6.

7.1.

7.2.

7.3.

Petri tassid, portselanist, 1abimddt 5-7 cm, korgus kuni 5 cm

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Uuritav proov

Kaalutakse 5-10 g proovi tdpsusega 1 mg ja asetatakse kaalutis Soxleti aparaadi (5.2)
ekstraheerimishiilssi.

Viavli eraldamine
Soxleti aparaadi sisemust pestakse pohjalikult kuuma veega koigi lahustuvate komponentide

eemaldamiseks. Kuivatatakse ahjus (5.4) 90 °C juures vihemalt tund aega. Seejirel asetatakse Soxleti
aparaati (5.2) filter.

Ekstraheerimiskolbi (5.1) pannakse mdned klaashelmed, ekstraheerimiskolb koos helmestega kaalutakse
(Po) ja valatakse sellesse ligikaudu 50 ml sisinikdisulfiidi (4.1).

Ekstraheerimiskolb ithendatakse Soxleti aparaadiga ja ekstraheeritakse elementaarset vaavlit 6 tundi.
Seejirel lilitatakse kiitteelement vilja ja pérast siisteemi jahtumist eemaldatakse ekstraheerimiskolb.
Ekstraheerimiskolb ithendatakse vaakumpoordaurustiga (5.3) ja aurustatakse ekstrakti kuni kolvi sisu
tahkub urbseks massiks.

Kolb kuivatatakse elektriahjus (5.4) 90 °C juures (ildjuhul tund aega) konstantse massini (P;).

Elementaarse vidavli puhtuse méddramine

Teatavad ained vdivad siisinikdisulfiidiga ekstraheerimise korral elementaarse viddvliga kaasa
ekstraheeruda. Elementaarse vddvli puhtus médratakse jargmiselt.

Ekstraheerimskolvi sisu homogeniseeritakse vdimalikult tdielikult ja vdetakse sellest 2—-3grammine
kaalutis (n) tdpsusega 1 mg. Kaalutis asetatakse Petri tassi (5.5). Petri tass koos sisuga kaalutakse (P,) ja
asetatakse kuumutusplaadile (5.6), mille temperatuur ei tohi iletada 220 °C, et vddvel ei siittiks.
Sublimeeritakse 3—4 tundi konstantse massini (Ps).

Mirkus

Mone vietise puhul ei ole vaja méddrata vaavli puhtust. Sellisel juhul testi 7.2 ei tehta.

Arvutuseeskiri

Vietises leiduva elementaarse vaavli (S) sisaldus protsentides arvutatakse jargmiselt.

0

Vietises leiduv lisanditega S (%) = x 100
Eraldatud vaivli puhtus (%) = Lx100
n
(Pz B Pz)
Vietises leiduy puhas S (%) = (P, —Pj)———x 100
m x n

kus:

m = uuritava vdetiseproovi mass grammides,

P, = Soxhleti ekstraheerimiskolvi mass grammides,

P, = Soxhleti ekstraheerimiskolvi ja lisanditega vdavli mass grammides pdrast kuivatamist,
n = lisanditega vddvli mass grammides,

P, = Petri tassi mass grammides,

P, = Petri tassi mass grammides pdrast vdavli sublimeerimist.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

Meetod 8.6

Eraldatud ja oksalaadina sadestatud kaltsiumi manganimeetriline miiramine
Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis méiratakse kindlaks kaltsiumi madramise protseduur vietiseekstraktides.

Rakendusala

Kidesolevat meetodit rakendatakse EU vietiste puhul, mille korral on I lisas ette nahtud iildkaltsiumi ja/v&i
vees lahustuva kaltsiumi sisalduse deklareerimine.

Pohimote

Ekstrakti alikvoodis leiduv kaltsium sadestatakse oksalaadina ja kaltsiumoksalaat mairatakse
kaaliumpermanganaadiga tiitrimise abil.

Reaktiivid

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus:

iihele mahuosale veele lisatakse itks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Vidvelhappe lahus, 1: 10

kiimnele mahuosale veele lisatakse iks mahuosa vddvelhapet (d,, = 1,84 g/ml)
Ammooniumbhiidroksiidi lahus, 1: 1

iihele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa ammooniumhiidroksiidi (d,, = 0,88 g/ml)

Ammooniumoksalaadi [(NH,),C,0, . H,0] lahus, killastunud toatemperatuuril (ligikaudu 40 g
ammooniumoksalaati 1 liitris lahuses)

Sidrunhahappe lahus, 30 (massi-/mahu)protsenti

Ammooniumkloriidi lahus, 5 (massi-/mahu)protsenti
Broomtiimoolsinise lahus 95 % etanoolis, 0,1 (massi-/mahu)protsenti
Broomkresoolrohelise lahus 95 % etanoolis, 0,04 (massi-/mahu)protsenti

Kaaliumpermanganaadi standardlahus, 0,02 M

Seadmed
Filtertiigel, pooride 1abimoot 5-20

Koetav veevann

Uuritava alikvoodi ettevalmistamine

Meetodi 8.1 voi 8.3 abil saadud ekstraktist voetakse pipeti abil alikvoot, mis sisaldab 15-50 mg Ca (ehk
21-70 mg CaO). Selle alikvoodi mahu tahiseks on v,. Alikvoot kantakse 400 ml keeduklaasi. Vajaduse
korral neutraliseeritakse alikvoot mone tilga ammooniumhiidroksiidi lahusega (4.3), kusjuures
indikaatori (4.7) virvus muutub rohelisest siniseks.

Lisatakse 1 ml sidrunhappe lahust (4.5) ja 5 ml ammooniumkloriidi lahust (4.6).

Kaltsiumoksalaadi sadestmine

Lisatakse ligikaudu 100 ml vett. Segu aetakse keema ja lisatakse 8-10 tilka indikaatorlahust (4.8) ning
acglaselt 50 ml kuuma ammooniumoksalaadi lahust (4.4). Sademe tekke korral lisatakse selle
lahustamiseks moni tilk vesinikkloriidhappe lahust (4.1). Neutraliseeritakse viga aeglaselt ja pidevalt
segades ammooniumbhiidroksiidi lahusega (4.3) pH véirtuseni 4,4-4,6 (indikaatori (4.8) varvus muutub
rohelisest siniseks). Seejdrel asetatakse keeduklaas ligikaudu 30 minutiks keevale veevannile (5.2).

Keeduklaas eemaldatakse veevannilt, jdetakse itheks tunniks seisma ja lahus filtreeritakse libi
klaasfiltertiigli.
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4.1.

4.2.

Kaltsiumoksalaadi sademe tiitrimine

Keeduklaasi ja klaasfiltertiiglit pestakse, kuni ammooniumoksalaadi liig on tdielikult eemaldatud
(kontrollitakse, et pesuvees puuduks kloriidioon). Klaasfiltertiigel asetatakse 400 ml keeduklaasi ja
lahustatakse sade 50 ml kuumas véivelhappe lahuses (4.2). Keeduklaasi lisatakse vett, nii et lahuse
tldmaht oleks ligikaudu 100 ml. Lahus kuumutatakse temperatuurini 70-80 °C ja tiitritakse tilkhaaval
kaaliumpermanganaadi lahusega (4.9), kuni roosa virvus jiib piisima theks minutiks. Tiitrimiseks
kulunud lahuse mahu téhiseks on n.

Arvutuseeskiri

Kaltsiumi (Ca) sisaldus vietises arvutatakse jirgmise valemi abil:

Yi

Ca (%) = n x0,2004 x

,02 v,x m

kus:

n = tiitrimiseks kulunud kaaliumpermanganaadi lahuse mahtmilliliitrites,
m = uuritava proovi mass grammides,

v, = alikvoodi maht milliliitrites,

v, = ekstrakti maht milliliitrites,

t = kaaliumpermanganaadi lahuse kontsentratsioon moolides liitri kohta.

Ca0 (%)= Ca (%) * 1,400

Meetod 8.7
Magneesiumi miiramine aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis méiratakse kindlaks magneesiumi médramise protseduur véetiseekstraktides.

Rakendusala

Kdesolevat meetodit rakendatakse meetodi 8.1 ja 8.3 abil saadud EU vietiste ekstraktide puhul, mille
korral on ette nahtud tildmagneesiumi ja/voi vees lahustuva magneesiumi sisalduse deklareerimine, vilja
arvatud jargmised sekundaartoiteelemente kisitlevas I lisa D osas loetletud véetised:

— vietiseliik 4 (kiseriit),

— vietiseliik 5 (magneesiumsulfaat) ja vdetiseliik 5.1 (magneesiumsulfaadi lahus)

— ja vilja arvatud jirgmine kaaliumvietisi késitlevas I lisa osas A3 nimetatud véetis:

— vietiseliik 7 (kiseriit kaaliumsulfaadi lisandiga),

— mille puhul rakendatakse meetodit 8.8.

Allpool sitestatud meetodit rakendatakse koigi vietiseekstraktide puhul, mis sisaldavad

kompleksomeetrilist madramist segavaid elemente sellistes kogustes, mis vdivad takistada magneesiumi
midramist komleksomeetria abil.

Pohimote

Ekstrakt  lahjendatakse  vajalikul ~maidral ja selles sisalduv  magneesium  méiratakse
absorptsioonspektromeetriliselt.

Reaktiivid
Vesinikkloriidhappe lahus, 1 M

Vesinikkloriidhappe lahus, 0,5 M
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4.3.

4.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

Magneesiumi standardlahus, 1,00 mg/ml
1,013 g magneesiumsulfaati (MgSO, . 7H,0) lahustatakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahuses (4.2)

Kaalutakse 1,658 g magneesiumoksiidi (MgO), mida on eelnevalt kaltsineeritud karbonaadi jilgede
eemaldamiseks. Kaalutis asetatakse keeduklaasi, milles on 100 ml vettja 120 ml 1 M vesinikkloriidhappe
lahust (4.1). Pdrast magneesiumoksiidi lahustumist kantakse lahus kvantitatiivselt ile 1 000 ml
modtekolbi, maht tdiendatakse mirgini ja lahust segatakse

voi

Miitigilolev standardlahus

Selle lahuse kontrollimise eest vastutab laboratoorium.
Strontsiumkloriidi lahus

75 g strontsiumkloriidi (SrCl, . 6H,0) lahustatakse kloorvesinikhappe lahuses (4.2) ja tdiendatakse maht
sama vesinikkloriidhappe lahusega 500 milliliitrini.

Seadmed

Aatomiabsorptsioonispektri mootmiseks kohandatud spektromeeter, magneesiumlambiga, reguleeritud
lainepikkusele 285,2 nm

Ohk-atsetiileenleek

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetodid 8.1 ja 8.3.

Protseduur

Juhul kui véetise deklareeritud magneesiumi (Mg) sisaldus on iile 6 % (chk iile 10 % MgO), vdetakse
ekstraktist (6) 25 ml alikvoot (V,). Alikvoot kantakse 100 ml modtekolbi, tdiendatakse lahuse maht veega
mirgini ja lahust segatakse. Lahjendustegur: D, = 100/V,

Moddetakse pipeti abil 10 ml ekstrakti (6) voi lahust (7.1) ja kantakse alikvoot 200 ml modtekolbi. Kolb
tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumirgini ja lahust segatakse. Lahjendustegur
on 200/10.

Lahust (7.2) lahjendatakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) nii, et saada spektromeetri (5.1)
optimaalsele mdotepiirkonnale vastav kontsentratsioon. Vajaliku kontsentratsiooniga 100 ml lahuse
valmistamiseks voetud alikvoodi tahiseks on V,. Lahjendustegur: D, = 100/V,.

Lopplahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti strontsiumkloriidi lahust (4.4).

Pimekatselahuse valmistamine

Pimekatselahuse valmistamiseks korratakse kogu protseduuri alates eraldamisest (meetod 8.1 voi 8.3)
selle erinevusega, et vdetiseproovi ei kasutata.

Kaliibrimislahuste valmistamine

Standardlahuse (4.3) lahjendamise abil 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega valmistatakse 5
kaliibrimislahust ~ spektromeetri  (5.1) optimaalsele mddtepiirkonnale vastavate kasvavate
kontsentratsioonide jarjekorras.

Need lahused peavad sisaldama 10 mahuprotsenti strontsiumkloriidi lahust (4.4).
Mootmine
Spektrofotomeeter (5.1) reguleeritakse lainepikkusele 285,2 nm.

Leeki pihustatakse tiksteise jarel kaliibrimislahuseid (7.5), uuritavat lahust (7.3) ja pimekatselahust (7.4),
kusjuures enne iga pihustamist pestakse pihustit mdddetava lahusega. Seda protseduuri korratakse kolm
korda. Joonestatakse kaliibrimiskover, kandes ordinaatteljele keskmise neelduvuse iga kaliibrimislahuse
(7.5) puhul ja abstsissteljele vastava magneesiumisisalduse (ug/ml). Kaliibrimiskdvera abil méératakse
magneesiumi kontsentratsioon uuritavas lahuses (7.3), X, ja pimekatselahuses (7.4), Xy,.
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Arvutuseeskiri

Magneesiumi (Mg) voi magneesiumoksiidi (MgO) sisalduse arvutatamisel kasutatakse vordlusbaasina
kaliibrimislahustega saadud andmeid, kusjuures voetakse arvesse ka pimekatse tulemust.

Magneesiumi (Mg) protsent véetises arvutatakse jargmise valemi abil:

(X,~X,) D,(200/ 10) D,500,100
1000.1000 M

Mg (%) =

kus:

X, = kaliibrimiskoveralt loetud uuritava lahuse kontsentratsioon, pg/ml;

X, = kaliibrimiskoveralt loetud pimekatselahuse kontsentratsioon, pg/ml;

D, = lahjendustegur (7.1),

— D, = 4, kui lahendamiseks voetakse 25 ml ekstrakti,

— D, =1, kui ekstrakti ei lahjendata;

— D, = lahjendustegur (7.3);

— M = sekundaartoiteelementide eraldamiseks kasutatud uuritava proovi kaalutise mass;

— MgO (%)= Mg (%)/0,6

Meetod 8.8

Magneesiumi miiramine kompleksomeetria abil

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis miiratakse kindlaks magneesiumi méiramise protseduur vietiseekstraktides.

Rakendusala

Kdesolevat meetodit rakendatakse jirgmiste EU véetiste ekstraktide puhul, mille korral on ette nihtud
tildmagneesiumi ja/vdi vees lahustuva magneesiumi sisalduse deklareerimine:

— [ lisas loetletud vietised: lihtlimmastikvdetised, mis kuuluvad liikidesse 1b + 1c
(kaltsiummagneesiumnitraat), likki 7 (magneesiumsulfonitraat), liiki 8 (magneesiumi sisaldavad
limmastikvietised) ja lihtkaaliumvéetised, mis kuuluvad litki 2 (rikastatud kainiit), liiki 4
(magneesiumi sisaldav kaaliumkloriid) ning liiki 6 (magneesiumsooli sisaldav kaaliumsulfaat),

— sekundaartoiteelemente kisitlevas I lisa osas D loetletud vietised.

P6himote

Magneesium solubiliseeritakse meetodite 8.1 ja/vdi 8.3 abil. Esimene tiitrimine EDTA-ga tehakse
eriokroommust T juuresolekul Ca ja Mg médramiseks. Teine tiitrimine EDTA-ga tehakse kaltseiini voi
kaltsioonkarboksiitilhappe juuresolekul Ca maaramiseks. Magneesiumi sisaldus leitakse vahe alusel.

Reaktiivid

Magneesiumi standardlahus, 0,05 M:

1,232 g magneesiumsulfaati (MgSO, . 7H,0) lahustatakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahuses (4.11) ja
tdiendatakse maht sama lahusega 100 milliliitrini,

vOi

kaalutakse 2,016 g magneesiumoksiidi (MgO), mida on eelnevalt kaltsineeritud karbonaadi jilgede
eemaldamiseks. Kaalutis asetatakse keeduklaasi, milles on 100 ml vett

ja lisatakse, lahust segades, 120 ml ligikaudu 1 M vesinikkloriidhappe lahust (4.12).
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.12.

4.13.

Parast magneesiumoksiidi lahustumist kantakse lahus kvantitatiivselt iile 1 000 ml mddtekolbi.
Moatekolb tdidetakse mahumirgini ja lahust segatakse.

1 ml saadud lahust sisaldab 1,216 mg Mg (ehk 2,016 mg MgO).

Laboratoorium vastutab standardlahuse kontsentratsiooni kontrollimise eest.

EDTA lahus, 0,05 M

Kaalutakse 18,61 g dinaatriumetiileendiamiintetraatsetaatdihiidraati (C,,H,,N,Na,Og . 2H,0),
asetatakse kaalutis 1 000 ml keeduklaasi ja lahustatakse 600—-800 ml vees. Lahus kantakse kvantitatiivselt
dle 1000 ml modtekolbi. Modtekolb tdidetakse mahumirgini ja lahust segatakse. Lahuse
kontsentratsiooni kontrollimiseks voetakse 20 ml alikvoot magneesiumi standardlahust (4.1) ja
tiitritakse seda protseduuri (7.2) kohaselt.

1 ml EDTA lahust peab vastama 1,216 milligrammile Mg (ehk 2,016 milligrammile MgO) ja
2,004 milligrammile Ca (ehk 2,804 milligrammile CaO) (vt markused 10.1 ja 10.6)

Kaltsiumi standardlahus, 0,05 M

Kaalutakse 5,004 g kuiva kaltsiumkarbonaati. Kaalutis asetatakse keeduklaasi, milles on 100 ml vett ja
lisatakse, lahust segades, 120 ml ligikaudu 1 M vesinikkloriidhappe lahust (4.12).

Lahus aetakse keema siisihappegaasi eemaldamiseks, jahutatakse, kantakse kvantitatiivselt iile 1 1
modtekolbi, modtekolb tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse. Saadud lahuse
kontsentratsiooni kontrollitakse EDTA lahuse (4.2) abil protseduuri (7.3) kohaselt. 1 ml kaltsiumi
standardlahust sisaldab 2,004 milligrammi Ca (ehk 2,804 milligrammi CaO) ja peab vastama
1 milliliitrile 0,05 M EDTA lahusele (4.2).

Kaltseiinindikaator

1 g kaltseiini ja 100 g naatriumkloriidi segatakse uhmris hoolikalt kokku. iitrimisel kasutatakse 10 mg
saadud segu. Indikaatori virvus muutub rohelisest oranziks. Tiitritakse rohelise varjundita oranzi virvuse
saamiseni.

Kaltsioonkarboksiiiilhapeindikaator

400 mg kaltsioonkarboksiiiilhapet lahustatakse 100 ml metanoolis. Lahus silib ligikaudu 4 nddalat.
Tiitrimisel kasutatakse 3 tilka indikaatorlahust. Indikaatori virvus muutub punasest siniseks. Tiitritakse
punase varjundita sinise virvuse saamiseni.

Eriokroommust-T-st valmistatud indikaatorlahus

300 g eriokroommust-T-d lahustatakse 25 ml propanool-1-st ja 15 ml trietanoolamiinist koosnevas
segus. Lahus siilib ligikaudu 4 nadalat. Tiitrimisel kasutatakse 3 tilka indikaatorlahust. Indikaatori virvus
muutub punasest siniseks; tiitritakse punase varjundita sinise virvuse saamiseni Indikaator muudab virvi
ainult magneesiumi juuresolekul. Vajaduse korral lisatakse 1 ml standardlahust (4.1).

Kui lahus sisaldab nii kaltsiumi kui ka magneesiumi, moodustab EDTA kompleksi alguses kaltsiumiga
ja seejirel magneesiumiga. Sellisel juhul méiratakse molemad toiteelemendid koos.

Kaaliumtsiianiidi lahus

KCN vesilahus, 2 %. (Mitte pipeteerida suuga, vt 10.7.)

Kaaliumbhiidroksiidi ja kaaliumtsiianiidi lahus

280 g KOH ja 66 g KCN lahustatakse vees, tiiendatakse lahuse maht 1 liitrini ning segatakse.

Puhverlahus, pH 10,5

33 grammi ammooniumkloriidi lahustatakse 200 ml vees 500 ml mddtekolvis, lisatakse 250 ml
ammooniumhiidroksiidi lahust (d,, = 0,91 g/ml), mddtekolb tiidetakse veega mahumirgini ja lahust
segatakse. Lahuse pH-d kontrollitakse korrapéraselt.

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus: iihele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet
(dyo = 1,18 g/ml)

Vesinikkloriidhappe lahus, umbes 0,5 M
Vesinikkloriidhappe lahus, umbes 1 M

Naatriumhiidroksiidi lahus, 5 M
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5.1.

5.2.

8.1.

8.2.

8.3.

Seadmed
Magnetsegur voi mehaaniline segur

pH-meeter

Kontrollkatse

Tiitritakse lahuste (4.1) ja (4.3) alikvoote, mille mahud valitakse sellised, et suhe Ca/Mg oleks ligikaudu
vordne selle suhtega uuritava lahuse korral. Selleks voetakse a milliliitrit magneesiumi standardlahust
(4.3) ja (b — a) milliliitrit kaltsiumi standardlahust (4.1), kusjuures a ja b on EDTA lahuse milliliitrite arvud,
mis kulutati kaheks tiitrimiseks uuritava lahuse korral. Protseduur vastab nduetele, kui EDTA, kaltsiumi
ja magneesiumi lahuste kontsentratsioonid on tipselt ekvivalentsed. Kui see tingimus ei ole tiidetud,
tuleb vead korvaldada.

Uuritava lahuse ettevalmistamine

Vt meetodid 8.1 ja 8.3.
Miiramine
Alikvoodid

Alikvoodid peavad sisaldama voimaluse korral 9-18 mg magneesiumi (ehk 15-30 mg MgO).

Tiitrimine eriokroommust T juuresolekul

400 ml keedukaasi pipeteeritakse uuritava lahuse alikvoot (8.1). Happe liig neutraliseeritakse 5 M
naatriumhiidroksiidi lahusega (4.12), kasutades pH-meetrit. Seejirel lahjendatakse lahust ligikaudu
100 milliliitrini ja lisatakse 5 ml puhverlahust (4.9). pH-meetri abil md6detud pH viirtus peab olema
10,5 £ 0,1. Lisatakse 2 ml kaaliumtsiianiidi lahust (4.7) ja 3 tilka eriokroommust-T-st valmistatud
indikaatorlahust (4.6). Tiitritakse EDTA lahusega (4.2), segades ettevaatlikult seguril (5.1) (vt mérkused
10.2, 10.3 ja 10.4). Tiitrimiseks kulunud 0,05 M EDTA lahuse milliliitrite arvu tdhiseks on b.

Tiitrimine kaltseiini voi kaltsioonkarboksiiiilhappe juuresolekul

400 ml keeduklaasi pipeteeritakse uuritava lahuse alikvoot, mille maht on vdrdne eespool kirjeldatud
tiitrimiseks voetud alikvoodi mahuga. Happe liig neutraliseeritakse 5 M naatriumhiidroksiidi lahusega
(4.13), kasutades pH-meetrit. Seejdrel lahjendatakse lahust ligikaudu 100 milliliitrini. Lisatakse 10 ml
KOH/KCN lahust (4.8) ja indikaatorit (4.4 voi 4.5). Tiitritakse EDTA lahusega (4.2), segades ettevaatlikult
seguril (5.1) (vt markused 10.2, 10.3 ja 10.4). Tiitrimiseks kulunud 0,05 M EDTA lahuse milliliitrite arvu
tdhiseks on a.

Arvutuseeskiri

Kui on tegemist EU vietisega, mille puhul kéiesolev meetod on rakendatav (5 g véetist 500 ml ekstrakti
kohta), arvutatakse kontsentratsioonid jargmiselt:

(b-a)xT

MgO (Vaetise sisaldus)(%) = v
(b-a)yxT

Mg (Vietise sisaldus)(%) = —w

kus:

a =005 M EDTA lahuse milliliitrite arv, mis kulutati tiitrimiseks kaltseiini voi
kaltsioonkarbokstiiilhappe juuresolekul,

b =0,05 M EDTA lahuse milliliitrite arv, mis kulutati tiitrimiseks eriokroommust T juuresolekul,
M = proovi mass grammides uuritava alikvoodi kohta,
T =0,2016 x EDTA lahuse molaarsus/0,05 (vt 4.2),

T =0,1216 x EDTA lahuse molaarsus/0,05 (vt 4.2).
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10.

10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

10.5.

10.6.

10.7.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Mirkused

Kompleksomeetrias on EDTA ja metalli schhiomeetriline suhe alati 1: 1, vaatamata sellele, et EDTA on
neljavalentne ja olenemata sellest, milline on metalli valents. Sellepdrast ei viljendata EDTA-st
valmistatud tiitrimislahuse ja EDTA standardlahuse kontsentratsiooni mitte normaalsusena, vaid alati
molaarsusena.

Kompeksomeetrilised indikaatorid on sageli tundlikud 6hu suhtes. Indikaatorlahus voib tiitrimise ajal
valastuda. Sellisel juhul lisatakse veel 1-2 tilka indikaatorlahust. See kehtib eriti eriokroommust T ja
kaltsioonkarboksiitilhappe puhul.

Metall-indikaatorkompleksid on sageli suhteliselt piisivad ja vdrvuse muutumiseks voib kuluda aega.
Sellepdrast lisatakse viimased EDTA tilgad aeglaselt ja selle kontrollimiseks, et virvus ei ole veel
muutunud, lisatakse 1 tilk 0,05 M magneesiumi (4.1) voi kaltsiumi (4.3) lahust. See kehtib eriti
eriokroom-magneesiumkompleksi puhul.

Indikaatori virvuse muutumist ei jdlgita mitte vertikaalsuunas, vaid horisontaalsuunas 14bi lahuse,
kusjuures keeduklaas asetatakse valgele taustale histi valgustatud kohas. Selleks et holbustada varvuse
muutumise jlgimist, voib keeduklaasi asetada ka mattklaasile, mida altpoolt mdddukalt valgustab 25 W
pirn.

See analiiiis nduab teatavat kogemust. Muu hulgas tuleb jdlgida ka virvuse muutumist
standardlahuste 4.1 ja 4.3 korral. On soovitav, et analiiiise teeks iiks ja see sama keemialaboratooriumi
tootaja.

Kui kasutatakse garanteeritud kontsentratsiooniga EDTA lahust (nt Titrisol, Normex), voib see
holbustada standardlahuste 4.1, 4.2 ja 4.3 ekvivalentsuse kontrollimist.

Kaaliumtsiianiidi sisaldavaid lahuseid ei tohi valada valamusse, kuni tsiianiidid ei ole muundatud
kahjututeks tihenditeks niteks leelistamise ja sellele jargneva oksiideerimise abil naatriumhiipokloritiga.

Meetod 8.9

Sulfaatide miiramine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis maédratakse kindlaks sulfaatidena esineva védvli mddramise protseduur
véetiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse sulfaatide mddramiseks vietiseekstraktides, mis on saadud
meetodi 8.1, 8.2, 8.3 vdi 8.4 abil.

P6himote

Sulfaadid maaratakse baariumsulfaadina gravimeetriliselt.
Reaktiivid

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus:

iihele mahuosale veele lisatakse tiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,q = 1,18 g/ml)
Baariumkloriidi lahus: 122 g BaCl, . 2H,O fiihes liitris lahuses

Hobenitraadi lahus: 5 g hobenitraati iihes liitris lahuses

Seadmed

Portselantiiglid

Koetav veevann

Kuivatuskapp, termostateeritav 105 = 1 °C juures

Elektriahi, termostateeritav 800 % 50 °C juures
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6.1.

6.2.

6.3.

Protseduur

Alikvoodi votmine

Uhest punktis 2 nimetatud vietiseekstraktist vietakse pipeti abil alikvoot, mis sisaldab 20-100 mg S ehk
50-250 mg SO,

Alikvoot kantakse sobiva mahutavusega keeduklaasi, lisatakse ligikaudu 20 ml lahjendatud
vesinikkloriidhappe lahust (4.1) ja tdiendatakse maht veega ligikaudu 300 milliliitrini.

Sadestamine

Segu aetakse keema, ja lisatakse tilkhaaval ja tugevasti segades ligikaudu 20 ml baariumkloriidi lahust
(4.2) ja keedetakse mone minuti jooksul.

Keeduklaas kaetakse uuriklaasiga ja asetatakse 1 tunniks keevale veevannile (5.2). Seejirel jietakse
keeduklaas seisma umbes 60 °C juures, kuni supernatant selgineb. Selge lahus dekanteeritakse l4bi tiheda
tuhavaba filtri. Sadet pestakse mitu korda kuuma veega. Sademe pesemist jatkatakse filtril kuni
kloriidivaba filtraadi saamiseni. Kloriidiooni puudumist filtraadis kontrollitakse hdbenitraadi lahuse abil
4.3).

Sademe poletamine ja kaalumine

Filterpaber ja sade asetatakse porselantiiglisse (5.1), mis on eelnevalt kaalutud tipsusega 0,1 mg,
kuivatatakse kuivatuskapis (5.3) ja tuhastatakse elektriahjus (5.4) 800 °C juures pool tundi. Seejirel
jahutatakse portselantiigel eksikaatoris ja kaalutakse 0,1 mg tdpsusega.

Arvutuseeskiri

1 mg baariumsulfaati vastab 0,137 milligrammile véévlile (S) ehk 0,343 milligrammile vdaveltrioksiidile
(505).

Viavli (S) protsent vietises arvutatakse jargmise valemi abil:

Vi
S(%) =w x0,0137 x ,

b3
Vzm

SO, (%) =S (%) 2,5,
kus:
w = baariumsulfaadi sademe mass milligrammides,
v, = ekstrakti maht milliliitrites,
v, = alikvoodi maht milliliitrites,

m = uuritava proovi mass grammides.

Meetod 8.10

Eraldatud naatriumi miiramine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis médratakse kindlaks naatriumi maédramise protseduur vietiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse EU vietiste puhul, mille korral on I lisas ette ndhtud naatriumi sisalduse
deklareerimine.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

6.1.

6.2.

Pohimote

Meetodi 8.1 jafvdi 8.3 abil saadud ekstrakt lahjendatakse vajalikul miiral ja médratakse lahuse
naatriumisisaldus leekemissioonspekromeetria abil.

Reaktiivid

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus:

iihele mahuosale veele lisatakse tiks mahuosa analiitisipuhast vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)
Alumiiniumnitraat, AI(NO), . 9H,0

Tseesiumkloriid, CsCl

Naatriumkloriid (NaCl), veevaba

Tseesiumkloriidi ja alumiiniumnitraadi lahus

50 g tseesiumkloriidi (4.3) ja 250 g alumiiniumnitraati (4.2) lahustatakse vees 1 000 ml mddtekolvis,
tdiendatakse maht veega margini ning segatakse.

Naatriumi standardlahus, Na sisaldus 1 mg/ml

2,542 g naatriumkloriidi (4.4) lahustatakse vees 1 000 ml mddtekolvis, lisatakse 10 ml lahjendatud
vesinikkloriidhappe lahust (4.1), mddtekolb tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse.

Seadmed

Leckemissioonspektri mootmiseks kohandatud spektromeeter, reguleeritud lainepikkusele 589,3 nm

Kaliibrimislahused

250 ml mootekolbi pannakse 10 ml standardlahust (4.6), mddtekolb tdidetakse veega mahumargini ja
lahust segatakse. Na sisaldus lahuses: 40 pg/ml.

100 ml modtekolbidesse pannakse 0, 5,10, 15, 20 ja 25 ml vahelahust (6.1), igasse mddtekolbi lisatakse
10 ml lahust (4.5), tdidetakse modtekolvid mahumargini ja lahuseid segatakse. Na sisaldus lahustes: 0,
2, 4,6, 8ja 10 pg/ml.

Uuritavate lahuste valmistamine

Olenevalt meetodi 8.1 vdi 8.3 kohaselt valmistatud ekstrakti (5 g véetist 500 ml ekstrakti kohta)
naatriumisisaldusest, tehakse jargmises tabelis ettendhtud lahjendused.

Vahelahjendus Lopplahjendus
Na,O . i
. Na (%) Alikvoot Lahjendus- Eumﬁ‘z aI;— Lahjendus- Lahjendusaste
(%) (ml), v, maht (ml), v, VOOV m maht (ml)
4

3-5 2,2-3,7 10 50 10 100 50

5-10 3,7-7,4 10 100 10 100 100
10-20 7,4-15 10 100 5 100 200
20-38 15-28 5 100 5 100 400

Vahelahjendused tehakse veega. Lopplahjenduse tegemisel lisatakse 100 ml mootekolbi 10 ml
lahust (4.5).

Kui uuritav proov on 1 g, korrutatakse 16pplahjenduse maht (v,) 5-ga.

Miidramine

Spektromeeter (5.1) valmistatakse ette modtmisteks lainepikkusel 589,3 nm. Seadme kaliibrimiseks
moddetakse emissioonisignaalid kaliibrimislahuste (6.2) puhul. Seejdrel reguleeritakse seadme
tundlikkus selliseks, et kdige suurema kontsentratsiooniga kaliibrimislahuse korral saaks kasutada kogu
skaalat. Seejarel mdddetakse uuritava lahuse emissioonisignaal. Seda protseduuri korratakse kolm korda.
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Tulemuste arvutamine

Ehitatakse kaliibrimiskdver, markides ordinaatteljele emissioonisignaali keskmised védrtused iga
kaliibrimislahuse puhul ja abstsisstelje vastavad kontsentratsioonid mikrogrammides milliliitri kohta
(ng/ml). Kaliibrimiskovera abil leitakse uuritava lahuse naatriumisisaldus. Naatriumisisalduse arvutamisel
voetakse arvesse tehtud lahjendusi. Tulemus viljendatakse protsentides proovi massist.

Naatriumi (Na) protsent véetises arvutatakse jargmise valemi abil:
-2
v,v, 10
Na(%) = x. ———

V4V2 m

N,O (%) = Na (%) x 1,348
kus:
x = spektrofotomeetri kiivetti pandud lahuse kontsentratsioon, pg/ml,
v, = ekstrakti maht milliliitrites,
v, = alikvoodi maht milliliitrites vahelahjenduse puhul,
v, = lahjendusmaht milliliitrites vahelahjenduse puhul,
v, = alikvoodi maht milliliitrites 16pplahjenduse puhul (lahjendusmaht 100 ml),

m = uuritava proovi mass grammides.

Meetodid 9

Analiiiisimeetodid juhtumiks, kui mikroelementide sisaldus ei iileta 10 %

Meetod 9.1

Mikroelementide kooseraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis miiratakse kindlaks protseduur jargmiste mikroelementide eraldamiseks:
tildboor, ildkoobalt, iildvask, ildraud, ildmangaan, iildmoliibdeen, ja ildtsink. Eesmirk on techa
voimalikult vdhe eraldamisi ning vdimaluse korral kasutada iga eespool loetletud mikroelemendi
tildsisalduse médramiseks iihte ja sama ekstrakti.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse I lisa osas E loetletud EU vietiste puhul, mis sisaldavad iihte vai mitut
jargmist mikroelementi: boor, koobalt, vask, raud, mangaan, moliibdeen ja tsink. Seda voib kasutada iga
mikroelmendi puhul, mille deklareeritud sisaldus on 10 % voi vdiksem.

Pohimote

Proov lahustatakse keevas lahjendatud vesinikkloriidhappe lahuses.

Mirkus

Eraldamine on empiiriline ja voib olla mittekvantitatiivne, olenevalt tootest vdi muudest véetise
koostisainetest. Eriti teatavate mangaani oksiidide korral voib eraldatud kogus olla oluliselt vdiksem
tootes sisalduvast mangaani iildkogusest. Vdetise tootja tagab, et deklareeritud koostis vastaks kdesolevas
meetodis ettendhtud tingimustes tegelikult eraldatavale kogusele.
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4.1.

4.2.

7.1.

7.2.

Reaktiivid
Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCI) lahus, ligikaudu 6 M:

iihele mahuosale veele lisatakse tiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Kontsentreeritud ammooniumhiidroksiidi lahus, NH,OH, d,, = 0,9 g/ml

Seadmed

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga

Mirkus

Kui on vaja mddrata boori sisaldust ekstraktis, ei tohi kasutada boorsilikaatklaasist nousid. Kuna
kiesolevas meetodis kasutatakse keetmist, on soovitav kasutada kvarts- voi teflonndusid. Juhul kui ndude
pesemisel on kasutatud boraate sisaldavaid detergente, tuleb ndusid hoolikalt loputada.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Vietiseproovist voetakse kaalutis massiga 2-10 g, olenevalt deklareeritud mikroelementide sisaldusest.

Maodtepiirkonda jadva kontsentratsiooniga 16pplahuse saamiseks tehakse vajalikud lahjendused jargmise
tabeli kohaselt. Kaalutised vdetakse 1 mg tdpsusega.

Deklareeritud mikroelementide sisaldus vietises (%) < 0,01 0,01-<5 > 5-10
Kaalutise mass (g) 10 5 2
Kaalutises sisalduva mikroelemendi mass (mg) 1 0,5-250 100-200
Ekstrakti maht V (ml) 250 500 500
Mikroelemndi sisaldus ekstraktis (mg/l) 4 1-500 200-400

Kaalutis asetatakse 250 ml keeduklaasi.

Lahuse valmistamine

Kaalutist niisutatakse vajaduse korral vihese veega, lisatakse ettevaatlikult vdikeste portsionite kaupa
lahjendatud vesinikkloriidhapet (4.1) suhtes 10 ml vesinikkloriidhapet 1 g vietise kohta, ja seejirel
lisatakse ligikaudu 50 ml vett. Keeduklaas kaetakse uuriklaasiga ja sisu segatakse. Segu aetakse
kuumutusplaadil keema, keedetakse 30 minutit ja jahtutatakse aeg-ajalt segades. Lahus kantakse
kvantitatiivselt iile 250 v6i 500 ml mddtekolbi (vt tabel), moodtekolb tdidetakse veega mahumargini ja
lahust segatakse hoolikalt. Filtreeritakse 1dbi kuiva filtri kuiva ndusse, kusjuures esimene portsion filtraati
visatakse dra. Filtraat peab olema tdiesti selge.

Juhul kui ndud ei suleta korgiga, on soovitav mairata mikroleemendid selge filtraadi alikvootides
viivitamatult.

Mirkus

Juhul, kui ekstraktis tuleb maidrata boori sisaldus, reguleeritakse pH kontsentreeritud
ammooniumbhiidroksiidi (4.2) lisamise abil vdirtusele 4—6.

Maiiramine

Iga mikroelemendi sisaldus maaratakse selle mikrolemendi maaramisprotseduuris kindlaksmaaratud
mahuga alikvoodis.

Vajaduse korral eemaldatakse alikvoodist orgaanilised kelaaditekitid ja kompleksimoodustajad
meetodi 9.3 abil. Juhul kui mikroelemendid maaratakse aatomiabsorptsioonspekromeetriliselt, voib
kelaaditekitite jakompleksimoodustajate eemaldamine olla mittevajalik.
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4.1.

5.1.

5.2.

7.1.

Meetod 9.2

Vees lahustuvate mikroelementide eraldamine

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis méératakse kindlaks protseduur jargmiste mikroelementide lahustuvvormide
eraldamiseks: boor, koobalt, vask, raud, mangaan, moliibdeen ja tsink. Eesmark on teha vdimalikult vihe
eraldamisi ning voimaluse korral kasutada iga eespool loetletud mikroelemendi sisalduse mairamiseks
tihte ja sama ekstrakti.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse I lisas loetletud EU vietiste puhul, mis sisaldavad iihte voi mitut
jargmist mikroelementi: boor, koobalt, vask, raud, mangaan, moliibdeen ja tsink. Seda voib kasutada iga
mikroelmendi puhul, mille deklareeritud sisaldus on 10 % voi vdiksem.

P6himéte
Mikroelementide eraldamiseks loksutatakse véetist veega 20 + 2 °C juures.

Mirkus

Eraldamine on empiiriline ja voib olla voi mitte olla kvantitatiivne.

Reaktiivid
Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCl) lahus, ligikaudu 6 M

Uhele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Seadmed
Rotatsioonloksuti, ligikaudu 35-40 pooret minutis
pH-meeter

Mirkus

Kui on vaja méirata boori sisaldust ekstraktis, ei tohi kasutada boorsilikaatklaasist ndusid. Soovitav on
eraldamiseks kasutada kvartsklaasist nousid. Juhul kui ndude pesemisel on kasutatud boraate sisaldavaid
detergente, tuleb nousid hoolikalt loputada.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Vietiseproovist voetakse kaalutis massiga 2-10 g, olenevalt deklareeritud mikroelementide sisaldusest.
Maatepiirkonda jadva kontsentratsiooniga 16pplahuse saamiseks tehakse vajalikud lahjendused jargmise
tabeli kohaselt. Kaalutised voetakse 1 mg tdpsusega.

Deklareeritud mikroelementide sisaldus véetises (%) < 0,01 0,01-<5 | =5-10
Kaalutise mass (g) 10 5 2
Kaalutises sisalduva mikroelemendi mass (mg) 1 0,5-250 100-200
Ekstrakti maht V (ml) 250 500 500
Mikroelemndi sisaldus ekstraktis (mg]l) 4 1-500 200-400

Kaalutis asetatakse 250 voi 500 ml modtekolbi.
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7.2.

7.3.

4.2.

Lahuse valmistamine

250 ml modtekolvi korral lisatakse 200 ml vett, 500 ml mddtekolvi korral 400 ml vett.

Modtekolb suletakse tihedasti korgiga ja loksutatakse tugevasti kées, kuni vietis jaotub
tihtlaselt, seejirel asetatakse modtekolb poordloksutile ja loksutatakse 30 minutit.

Modtekolb tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.
Uuritava lahuse ettevalmistamine

Filtreeritakse viivitamata puhtasse kuiva kolbi. Kolb suletakse korgiga. Mikroelemendid
médratakse viivitamata pérast filtreerimist.

Mirkus

Juhul kui filtraat muutub jark-jargult hdguseks, eraldatakse mikroelemendid uuesti
punktides 7.1 ja 7.2 kirjedatud protseduuri kohaselt, kusjuures kasutatakse kolbi
mahutavusega Ve. Lahus filtreeritakse kuiva kaliibritud kolbi mahutavusega W, millessse on
eelnevalt pandud 5,00 ml lahjendatud vesinikkloriidhapet (4.1). Filtreerimine 1opetatakse
hetkel, kui vedeliku tase jouab kaliibrimismargini. Lahust segatakse hoolikalt.

Nendel tingimustel viljendub arvutuseeskirjas esineva V véirtus jargmise valemiga:

V = Ve xW/[(W -5).

Arvutuseeskirjas esinev lahjendus oleneb leitud V véirtusest.

Maiidramine

Iga mikroelemendi sisaldus mdairatakse selle mikrolemendi médramisprotseduuris
kindlaksmaaratud mahuga alikvoodis.

Vajaduse  korral  eemaldatakse  alikvoodist  orgaanilised  kelaaditekitid  ja
kompleksimoodustajad meetodi 9.3 abil. Juhul kui mikroelemendid mairatakse
aatomiabsorptsioonspekromeetriliselt, voib kelaaditekitite jakompleksimoodustajate
eemaldamine olla mittevajalik.

Meetod 9.3
Orgaaniliste ainete eemaldamine vietiseekstraktist

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis mairatakse kindlaks protseduur orgaaniliste ainete eemaldamiseks
vietiseekstraktidest.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida
mikroelementide {iildsisaldused ja/voi nende lahustuvvormide sisaldused kooskolas
kiesoleva médruse I lisa osaga E.

Mirkus

Orgaanilise aine juuresolek vidikestes kogustes ei sega mikroelementide
aatomiabsorpsioonspektromeetrilist méidramist.

Pohiméte

Ekstrakti alikvoodis leiduvad orgaanilised ained oksiideeritakse vesinikperoksiidi abil.
Reaktiivid

Lahjendatud veinikkloriidhappe (HC) lahus, ligikaudu 0,5 M:

20 mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Vesinikperoksiidi lahus, 30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml, ei tohi sisaldada mikroelemente
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4.1.

4.2.

4.3.

Seadmed

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga

Protseduur

100 ml keeduklaasi pannakse 25 ml protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti. Juhul
kui kasutati protseduuri 9.2, lisatakse 5 ml lahjendatd vesinikkloriidhappe lahust (4.1).
Seejirel lisatakse kaks tilka vesinikperoksiidi lahust (4.2), keeduklaas kaetakse uuriklaasiga
ja ekstrakt jaetakse oksiideeruma toatemperatuuril ligikaudu iiheks tunniks. Seejirel actakse
segu jark-jargult keema ja keedetakse pool tundi. Vajaduse korral lisatakse lahusele parast
jahtumist 5 ml vesinikperoksiidi lahust ja segu keedetakse vesinikperoksiidi liia
eemaldamiseks. Pérast jahtumist kantakse lahus kvantitatiivselt ile 50 ml modtekolbi ja
tdiendatakse maht mérgini. Vajaduse korral lahus filtreeritakse.

Vastavat lahjendust voetakse arvesse alikvootide votmisel ja tootes sisalduvate
mikroelementide protsendi arvutamisel.

Meetod 9.4

Mikroelementide miidramine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

(illdmeetod)

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis maaratakse kindlaks iildprotseduur teatavate mikroelementide
sisalduse maaramiseks vdetiseekstraktides aatomiabsorpsioonspektromeetria abil.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida
mikroelementide {iildsisaldused ja/voi nende lahustuvvormide sisaldused kooskolas
kidesoleva méiruse I lisa osaga E.

Uksikasjad, mis on seotud selle protseduuri kohandamisega erinevate mikroelementide
madramiseks, on esitatud vastavate erimeetodite kirjeldustes.

Mirkus

Enamikul juhtudel ei sega orgaaniliste ainete juuresolek viikestes kogustes
aatomiabsorptsioonspektromeetrilist madramist.

Pohimote

Ekstrakti toodeldakse vajaduse korral segavate keemiliste ainerithmade eemaldamiseks, ja
lahjendatakse nii, et selle kontsentratsioon vastaks spekromeetri optimaalsele
mootepiirkonnale uuritava mikroelemeni médaramiseks sobival lainepikkusel.

Reaktiivid
Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCl) lahus, ligikaudu 6 M:

tihele mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCI) lahus, ligikaudu 0,5 M:

20 mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Lantaanisoola lahused (10 g La 1 liitris lahuses)

Seda reaktiivi kasutatakse koobalti, raua, mangaani ja tsingi maaramiseks. Selle saamiseks
voib:

a) lahustada lantaanoksiidi vesinikkloriidhappes (4.1). 11,73 g lantaanoksiidi (La,05)
pannakse 150 ml vette 1 1 mootekolvis ja lisatakse 120 ml 6 M vesinikkloriidhappe
lahust (4.1). Pdrast lantaanoksiidi lahustumist tdidetakse modtekolb veega 1 liitrini ja
lahust segatakse hoolikalt. Saadud lahuse vesinikkloriidhappesisaldus on ligikaudu
0,5 M;
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6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

b) valmistada lantaankloriidi, lantaansulfaadi voi lantaannitraadi lahuse. 26,7 g
lantaankloriidheptahtidraati (LaCly . 7H20) voi 31,2 g lantaannitraatheksahiidraati
[La(NO;); . 6H,O] voi 26,2 g lantaansulfaatnonahiidraati [La,(SO,); . 9H,0]
lahustatakse 150 ml vees ja lisatakse 85 ml 6 M vesinikkloriidhapet (4.1). Pdrast
lahustumist tdiendatakse lahuse maht veega 1 liitrini ja lahust segatakse hoolikalt.
Saadud lahuse vesinikkloriidhappesisaldus on ligikaudu 0,5 M.

Kaliibrimislahused

Kaliibrimislahused valmistatakse mikroelementide maidramise erimeetodite puhul
kindlaksmaaratud protseduuride kohaselt.

Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektromeeter, mille valgusallika emissioonispekter sobib uuritavate
mikroelementide karakteristlike neeldumisribadega.

Analiiiisija peab jdrgima seadme valmistaja juhendeid ja oskama seadet ksitseda. Seade
peab vajaduse korral (Co ja Zn) vdimaldama kasutada taustakorrektsiooni. Leegi saamiseks
kasutatakse atsetiileeni ja dhku.

Uuritava lahuse valmistamine

Uuritavate mikroelementide ekstrakti valmistamine

Vt protseduurid 9.1 ja/vdi 9.2 ning vajaduse korral 9.3.

Uuritava lahuse tédtlemine

Protseduuri 9.1, 9.2 voi 9.3 abil saadud ekstrakti alikvooti lahjendatakse veega ja/voi
vesinikkloriidhappega (4.1) voi (4.2) nii, et uuritava mikroelemendi sisaldus moddetavas
16pplahuses vastaks kasutatavale kaliibrimisvahemikule (7.2) ja et vesinikkloriidhappe
sisaldus 1opplahuses oleks 0,5-2,5 M. Selleks tehakse iiks voi mitut sammlahjendust.

Ekstrakti lahjendamisel saadud 16pplahusest voetakse alikvoot, mille maht on a ml, ja
kantakse see 100 ml modtekolbi. Koobalti, raua, mangaani voi tsingi mddramise korral
lisatakse 10 ml lantaanisoola lahust (4.3), mddtekolb tiidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe
lahusega (4.2) mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt. Saadud lahust kasutatakse
16pplahusena modtmiseks. Selle lahuse lahjendusteguri tahiseks on D.

Protseduur

Pimekatselahuse valmistamine

Pimekatselahuse valmistamiseks korratakse kogu protseduuri alates eraldamisest selle
erinevusega, et vietiseproovi ei kasutata.

Kaliibrimislahuste valmistamine

Lihtudes kaliibrimisrea emalahusest, mis on saadud iga mikroelemendi méiramismeetodi
puhul ettendhtud viisil, valmistatakse 100 ml mddtekolbides vahemalt viis kaliibrimislahust
spektromeetri optimaalsele mddtepiirkonnale vastavate kasvavate kontsentratsioonide
jarjekorras. Vajaduse korral reguleeritakse vesinikloriidhappe sisaldust nii, et see oleks
voimalikult 1dhedane vesinikkloriidhappe sisaldusele lahjendatud uuritavas lahuses (6.2).
Koobalti, raua, mangaani voi tsing maaramise korral lisatakse 10 ml protseduuri 6.2 puhul
mainitud lantaanisoola lahust (4.3). Maht tdiendatakse mérgini 0,5 M vesinikkloriidhappe
lahusega (4.2) ja lahust segatakse.

Maddramine

Aatomiabsorptsioonspektromeeter (5) valmistatakse ette madramiseks ja reguleeritakse
asjakohase mikroelemendi méddramismeetodi puhul ettendhtud lainepikkusele.

Leeki pihustatakse kolm korda iiksteise jarel kaliibrimislahuseid (7.2), uuritavat lahust (6.2)
ja pimekatselahust (7.1), registreerides iga tulemuse ja loputades pihustit enne iga
pihustamist destilleeritud veega.

Ehitatakse kaliibrimiskover, kandes ordinaatteljele keskmised spektromeetri ndidud iga
kaliibrimislahuse (7.2) puhul ja abstsissteljele vastavad mikroelemendi kontsentratsioonid,
mis viljendatakse mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml).

Saadud kaliibrimiskdvera abil mairatakse asjakohase mikroelemendi sisaldused uuritavas
lahuses x, (6.2) ja pimekatselahuses x, (7.1), mis viljendatakse mikrogrammides milliliitri
kohta (pug/ml).
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Arvutuseeskiri

Mikroelemendi sisaldus (E) véetises arvutatakse jargmise valemi abil:
E (%) = [(x,~x,)x V x D]/ (M x10");
juhul, kui kasutati meetodit 9.3, on arvutusvalem jargmine:

E (%) = [(x,~x)xV x2D][(M x10);
kus:

E on vietises leiduva uuritava mikroelemendi massiprotsent,

X, on uuritava lahuse (6.2), kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
x, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
V  on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on protseduuri 9.1 v6i 9.2 kohane uuritava proovi kaalutis grammides.

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri:

Kui al, a2, a3, ...... , ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning v1, v2, v3, ...... , vija 100 on
neile vastavate lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse lahjendustegur jargmise valemi
abil:

D = (v1]al)x(v2[ a2)x(v3[ a3)x.x . x.x(vi[ ai)x(100] a).

Meetod 9.5

Boori miiramine vietiseekstraktides asometiin H ja spektromeetria abil

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis mdéiratakse kindlaks protseduur boori mdairamiseks
vietiseekstraktides.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida boori
tildsisaldus ja/voi boori lahustuvvormide sisaldus kooskdlas kdesoleva maaruse I lisaga.

P6himote

Boraatioonid moodustavad asometiin H lahuses kollase kompleksi, mille kontsentratsioon
mdédratakse molekuliabsorptsioonspektromeetriliselt 410 nm juures. Segavad ioonid
seotakse kompleksi EDTA abil.

Reaktiivid

EDTA-puhverlahus

500 ml modtekolbi pannakse 300 ml vett ja lisatakse:

— 75 g ammooniumatsetaati (NH,OOCCH,);

— 10 g dinaatriumetiileendiamiintetraatsetaati, Na,EDTA;
— 40 ml dddikhapet, CH;COOH, d,, = 1,05 g/ml.

Mootekolb tdidetakse veega mahumadrgini ja lahust segatakse hoolikalt. Lahuse pH, mis
mdddetakse klaaselektroodi abil, peab olema 4,8 + 0,1.
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4.2.

4.3.

4.3.1.

6.2.

6.3.

7.2.

7.3.

7.4.

Asometiini H lahus

200 ml mddtekolbi pannakse:

— 10 ml puhverlahust (4.1);

— 400 mg asometiini H (C;,H;,NNaO,S,);
— 2 g askorbiinhapet (C4HgOy).

— Mootekolb tdidetakse mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt. Seda reaktiivi ei
valmistata tilemaira, sest ta sdilib ainult mone paeva jooksul.

Boori sisaldavad kaliibrimislahused

Boori pdhilahus, 100 pg/ml

0,5719 g boorhapet (H,BO,) lahustatakse vees 1 000 ml mddtekolvis. Mddtekolb
tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse. Lahus valatakse plastpudelisse ja seda
hoitakse kiilmikus.

Boori kaliibrimisrea emalahus, 10 pg/ml

500 ml mootekolbi pannakse 50 ml pdhilahust (4.3.1). Kolb tiidetakse veega mahumirgini
ja lahust segatakse.

Seadmed

Molekuliabsorptsiooni mddtmiseks kohandatud spektromeeter, reguleeritud lainepikkusele
410 nm, varustatud kiivettidega, mille optilise tee pikkus on 10 mm.

Uuritava lahuse ettevalmistamine

Boori lahuse valmistamine

Vt protseduurid 9.1 jafvdi 9.2 ning vajaduse korral 9.3.

Uuritava lahuse ettevalmistamine

Ekstrakti (6.1) alikvoot lahjendatakse nii, et saavutatakse punktis 7.2 ettenihtud
kntsentratsioon. Selleks voib olla vaja kahte sammlahjendust. Saadud lahuse lahjendusteguri
tahiseks on D.

Korrektsioonilahuse valmistamine

Juhul kui uuritav lahus (6.2) on virviline, kasutatakse vastavat korrektsioonilahust, mille
valmistamiseks segatakse plastkolvis kokku 5 ml uuritavat lahust (6.2), 5 ml
EDTA-puhverlahust (4.1) ja 5 ml vett.

Protseduur

Pimekatselahuse valmistamine

Pimekatselahuse valmistamiseks korratakse kogu protseduuri alates eraldamisest selle
erinevusega, et vietiseproovi ei kasutata.

Kaliibrimislahuste valmistamine

0,5,10, 15, 20ja 25 ml kaliibrimisrea emalahust (4.3.3) kantakse 100 ml mddtekolbidesse.
Kolvid tdidetakse veega 100 milliliitrini ja lahuseid segatakse. Saadud lahuste
boorisisaldused on 0-2,5 pg/ml.

Virvusreaktsioon

Eraldi plastkolbidesse kantakse 5 ml kaupa kaliibrimislahused (7.2), uuritav lahus (6.2) ja
pimekatselahus (7.1). Igasse kolbi lisatakse 5 ml EDTA-puhverlahust (4.1) ja 5 ml asometiini
H lahust (4.2).

Segatakse hoolikalt ja lastakse seista pimedas kaks ja pool kuni kolm tundi virvusreaktsiooni
toimumiseks.

Madramine
Moddetakse neelduvused vee suhtes 410 nm juures protseduuri (7.3) kohaselt saadud

lahustes ja vajaduse korral ka korrektsioonilahuses (6.3). Enne iga uue ndidu registreerimist
loputatakse kiivette veega.
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4.1.

4.2

Arvutuseeskiri

Ehitatakse kaliibrimiskover, kandes abstsissteljele kaliibrimislahuste kontsentratsioonid
(7.2) ja ordinaatteljele spektromeetrilt loetud neelduvuse vaartused (7.4).

Kaliibrimiskdvera abil leitakse boori sisaldus pimekatselahuses (7.1), boori sisaldus uuritavas
lahuses (6.2) ja, juhul kui lahus on virviline, uuritava lahuse parandatud kontsentratsioon.
Viimati mainitud vddrtuse saamiseks lahutatakse uuritava lahuse (6.2) puhul saadud
neelduvuse vairtusest neelduvuse védrtus korrektsioonilahuse (6.3) puhul ja vahe alusel
leitakse uuritava lahuse parandatud kontsentratsioon. Registreeritakse uuritava lahuse (6.2)
kontsntratsiooni parandamata voi parandatud vddrtus x, ja pimekatselahuse
kontsentratsioon x;,.

Boori protsent vietises arvutatakse jargmise valem abil:
4
B% = [(x,—x)xV x D]/(M x10);
juhul kui kasutati protseduuri (9.3), on arvutusvalem jargmine:
4
B% = [(x,—x,)*V x2D]/ (M x107);
kus:
B on boori protsent vietises,
X, on uuritava lahuse kontsentratsiooni parandamata voi parandatud véirtus (ug/ml),
X, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon (ug/ml),
V  on protseduuri 9.1 vi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,
D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on punkti 9.1 vdi 9.2 kohaselt vdetud kaalutise mass grammides.

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri: kui al ja a2 on ssammlahjenduste puhul voetud alikvoodid
ning vla v2 on vastavad lahjendusmahud, arvutatakse lahjendustegur D jargmise valemi
abil:

D = (v1] al)x(v2] a2).

Meetod 9.6

Koobalti mairamine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis miiratakse kindlaks protseduur koobalti médramiseks
vietiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida koobalti
tildsisaldus ja/voi koobalti lahustuvvormide sisaldus kooskdlas kdesoleva madruse I lisa
osaga E.

P6himote

Ekstrakti toodeldakse ja lahjendatakse vajalikul viisil ning koobalti sisaldus ekstraktis
médratakse aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt.

Reaktiivid
Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 6 M:
vt meetod 9.4 (4.1).

Vesinikkloriidhappe lahus, 0,5 M:
vt meetod 9.4 (4.2).
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4.3.

4.4.
4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Lantaanisoola lahused (10 g La 1 liitris lahuses):

vt meetod 9.4 (4.3).

Koobalti kaliibrimislahused

Koobalti pohilahus, 1 000 pg/ml

Kaalutakse 1 g koobaltit tdpsusega 0,1 mg, kaalutis kantakse 250 ml keeduklaasi, lisatakse
25 ml 6 M vesinikkloriidhappe lahust (4.1) ja kuumutatakse keeduklaasi kuumutusplaadil,

kuni koobalt on tdielikult lahustunud. Pirast jahtumist kantakse lahus kvantitatiivselt iile
1 000 ml mddtekolbi, tdidetakse kolb veega mahumargini ja lahust segatakse.

Koobalti kaliibrimisrea emalahus, 100 pg/ml

100 ml modtekolbi pannakse 10 ml pdhilahust (4.4.1), mddtekolb tdidetakse 0,5 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektromeeter see Method 9.4 (5). Seade peab olema varustatud
valgusallikaga, mille emissioonispekter sobib koobalti karakteristliku neeldumisribaga,
240,7 nm. Spektromeeter peab voimaldama kasutada taustakorrektsiooni

Uuritava lahuse valmistamine

Koobalti ekstrakt

Vt protseduurid 9.1 ja/vdi 9.2 ning vajaduse korral 9.3.
Lahuse ettevalmistamine mootmiseks:

vt meetod 9.4 (6.2). Uuritav lahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti lantaanisoola lahust
(4.3).

Protseduur

Pimekatselahuse valmistamine:

vt meetod 9.4 (7.1). Pimekatselahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti protseduuri 6.2
puhul mainitud lantaanisoola lahust.

Kaliibrimislahuste valmistamine:

vt meetod 9.4 (7.2).

Selleks et koobalti sisaldus oleks vahemikus 0-5 pg/ml, pannakse 100 ml mddtekolbidesse
eraldi0,0,5,1, 2, 3, 4ja 5 ml kaliibrimisrea emalahust (4.4.2). Vajaduse korral reguleeritakse
vesinikkloriidhappe sisaldus voimalikult ldhedaseks vesinikkloriidhappe sisaldusele
uuritavas lahuses. Igasse mootekolbi lisatakse 10 ml protseduuri 6.2 puhul mainitud
lantaanisoola lahust. Modtekolvid tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2)
100 milliliitrini ja lahuseid segatakse hoolikalt. Saadud kaliibrimislahuste koobaltisisaldused
on vastavalt 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ja 5 pg/ml.

Madramine

See Method 9.4 (7.3). Spektromeeter (5) valmistatakse ette mdotmisteks lainepikkusel
240,7 nm.

Arvutuseeskiri
Vt meetod 9.4 (8).

Koobalti protsent vietises arvutatakse jirgmise valem abil:
Co% = [(x,~x,)xV x D][(M x107);
juhul kui kasutati protseduuri (9.3), on arvutusvalem jirgmine:
Co% = [(x,~x,)xV x2D][(M x107);

kus:
Co on koobalti protsent vietises,
X, on uuritava lahuse (6.2), kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (pg/ml),

xp, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (pg/ml),
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

V on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on protseduuri 9.1 v6i 9.2 kohaselt voetud kaalutise mass grammides.
Lahjendusteguri D arvutuseeskiri: Kuial, a2, a3, ...... , ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning

vl, v2,v3, ...... , vi ja 100 on neile vastavate lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse
lahjendustegur jargmise valemi abil:

D = (v1]al)x(v2[ a2)x(v3[ a3)x.x . x.x(vi[ ai)x(100] a).

Meetod 9.7

Vase miiramine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

Rakendatavus

Kiesolevas  dokumendis madiratakse kindlaks protseduur vase madramiseks
vietiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida vase
tldsisaldus ja/voi vase lahustuvvormide sisaldus kooskdlas kdesoleva mairuse I lisa osaga E.

Pohimote

Ekstrakti toodeldakse ja lahjendatakse vajalikul viisil ning vase sisaldus ekstraktis mairatakse
aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt.

Reaktiivid
Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 6 M:

vt meetod 9.4 (4.1).

Vesinikkloriidhappe lahus, 0,5 M:

vt meetod 9.4 (4.2).

Vesinikperoksiidi lahus, 30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml, ei tohi sisaldada mikroelemente

Vase kaliibrimislahused
Vase pdhilahus, 1 000 pg/ml

Kaalutakse 1 g vaske tipsusega 0,1 mg, kaalutis kantakse 250 ml keeduklaasi, lisatakse
25 ml 6 M vesinikkloriidhappe lahust (4.1) ja 5 ml vesinikperoksiidi lahust (4.3) ning
kuumutatakse keeduklaasi kuumutusplaadil, kuni vask on téielikult lahustunud. Lahus
kantakse kvantitatiivselt ile 1000 ml modtekolbi, mddtekolb tdidetakse veega
mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

Vase kaliibrimisrea emalahus, 100 pg/ml

200 ml mdodtekolbi pannakse 20 ml pohilahust (4.4.1), modtekolb tdidetakse 0,5 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumargini ja lahust segatakse hoolikalt.

Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektri mdotmiseks kohandatud spektromeeter: vt meetod 9.4 (5).
Seade peab olema varustatud valgusallikaga, mille emissioonispekter sobib vase
karakteristliku neeldumisribaga, 324,8 nm.

Uuritava lahuse valmistamine
Vase ekstrakt:

vt protseduurid 9.1 ja/vdi 9.2 ning vajaduse korral 9.3
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6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Lahuse ettevalmistamine mootmiseks:

vt meetod 9.4 (6.2).
Protseduur

Pimekatselahuse valmistamine:
vt meetod 9.4 (7.1).

Kaliibrimislahuste valmistamine:
vt meetod 9.4 (7.2).

Selleks et vase sisaldus oleks vahemikus 0-5 pg/ml, pannakse 100 ml modtekolbidesse
eraldi0,0,5,1, 2, 3, 4ja 5 ml kaliibrimisrea emalahust (4.4.2). Vajaduse korral reguleeritakse
vesinikkloriidhappe sisaldus vdimalikult ldhedaseks vesinikkloriidhappe sisaldusele
uuritavas lahuses (6.2). Mootekolvid tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2)
mahumirgini ja lahuseid segatakse hoolikalt. Saadud kaliibrimislahuste vasesisaldused on
vastavalt 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ja 5 pg/ml.

Madramine:

See Method 9.4 (7.3). Spektromeeter (5) valmistatakse ette mdotmisteks lainepikkusel
324,8 nm.

Arvutuseeskiri
Vt meetod 9.4 (8).

Vase protsent véetises arvutatakse jargmise valem abil:

Cu% = [(x,~x,)xV x D] /(M x107);

juhul kui kasutati protseduuri (9.3), on arvutusvalem jirgmine:

Cu% = [(x,~x,)xV x2D]/ (M x10°);
kus:
Cu on vase protsent vdetises,
X, on uuritava lahuse (6.2), kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (pg/ml),
x, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
V  on protseduuri 9.1 voi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt voetud kaalutise mass grammides.

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri: Kui al, a2, a3, ..., ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning
vl, v2, v3, ..., vi ja 100 on neile vastavate lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse
lahjendustegur jargmise valemi abil:

D = (v1]al)x(v2] a2)x(v3]a3)x.x.x.x(vi[ ai)x(100] a).

Meetod 9.8

Raua miiramine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

Rakendatavus

Kiesolevas  dokumendis mairatakse kindlaks protseduur raua mdaédramiseks
véetiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida raua
tildsisaldus ja/vdi raua lahustuvvormide sisaldus kooskdlas kdesoleva mairuse I lisa osaga E.
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3. Pohimote

Ekstrakti toodeldakse ja lahjendatakse vajalikul viisil ning raua sisaldus ekstraktis
médratakse aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt.

4. Reaktiivid

4.1. Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 6 M:
vt meetod 9.4 (4.1).

4.2. Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 0,5 M:
vt meetod 9.4 (4.2).

4.3. Vesinikperoksiidi lahus, 30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml, ei tohi sisaldada mikroelemente

4.4, Lantaanisoola lahused (10 g La 1 liitris lahuses):
vt meetod 9.4 (4.3).

4.5. Raua kaliibrimislahused

4.5.1. Koobalti pdhilahus, 1 000 pg/ml

Kaalutakse 1 g raudtraati tipsusega 0,1 mg, kaalutis kantakse 500 ml keeduklaasi, lisatakse
200 ml 6 M vesinikkloriidhappe lahust (4.1) ja 15 ml vesinikperoksiidi lahust (4.3) ning
kuumutatakse keeduklaasi kuumutusplaadil, kuni raud on tdielikult lahustunud. Parast
jahtumist kantakse lahus kvantitatiivselt tile 1 000 ml mddtekolbi, Mddtekolb tdidetakse
veega mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

4.5.2. Raua kaliibrimisrea emalahus, 100 pg/ml
200 ml modtekolbi pannakse 20 ml pohilahust (4.5.1), Mootekolb tdidetakse 0,5 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

5. Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektromeeter: vt meetod 9.4 (5). Seade peab olema varustatud
valgusallikaga, mille emissioonispekter sobib raua karakteristliku neeldumisribaga,

248,3 nm.
6. Uuritava lahuse valmistamine
6.1. Raua ekstrakt:

vt protseduurid 9.1 ja/vdi 9.2 ning vajaduse korral 9.3

6.2. Lahuse ettevalmistamine mootmiseks:

vt meetod 9.4 (6.2). Uuritav lahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti lantaanisoola lahust.

7. Protseduur

7.1. Pimekatselahuse valmistamine:

vt meetod 9.4 (7.1). Pimekatselahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti protseduuri
6.2 puhul mainitud lantaanisoola lahust.

7.2. Kaliibrimislahuste valmistamine:
vt meetod 9.4 (7.2).

Selleks et raua sisaldus oleks vahemikus 0-5 pg/ml, pannakse 100 ml mddtekolbidesse
eraldi 0, 2, 4, 6, 8 ja 10 ml kaliibrimisrea emalahust (4.5.2). Vajaduse korral reguleeritakse
vesinikkloriidhappe sisaldus voimalikult ldhedaseks vesinikkloriidhappe sisaldusele
uuritavas lahuses. Igasse mootekolbi lisatakse 10 ml protseduuri 6.2 puhul mainitud
lantaanisoola lahust. Mootekolvid tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2)
mahumirgini ja lahuseid segatakse hoolikalt. Saadud kaliibrimislahuste rauasisaldused on
vastavalt 0, 2, 4, 6, 8 ja 10 pg/ml.

7.3. Maddramine:

vt meetod 9.4 (7.3). Spektromeeter (5) valmistatakse ette mddtmisteks lainepikkusel
248,3 nm.
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4.1.

4.2.

4.3.

Arvutuseeskiri
Vt meetod 9.4 (8).

Raua protsent véetises arvutatakse jargmise valem abil:

Fe% = [(x,-x,)xV x D]/ (M x10");

juhul kui kasutati protseduuri (9.3), on arvutusvalem jirgmine:

Fe% = [(x,—x,)*V x2D][(M x10");
kus:
Fe on raua protsent vaetises,
X, on uuritava lahuse (6.2), kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
X, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
V  on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt vdetud kaalutise mass grammides;

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri: Kui al, a2, a3, ..., ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning
vl, v2, v3, ..., vi ja 100 on neile vastavate lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse
lahjendustegur jargmise valemi abil:

D = (v1]al)x(v2] a2)x(v3]a3)x.x.x . x(vi[ ai)x(100] a).

Meetod 9.9

Mangaani méiiramine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis mdiratakse kindlaks protseduur mangaani mdaédramiseks
véetiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida mangaani
iildsisaldus ja/voi mangaani lahustuvvormide sisaldus kooskdlas kdesoleva mdiruse
I lisa osaga E.

Pohimote

Ekstrakti toodeldakse ja lahjendatakse vajalikul viisil ning mangaani sisaldus ekstraktis
miiratakse aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt.

Reaktiivid
Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 6 M:
vt meetod 9.4 (4.1).

Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 0,5 M:

vt meetod 9.4 (4.2).

Lantaanisoola lahused (10 g La 1 liitris lahuses):

vt meetod 9.4 (4.3).
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4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Mangaani kaliibrimislahused

Mangaani pohilahus, 1 000 pg/ml

Kaalutakse 1 ¢ mangaani tipsusega 0,1 mg, asetatakse kaalutis 250 ml keeduklaasi, lisatakse
25 ml 6 M vesinikkloriidhappe lahust (4.1) ja kuumutatakse keeduklaasi kuumutusplaadil,
kuni mangaan on tdielikult lahustunud. Pérast jahtumist kantakse lahus kvantitatiivselt iile
1 000 ml modtekolbi, modtekolb tiidetakse veega mahumairgini ja lahust segatakse
hoolikalt.

Mangaani kaliibrimisrea emalahus, 100 pg/ml

200 ml modtekolbi pannakse 20 ml pdhilahust (4.4.1) ja lahjendatakse seda 0,5 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.2). M&dtekolb tiidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe
lahusega (4.2) mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektromeeter vt meetod 9.4 (5). Seade peab olema varustatud
valgusallikaga, mille emissioonispekter sobib mangaani karakteristliku neeldumisribaga,
279,6 nm.

Uuritava lahuse valmistamine

Mangaani ekstrakt:

vt protseduurid 9.1 ja/véi 9.2 ning vajaduse korral 9.3

Lahuse ettevalmistamine mootmiseks

vt meetod 9.4 (6.2). Uuritav lahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti lantaanisoola
lahust (4.3).

Protseduur

Pimekatselahuse valmistamine:

vt meetod 9.4 (7.1). Pimekatselahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti protseduuri 6.2
puhul mainitud lantaanisoola lahust.

Kaliibrimislahuste valmistamine:
vt meetod 9.4 (7.2).

Selleks et mangaani sisaldus oleks vahemikus 0-5 pg/ml, pannakse 100 ml mddtekolbidesse
eraldi0,0,5,1, 2, 3, 4ja 5 ml kaliibrimisrea emalahust (4.4.2). Vajaduse korral reguleeritakse
vesinikkloriidhappe sisaldus voimalikult lihedaseks vesinikkloriidhappe sisaldusele
uuritavas lahuses. Igasse mootekolbi lisatakse 10 ml protseduuri 6.2 puhul mainitud
lantaanisoola lahust. Kolb tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) 100 ml
mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt. Saadud kaliibrimislahuste mangaanisisaldused
on vastavalt 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ja 5 pg/ml.

Maddramine

vt meetod 9.4 (7.3). Spektromeeter (5) valmistatakse ette modtmisteks lainepikkusel
279,6 nm.

Arvutuseeskiri
Vt meetod 9.4 (8).

Mangaani protsent véetises arvutatakse jargmise valemi abil:
4

Mn% = [(x,—x,)* V x D]/ (M x10');
juhul kui kasutati protseduuri (9.3), on arvutusvalem jirgmine:

Mn% = [(x,~x)*V x2D]/ (M x 104);
kus:
B on mangaani protsent vaetises,
X, on uuritava lahuse (6.2), kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
x, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),

V  on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,
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D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on protseduuri 9.1 v3i 9.2 kohaselt vdetud kaalutise mass grammides.

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri: Kui al, a2, a3, ..., ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning
vl, v2, v3, ..., vi ja 100 on neile vastavate lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse
lahjendustegur jargmise valemi abil:

D = (vl al)x(v2] a2)x(v3] a3)x . x . x . x(vi[ ai)x(100] a).

Meetod 9.10

Moliibdeeni miidramine vietiseekstraktides ammooniumtiotsiianaatkompleksi spektromeetria

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

abil
Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis madiratakse kindlaks protseduur moliibdeeni madramiseks
vietiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida moliibdeeni
iildsisaldus ja/vdi moliibdeeni lahustuvvormide sisaldus kooskdlas kiesoleva maaruse I lisa
osaga E.

P3himote
Moliibdeen(V) moodustab happelises keskkonnas SCN-ioonidega kompleksi [MoO(SCN);].

veefaasi. Kollakasoranz virvus mdairatakse molekuliabsorptsioonspektromeetriliselt
470 nm juures.

Reaktiivid

Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCl) lahus, ligikaudu 6 M:
vt meetod 9.4 (4.1).

Vase lahus 1,5 M vesinikkloriidhappes, 70 mg/l

Kaalutakse 275 mg vasksulfaati (CuSO, . 5H,0), kaalutis asetatakse 1 000 ml mddtekolbi,
lahustatakse 250 ml 6 M vesinikkloriidhappe lahuses (4.1), mddtekolb tdidetakse veega
mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

Askorbiinhappe lahus, 50 g/l

50 g askorbiinhapet (C;HgOg4) lahustatakse vees 1 000 ml modtekolvis. Madtekolb
tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt. Saadud lahust silitatakse
killmikus.

n-butiiiilatsetaat

Ammooniumtiotsiianaadi lahus, 0,2 M

15,224 g NH,SCN lahustatakse vees 1 000 ml modtekolvis, Modtekolb tdidetakse veega
mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt. Saadud lahust siilitatakse tumedas pudelis.

Tina(Il)kloriidi lahus 1 M vesinikkloriidhappes, 50 g/l

Lahus valmistatakse vahetult enne kasutamist ja ta peab olema tiiesti selge. Selge lahuse
saamiseks tuleb kasutada kdrge puhtusastmega tina(Il)kloriidi.

100 ml lahuse saamiseks lahustatakse 5 g SnCl, . 2H,0 35 ml 6 M vesinikkloriidhappe
lahuses (4.1), lisatakse 10 ml vase lahust (4.2), lahuse maht tdiendatakse veega
100 milliliitrini ja lahust segatakse hoolikalt.

Moliibdeeni kaliibrimislahused

Moliibdeeni pdhilahus, 500 pg/ml

Kaalutakse 0,920 g ammooniummoliibdaati [(NH,)sMo,0,, . 4H,0] tdpsusega 0,1 mg,
kaalutis asetatakse 1 000 ml mootekolbi, lahustatakse 6 M vesinikkloriidhappe lahuses
(4.1), mdotekolb tdidetakse 6 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.1) mahumargini ja lahust
segatakse hoolikalt.
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4.7.2.

4.7.3.

5.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Moliibdeeni vahelahus, 25 pg/ml

500 ml mdodtekolbi pannakse 25 ml pohilahust (4.7.1), mdotekolb tdidetakse 6 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.1) mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

Moliibdeeni kaliibrimisrea emalahus, 2,5 pg/ml

100 ml mdodtekolbi pannakse 10 ml vahelahust (4.7.2), mootekolb tdidetakse 6 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.1) mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

Seadmed

Molekuliabsorptsiooni mddtmiseks kohandatud spektromeeter, reguleeritud lainepikkusele
470 nm, varustatud kiivettidega, mille optilise tee pikkus on 20 mm.

Jaotuslehtrid, 200 voi 250 ml
Uuritava lahuse ettevalmistamine

Moliibdeeni ekstrakt:

vt protseduurid 9.1 ja/vdi 9.2 ning vajaduse korral 9.3

Uuritava lahuse ettevalmistamine

Ekstrakti (6.1) alikvooti lahjendatakse 6 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.1) nii, et saadakse
sobiv moliibdeeni kontsentratsioon. Lahjendusteguri tdhiseks on D.

Lahjendatud ekstraktist voetakse alikvoot a, mis sisaldab 1-12 pg moliibdeeni, pannakse see
jaotuslehtrisse (5.2) ja tdiendatakse lahuse maht 6 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.1)
50 milliliitrini.

Protseduur

Pimekatselahuse valmistamine

Pimekatselahuse valmistamiseks korratakse kogu protseduuri alates eraldamisest selle
erinevusega, et vdetiseproovi ei kasutata.

Kaliibrimislahuste valmistamine

Valmistatakse vihemalt 6 kaliibrimislahust spektromeetri optimaalsele modtepiirkonnale
vastavate kasvavate kontsentratsioonide jirjekorras.

Moliibdeenikoguste intervalli 0-12,5 pg katmiseks pannakse eraldi jaotuslehtritesse (5.2)
vastavalt 0, 1, 2, 3, 4 ja 5 ml kaliibrimisrea emalahust (4.7.3) ja tdiendatakse lahuste mahud
6 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.1) 50 milliliitrini. Jaotuslehtrid sisaldavad vastavalt 0,
2,5,5,7,5 10 ja 12,5 pg moliibdeeni.

Kompleksi saamine ja eraldamine

Koikidesse protseduuride 6.2, 7.1 ja 7.2 kohaselt ettevalmistatud jaotuslehtritesse eraldi
lisatakse allpool esitatud jérjekorras jirgmised reaktiivid:

— 10 ml vase lahust (4.2) ja

— 20 ml askorbiinhappe lahust (4.3),

lahuseid segatakse hoolikalt ning jaotuslehtrid jietakse 2-3 minutiks seisma. Seejirel
lisatakse:

— 10 ml n-butiiiilatsetaati (4.4) (mahtpipeti abil) ja
— 20 ml ammooniumtiotsiianaadi lahust (4.5).

Moodustunud kompleksi ekstraheerimiseks orgaanilisse faasi loksutatakse jaotuslehtreid
tiks minut, lastakse faasidel eralduda ja pdrast kahe faasi eraldumist lastakse veefaas
jaotuslehtritest tdielikult vilja ja visatakse dra. Seejdrel lisatakse orgaanilise faasi
labipesemiseks:

— 10 ml tina(I)kloriidi lahust (4.6),

Jaotuslehtreid loksutatakse iks minut, lastakse faasidel eralduda ja valatakse dra kogu
veefaas. Orgaaniline faas kogutakse katseklaasi, selleks et oleks voimalik kokku koguda
selles holjuvad veetilgad.
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7.4.

4.1.

Mddramine

Moddetakse neelduvus 470 nm juures protseduuri 7.3 kohaselt saadud lahuses, kusjuures
vordluslahusena kasutatakse kaliibrimislahust (7.2), mille moliibdeenisisaldus on 0 pg/ml.

Arvutuseeskiri
Ehitatakse kaliibrimiskover, kandes abstsissteljele kaliibrimislahustes (7.2) leiduva
moliibdeeni massid mikrogrammides (pg) ja ordinaatteljele vastavad spektromeetrilt loetud

neelduvuse véirtused (7.4).

Kaliibrimiskdvera abil méddratakse uuritavas lahuses (6.2) ja pimekatselahuses (7.1) leiduva
moliibdeeni mass. Nende masside tihisteks on vastavalt x, ja x,.

Moliibdeeni protsent vietises arvutatakse jargmise valemi abil:
4

Mo % = [(x,-x,)*V/a x D][(M x10);
juhul kui kasutati protseduuri (9.3), on arvutusvalem jargmine:

Mo % = [(x,~x)xV/a x2D][(M x10");
kus:
Mo on moliibdeeni protsent véetises,
a on viimasest lahjendusest (6.2) vdetud alikvoodi maht milliliitrites,

X, on uuritavas lahuses (6.2), leiduva Mo mass mikrogrammides (ug),

X, on pimekatselahuses (7.1) leiduva Mo mass mikrogrammides (pg) tingimusel, et
pimekatselahuse maht on vérdne uuritava lahuse (6.2) alikvoodi mahuga a,

V  on protseduuri 9.1 voi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,
D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,
M on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt vdetud kaalutise mass grammides.

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri: kuial ja a2 on sammlahjenduste puhul véetud alikvoodid
ning v1 ja v2 on vastavad lahjendusmahud, arvutatakse lahjendustegur D jirgmise valemi
abil:

D = (v1] al)x(v2] a2).

Meetod 9.11

Tsingi miiramine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis médratakse kindlaks protseduur tsingi mdaidramiseks
véetiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse véetiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on
eraldatud protseduuride 9.1 ja 9.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida tsingi
iildsisaldus ja/voi tsingi lahustuvvormide sisaldus kooskolas kidesoleva mddruse I lisa
osaga E.

Pohiméte

Ekstrakti toodeldakse ja lahjendatakse vajalikul viisil ning tsingi sisaldus ekstraktis
maédratakse aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt.

Reaktiivid

Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 6 M:

vt meetod 9.4 (4.1).
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4.2

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 0,5 M:
vt meetod 9.4 (4.2).

Lantaanisoola lahused (10 g La 1 liitris lahuses):

vt meetod 9.4 (4.3).
Tsingi kaliibrimislahused

Tsingi pohilahus, 1 000 pg/ml

Kaalutakse 1 g tsingipulbrit voi tsingihelbeid tipsusega 0,1 mg, kaalutis asetatakse 1 000 ml
mddtekolbi ja lahustatakse 25 ml 6 M vesinikkloriidhappe lahuses (4.1). Parast tsingi

tdielikku lahustumist tdidetakse modtekolb veega mahumirgini ja lahust segatakse
hoolikalt.

Tsingi kaliibrimisrea emalahus, 100 pg/ml

200 ml modtekolbi pannakse 20 ml pdhilahust (4.4.1) ja lahjendatakse seda 0,5 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.2). M&dtekolb tiidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe
lahusega (4.2) mahumdrgini ja lahust segatakse hoolikalt.

Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektromeeter: vt meetod 9.4 (5). Seade peab olema varustatud
valgusallikaga, mille emissioonispekter sobib tsingi karakteristliku neeldumisribaga,
213,8 nm. Spektromeeter peab voimaldama kasutada taustakorrektsiooni.

Uuritava lahuse valmistamine

Tsingi ekstrakt:

vt protseduurid 9.1 ja/véi 9.2 ning vajaduse korral 9.3

Uuritava lahuse ettevalmistamine:

vt meetod 9.4 (6.2). Uuritav lahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti lantaanisoola lahust
4.3).

Protseduur

Pimekatselahuse valmistamine:

vt meetod 9.4 (7.1). Pimekatselahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti protseduuri 6.2
puhul mainitud lantaanisoola lahust.

Kaliibrimislahuste valmistamine:
vt meetod 9.4 (7.2).

Selleks et tsingi sisaldus oleks vahemikus 0-5 pg/ml, pannakse 100 ml modtekolbidesse
eraldi0,0,5,1, 2, 3, 4ja 5 ml kaliibrimisrea emalahust (4.4.2). Vajaduse korral reguleeritakse
vesinikkloriidhappe sisaldus voimalikult lihedaseks vesinikkloriidhappe sisaldusele
uuritavas lahuses. Igasse mootekolbi lisatakse 10 ml protseduuri 6.2 puhul mainitud
lantaanisoola lahust. Mootekolb tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2)
mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt. Saadud kaliibrimislahuste tsingisisaldused on
vastavalt 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ja 5 pg/ml.

Madramine:

vt meetod 9.4 (7.3). Spektromeeter (5) valmistatakse ette modtmisteks lainepikkusel
213,8 nm.

Arvutuseeskiri
Vt meetod 9.4 (8).

Tsingi protsent véetises arvutatakse jirgmise valemi abil:
Zn% = [(x,-x,)xV x D][(M x107);
juhul kui kasutati protseduuri (9.3), on arvutusvalem jirgmine:

Zn% = [(x,~x,)x V x2D] /(M x10%);
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4.1.

4.2.

5.1.

kus:

Zn on tsingi protsent vaetises,

x, on uuritava lahuse (6.2), kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
X, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
V  on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on protseduuri 9.1 vdi 9.2 kohaselt voetud kaalutise mass grammides.

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri: Kui al, a2, a3, ..., ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning
vl, v2, v3, ..., vi ja 100 on neile vastavate lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse
lahjendustegur jargmise valemi abil:

D = (v1]al)x(v2]a2)x(v3[a3)x.x.x.x(vi/[ai)x(100] a).

Meetodid 10

Analiiiisimeetodid juhtumiks, kui mikroelementide sisaldus on iile 10 %

Meetod 10.1

Mikroelementide kooseraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis maddratakse kindlaks protseduur jirgmiste mikroelementide
eraldamiseks: iildboor, ildkoobalt, iildvask, iildraud, ildmangaan, iildmoliibdeen, ja
tildtsink. Eesmark on teha voimalikult vihe eraldamisi ning vdimaluse korral kasutada iga
eespool loetletud mikroelemendi iildsisalduse médramiseks iihte ja sama ekstrakti.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse I lisa osas E loetletud EU véetiste puhul, mis sisaldavad
tihte vi mitut jargmist mikroelementi: boor, koobalt, vask, raud, mangaan, moliibdeen ja
tsink. Seda voib kasutada iga mikroelmendi puhul, mille deklareeritud sisaldus on iile 10 %.

Pohimote

Proov lahustatakse keevas vesinikkloriidhappe lahuses.

Mirkus

Eraldamine on empiiriline ja v6ib olla mittekvantitatiivne, olenevalt tootest vdi muudest
vietise koostisainetest. Eriti teatavate mangaani oksiidide korral voib eraldatud kogus olla
oluliselt viiksem tootes sisalduvast mangaani iildkogusest. Vietise tootja tagab, et
deklareeritud koostis vastaks kdesolevas meetodis ettendhtud tingimustes tegelikult
eraldatavale kogusele.

Reaktiivid
Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCl) lahus, ligikaudu 6 M:
tthele mahuosale veele lisatakse itks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Kontsentreeritud ammooniumhiidroksiidi lahus, NH,OH, d,, = 0,9 g/ml

Seadmed

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga
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5.2.

7.1.

7.2.

pH-meeter

Mirkus

Kui on vaja mdairata boori sisaldust ekstraktis, ei tohi kasutada boorsilikaatklaasist ndusid. Kuna
kiesolevas meetodis kasutatakse keetmist, on soovitav kasutada kvarts- voi teflonndusid. Juhul kui ndude
pesemisel on kasutatud boraate sisaldavaid detergente, tuleb néusid hoolikalt loputada.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Vietiseproovist voetakse kaalutis massiga 1-2 g, olenevalt deklareeritud mikroelementide sisaldusest.
Maootepiirkonda jadva kontsentratsiooniga 16pplahuse saamiseks tehakse vajalikud lahjendused jargmise
tabeli kohaselt. Kaalutised vOetakse 1 mg tipsusega.

Deklareeritud mikroelementide sisaldus vietises (%) >10 <25 >25
Kaalutise mass (g) 2 1
Kaalutises sisalduva mikroelemendi mass (mg) > 200 < 500 > 250
Ekstrakti maht V (ml) 500 500
Mikroelemndi sisaldus ekstraktis (mg]l) > 400 <1000 > 500

Kaalutis asetatakse 250 ml keeduklaasi.

Lahuse valmistamine

Kaalutist niisutatakse vajaduse korral vihese veega, lisatakse ettevaatlikult vdikeste portsionite kaupa
lahjendatud vesinikkloriidhapet (4.1) suhtes 10 ml vesinikkloriidhapet 1 g véetise kohta, ja seejirel
lisatakse ligikaudu 50 ml vett. Keeduklaas kaetakse uuriklaasiga ja sisu segatakse. Segu aetakse
kuumutusplaadil keema, keedetakse 30 minutit ja jahtutatakse aeg-ajalt segades. Lahus kantakse
kvantitatiivselt ile 500 ml mootekolbi, mddtekolb tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse
hoolikalt. Filtreeritakse ldbi kuiva filtri kuiva ndusse, kusjuures esimene portsion filtraati visatakse ara.
Filtraat peab olema tdiesti selge.

Juhul kui ndud ei suleta korgiga, on soovitav mairata mikroleemendid selge filtraadi alikvootides
viivitamatult.

Mirkus

Juhul, kui ekstraktis tuleb madrata boori sisaldus, reguleeritakse pH kontsentreeritud
ammooniumbhiidroksiidi lisamise abil viirtusele 4—6.

Maiidramine

Iga mikroelemendi sisaldus maaratakse selle mikrolemendi méaaramisprotseduuris kindlaksmaaratud
mahuga alikvoodis.

Meetodeid 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 ja 10.10 ei tohi kasutada kelaatsete ja kompleksi seotud
mikroelementide madramiseks. Nendel juhtudel tuleb enne mikroelementide méddramist rakendada
meetodit 10.3.

Juhul kui mikroelemendid maaratakse aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt (meetodid 10.8 ja 10.11),
ei ole meetodi 10.3 kohane to6tlemine vajalik.

Meetod 10.2

Vees lahustuvate mikroelementide eraldamine

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis madratakse kindlaks protseduur jargmiste mikroelementide lahustuvvormide
eraldamiseks: boor, koobalt, vask, raud, mangaan, moliibdeen ja tsink. Eesmark on teha vdimalikult vihe
eraldamisi ning voimaluse korral kasutada iga eespool loetletud mikroelemendi sisalduse madramiseks
tihte ja sama ekstrakti.
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4.1.

5.1.

7.1.

7.2.

7.3.

Rakendusala
Kiesolevat meetodit rakendatakse I lisa osas E loetletud EU vietiste puhul, mis sisaldavad iihte v&i mitut

jargmist mikroelementi: boor, koobalt, vask, raud, mangaan, moliibdeen ja tsink. Seda voib kasutada iga
mikroelmendi puhul, mille deklareeritud sisaldus on iile 10 %.

Pohiméte
Mikroelementide eraldamiseks loksutatakse vietist veega 20 + 2 °C juures.

Mirkus

Eraldamine on empiiriline ja voib olla vdi mitte olla kvantitatiivne.

Reaktiivid

Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCl) lahus, ligikaudu 6 M

iihele mahuosale veele lisatakse tiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Seadmed

Rotatsioonloksuti, ligikaudu 35-40 pSo6ret minutis

Mirkus

Kui on vaja mairata boori sisaldust ekstraktis, ei tohi kasutada boorsilikaatklaasist ndusid. Soovitav on
eraldamiseks kasutada kvartsklaasist ndusid. Juhul kui ndude pesemisel on kasutatud boraate sisaldavaid
detergente, tuleb ndusid hoolikalt loputada.

Uuritava proovi ettevalmistamine

Vt meetod 1.

Protseduur

Kaalutis

Vietiseproovist vietakse kaalutis massiga 1-2 g, olenevalt deklareeritud mikroelementide sisaldusest.
Mootepiirkonda jddva kontsentratsiooniga 16pplahuse saamiseks tehakse vajalikud lahjendused jargmise
tabeli kohaselt. Kaalutised vdetakse 1 mg tipsusega.

Deklareeritud mikroelementide sisaldus véetises (%) >10< 25 > 25
Kaalutise mass (g) 2 1
Kaalutises sisalduva mikroelemendi mass (mg) > 200 < 500 > 250
Ekstrakti maht V (ml) 500 500
Mikroelemndi sisaldus ekstraktis (mg/l) > 400 < 1 000 > 500

Kaalutis asetatakse 500 ml mdotekolbi.

Lahuse valmistamine
Lisatakse ligikaudu 400 ml vett.

Mootekolb suletakse tihedasti korgiga ja loksutatakse tugevasti kdes, kuni véetis jaotub iihtlaselt, seejdrel
asetatakse modtekolb poordloksutile ja loksutatakse 30 minutit.

Modtekolb tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

Uuritava lahuse ettevalmistamine

Filtreeritakse viivitamata puhtasse kuiva kolbi. Kolb suletakse korgiga. Mikroelemendid mairatakse
viivitamata pdrast filtreerimist.
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4.1.

4.2.

Mirkus

Juhul kui filtraat muutub jark-jargult hiaguseks, eraldatakse mikroelemendid uuesti punktides 7.1 ja 7.2
kirjedatud protseduuri kohaselt, kusjuures kasutatakse kolbi mahutavusega Ve. Lahus filtreeritakse kuiva
kaliibritud kolbi mahutavusega W, millessse on eelnevalt pandud 5 ml lahjendatud vesinikkloriidhapet
(4.1). Filtreerimine 1dpetatakse hetkel, kui vedeliku tase jouab kaliibrimismargini. Lahust segatakse
hoolikalt.

Nendel tingimustel viljendub arvutuseeskirjas esineva V vidrtus jargmise valemiga:
Vo= Ve xW [ (W -5)
Arvutuseeskirjas esinev lahjendus oleneb leitud V védrtusest.

Miidramine

Iga mikroelemendi sisaldus maiiratakse selle mikrolemendi méddramisprotseduuris kindlaksmaaratud
mahuga alikvoodis.

Meetodeid 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 ja 10.10 ei tohi kasutada kelaatsete ja kompleksi seotud
mikroelementide madramiseks. Nendel juhtudel tuleb enne mikroelementide méddramist rakendada
meetodit 10.3.

Juhul kui mikroelemendid maaratakse aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt (meetodid 10.8 ja 10.11),
ei ole meetodi 10.3 kohane to6tlemine vajalik.

Meetod 10.3

Orgaaniliste ainete eemaldamine vietiseekstraktidest

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis mairatakse kindlaks protseduur orgaaniliste ainete eemaldamiseks
vietiseekstraktidest.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida mikroelementide iildsisaldused
ja/voi nende lahustuvvormide sisaldused kooskolas kiesoleva méddruse I lisa osaga E.

Mirkus

Orgaanilise aine juuresolek viikestes kogustes ei sega mikroelementide aatomiabsorpsioon-
spektromeetrilist mddramist.

P6himéte

Ekstrakti alikvoodis leiduvad orgaanilised ained oksiideeritakse vesinikperoksiidi abil.
Reaktiivid

Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCl) lahus, ligikaudu 0,5 M

20 mahuosale veele lisatakse itks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Vesinikperoksiidi lahus, 30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml, ei tohi sisaldada mikroelemente

Seadmed

Elektriline kuumutusplaat, reguleeritava temperatuuriga

Protseduur

100 ml keeduklaasi pannakse 25 ml protseduuri 10.1 vdi 10.2 kohaselt saadud ekstrakti. Juhul kui
kasutati protseduuri 10.2, lisatakse 5 ml lahjendatd vesinikkloriidhappe lahust (4.1). Seejirel lisatakse
5 ml vesinikperoksiidi lahust (4.2). Keeduklaas kaetakse uuriklaasiga. ja ekstrakt jaetakse oksiideeruma
toatemperatuuril ligikaudu iiheks tunniks. Seejdrel aetakse segu jark-jargult keema ja keedetakse pool
tundi. Vajaduse korral lisatakse lahusele parast jahtumist 5 ml vesinikperoksiidi lahust ja lahust
keedetakse vesinikperoksiidi liia eemaldamiseks. Parast jahtumist kantakse lahus kvantitatiivselt iile
50 ml mootekolbi ja tdiendatakse maht margini. Vajaduse korral lahust filtreeritakse.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

Vastavat lahjendust voetakse arvesse alikvootide votmisel ja tootes sisalduvate mikroelementide
protsendi arvutamisel.

Meetod 10.4

Mikroelementide miidramine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

(iildmeetod)

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis madratakse kindlaks ildprotseduur raua ja tsingi sisalduse méddramiseks
vietiseekstraktides aatomiabsorpsioonspektromeetria abil.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida raua iildsisaldus voi tsingi
tildsisaldus ja/vdi raua voi tsingi lahustuvvormide sisaldus kooskdlas kdesoleva maaruse I lisa osaga E.

Uksikasjad, mis on seotud selle protseduuri kohandamisega erinevate mikroelementide maaramiseks, on
esitatud vastavate erimeetodite kirjeldustes.

Mirkus

Enamikul juhtudel ei sega orgaaniliste ainete juuresolek viikestes kogustes aatomiabsorptsioon-
spektromeetrilist madramist.

P6himote

Ekstrakti toodeldakse vajaduse korral segavate keemiliste ainerithmade eemaldamiseks, ja lahjendatakse

nii, et selle kontsentratsioon vastaks spekromeetri optimaalsele mddtepiirkonnale uuritava mikroelemeni
médramiseks sobival lainepikkusel.

Reaktiivid
Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCI) lahus, ligikaudu 6 M:

iihele mahuosale veele lisatakse tiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Lahjendatud veinikkloriidhappe (HCI) lahus, ligikaudu 0,5 M:

20 mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)

Lantaanisoola lahused (10 g La 1 liitris lahuses)
Seda reaktiivi kasutatakse raua ja tsingi madramiseks. Selle saamiseks voib:

a) lahustada lantaanoksiidi vesinikkloriidhappes (4.1). 11,73 g lantaanoksiidi (La,0;) pannakse 150 ml
vette 1 1 modtekolvis ja lisatakse 120 ml 6 M vesinikkloriidhappe lahust (4.1). Pérast lantaanoksiidi
lahustumist tdidetakse mddtekolb veega 1 liitrini ja lahust segatakse hoolikalt. Saadud lahuse
vesinikkloriidhappesisaldus on ligikaudu 0,5 M; voi

b) valmistada lantaankloriidi, lantaansulfaadi ~ vodi lantaannitraadi  lahuse. 26,7 g
lantaankloriidheptahiidraati (LaCl; . 7H20) v&i 31,2 g lantaannitraatheksahiidraati [La(NO5); .
6H,0] vdi 26,2 g lantaansulfaatnonahiidraati [La,(SO,); . 9H,0] lahustatakse 150 ml vees ja
lisatakse 85 ml 6 M vesinikkloriidhapet (4.1). Pdrast lahustumist tdiendatakse lahuse maht veega
1 liitrini ja lahust segatakse hoolikalt. Saadud lahuse vesinikkloriidhappesisaldus on ligikaudu 0,5 M.

Kaliibrimislahused

Kaliibrimislahused valmistatakse mikroelementide méairamise erimeetodite puhul kindlaksmairatud
protseduuride kohaselt.
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5. Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektromeeter, mille  valgusallika — emissioonispekter  sobib  uuritavate
mikroelementide karakteristlike neeldumisribadega.

Analiitisija peab jargima seadme valmistaja juhendeid ja oskama seadet kisitseda. Seade peab vajaduse
korral (Zn) voimaldama kasutada taustakorrektsiooni. Leegi saamiseks kasutatakse atsetiileeni ja dhku.

6. Uuritava lahuse valmistamine
6.1. Uuritavate mikroelementide ekstrakti valmistamine:

vt protseduurid 10.1 ja/voi 10.2 ning vajaduse korral 10.3.
6.2. Uuritava lahuse tootlemine

Protseduuri 10.1, 10.2 vdi 10.3 abil saadud ekstrakti alikvooti lahjendatakse veega ja/voi
vesinikkloriidhappega (4.1) voi (4.2) nii, et uuritava mikroelemendi sisaldus moddetavas 16pplahuses
vastaks kasutatavale kaliibrimisvahemikule (7.2) ja et vesinikkloriidhappe sisaldus 1opplahuses oleks
0,5-2,5 M. Selleks tehakse iiks voi mitut ssmmlahjendust.

Lopplahuse saamiseks vdetakse lahjendatud ekstraktist alikvoot ja pannakse see 100 ml mddtekolbi. Selle
alikvoodi maht on a ml. Mddtekolbi lisatakse 10 ml lantaanisoola lahust (4.3), mdotekolb tdidetakse
0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumairgini ja lahust segatakse hoolikalt. Vastava
lahjendusteguri tdhiseks on D.

7. Protseduur
7.1. Pimekatselahuse valmistamine

Pimekatselahuse valmistamiseks korratakse kogu protseduuri alates eraldamisest selle erinevusega, et
véetiseproovi ei kasutata.

7.2. Kaliibrimislahuste valmistamine

Lihtudes kaliibrimisrea emalahusest, mis on saadud iga mikroelemendi méddramismeetodi puhul
ettendhtud viisil, valmistatakse 100 ml mootekolbides vihemalt viis kaliibrimislahust spektromeetri
optimaalsele modtepiirkonnale vastavate kasvavate kontsentratsioonide jirjekorras. Vajaduse korral
reguleeritakse vesinikloriidhappe sisaldust nii, et see oleks voimalikult lihedane vesinikkloriidhappe
sisaldusele lahjendatud uuritavas lahuses (6.2). Raua voi tsing méddramise korral lisatakse 10 ml
protseduuri 6.2 puhul mainitud lantaanisoola lahust (4.3). Modtekolvid tdidetakse 0,5 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumargini ja lahuseid segatakse hoolikalt.

7.3. Mddramine

Aatomiabsorptsioonspektromeeter (5) valmistatakse ette médramiseks ja reguleeritakse asjakohase
mikroelemendi madramismeetodi puhul ettendhtud lainepikkusele.

Leeki pihustatakse kolm korda iiksteise jarel kaliibrimislahuseid (7.2), uuritavat lahust (6.2) ja
pimekatselahust (7.1), registreerides iga tulemuse ja loputades pihustit enne iga pihustamist destilleeritud
veega.

Ehitatakse kaliibrimiskdver, kandes ordinaatteljele keskmised spektromeetri ndidud iga kaliibrimislahuse
(7.2) puhul ja abstsissteljele vastavad mikroelemendi kontsentratsioonid, mis viljendatakse
mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml).

Saadud kaliibrimiskdvera abil mairatakse asjakohase mikroelemendi sisaldused uuritavas lahuses x; (6.2)
ja pimekatselahuses x,, (7.1), mis viljendatakse mikrogrammides milliliitri kohta (pg/ml).

8. Arvutuseeskiri
Mikroelemendi sisaldus (E) vdetises arvutatakse jirgmise valemi abil:

E (%) = [(x,~x,)xV x D]/ (M x10%);

juhul, kui kasutati meetodit 10,3, on arvutusvalem jargmine:

E (%) = [(x,~x,)xV x2D] /(M x10);
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

kus:

E on vietises leiduva uuritava mikroelemendi massiprotsent,

X, on uuritava lahuse (6.2), kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
X, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
V  on protseduuri 10.1 v5i 10.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on protseduuri 10,1 v8i 10,2 kohane uuritava proovi kaalutis grammides.

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri:

Kui al, a2, a3, ..., ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning v1, v2, v3, ..., vi ja 100 on neile vastavate
lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse lahjendustegur jargmise valemi abil:

D = (v1]al)x(v2] a2)x(v3] a3)x.x . x.x(vi[ ai)x(100] a).

Meetod 10.5

Boori midramine vietise soolhapeekstraktides atsidimeetrilise tiitrimise abil

Rakendatavus

Kdesolevas dokumendis maaratakse kindlaks protseduur boori méddramiseks véetiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida boori tildsisaldus ja/vdi boori
lahustuvvormide sisaldus kooskolas kiesoleva médruse I lisa osaga E.

Pohimote

Boori mdairamiseks moodustatakse mannitoboorkompleks, mille saamiseks kasutatakse jargmist
reaktsiooni:

C,H,(OH), + H,BO, C,H,,0

¢H15048 + H,0

8

Kompleks tiitritakse naatriumhiidroksiidi lahusega pH vairtuseni 6,3.
Reaktiivid
Metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahus

0,1 g metiiiilpunast (C,sH, sN;0,) lahustatakse 50 ml 95 % etanoolis 100 ml mddtekolvis. Modtekolb
tdidetakse veega mahumargini ja lahust segatakse hoolikalt.

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 0,5 M
20 mahuosale veele lisatakse iiks mahuosa vesinikkloriidhapet (HCl, d,, = 1,18 g/ml)
Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 0,5 M

Lahus peab olema karbonaadivaba. 20 g granuleeritud naatriumhiidroksiidi (NaOH) lahustatakse 800 ml
keedetud vees 1 1 mootekolvis. Parast jahtumist tdidetakse kolb keedetud veega 1 000 ml mahumirgini
ja lahust segatakse hoolikalt.

Naatriumhiidroksiidi standardlahus, ligikaudu 0,025 M

Lahus peab olema karbonaadivaba. 0,5 M naatriumhiidroksiidi lahusest (4.3) tehakse 20kordne
lahjendus keedetud veega ja saadud lahust segatakse hoolikalt. Saadud lahuse booriarv méidratakse
punkti 9 kohaselt.

Boori kaliibrimislahus, 100 pg/ml

Kaalutakse 0,5719 g boorhapet (H,BO;) tipsusega 0,1 mg, kaalutis kantakse 1 000 ml modtekolbi ja
lahustatakse vees. Modtekolb tdidetakse veega mahumargini ja lahust segatakse hoolikalt. Lahus valatakse
plastpudelisse ja seda hoitakse killmikus.
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4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

7.1.

D-mannitool (C¢H, ,04), pulber

Naatriumkloriid (NaCl)

Seadmed
pH-meeter klaaselektroodiga
Magnetsegur

Keeduklaas, 400 ml, ja teflonkattega segamispulk

Uuritava lahuse ettevalmistamine

Boori ekstrakti valmistamine

Vt meetodid 10.1, 10.2 ja vajaduse korral 10.3.

Protseduur

Maddramine

Ekstraktist (6.1) voetakse alikvoot a, mis sisaldab 2—4 mg boori (B), pannakse see 400 ml keeduklaasi (5.3)
ja lisatakse 150 ml vett

ning moned tilgad metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahust (4.1).

Juhul kui mikroelementide eraldamiseks kasutati meetodit 10.2, lisatakse lahuse hapestatamiseks 0,5 M
vesinikkloriidhapet (4.2), kuni indikaator muudab virvi, ning lisatakse seejdrel veel 0,5 ml 0,5 M
vesinikkloriidhapet (4.2).

Secjdrel lisatakse 3 g naatriumkloriidi (4.7), aetakse lahus keema siisihappegaasi eemaldamiseks ja
lastakse lahusel jahtuda. Keeduklaas asetatakse magnetsegurile (5.2) ja lahusesse sukeldatakse
eelkaliibritud pH-meetri elektoodid (5.1).

Lahuse pH reguleeritakse tapselt vadrtusele 6.3, lisades alguses 0,5 M naatriumhiidroksiidi lahust (4.3)
ja seejirel 0,025 M naatriumhiidroksiidi lahust (4.4).

Seejirel lisatakse 20 g D-mannitooli (4.6), aine lahustatakse taielikult ja lahust segatakse hoolikalt.
Tiitritakse 0,025 M naatriumhiidroksiidi lahusega (4.4) pH véartuseni 6,3 (see vddrtus peab piisima
vihemalt 1 minuti). Tiitrimiseks kulunud naatriumhiidroksiidi lahuse mahu tahiseks on X;.

Pimekatselahus

Pimekatselahuse valmistamiseks korratakse kogu protseduuri alates eraldamisest selle erinevusega, et
véetiseproovi ei kasutata. Pimekatselahuse tiitrimiseks kulunud naatriumhiidroksiidi lahuse mahu
tahiseks on X,,.

Naatriumhiidroksiidi lahuse (4.4) booriarv

400 ml keeduklaasi pipeteeritakse 20 ml (2,0 mg B) kaliibrimislahust (4.5) ja lisatakse moned tilgad
metiiiilpunasest valmistatud indikaatorlahust (4.1). Seejdrel lisatakse 3 g naatriumkloriidi (4.7) ja
vesinikkloriidhappe lahust (4.2), kuni indikaator (4.1) muudab virvi.

Maht tdiendatakse ligikaudu 150 milliliitrini, aetakse lahus jirk-jargult keema siisihappegaasi
eemaldamiseks ja lastakse lahusel jahtuda. Keeduklaas asetatakse magnetsegurile (5.2) ja lahusesse
sukeldatakse eelkaliibritud pH-meetri elektoodid (5.1). Lahuse pH reguleeritakse tipselt véartusele 6.3,
lisades alguses 0,5 M naatriumhiidroksiidi lahust (4.3) ja seejarel 0,025 M naatriumhiidroksiidi lahust
(4.4).

Seejirel lisatakse 20 g D-mannitooli (4.6), aine lahustatakse taielikult ja lahust segatakse hoolikalt.
Tiitritakse 0,025 M naatriumhiidroksiidi lahusega (4.4) pH viartuseni 6,3 (see vdirtus peab piisima
vihemalt 1 minut). Tiitrimiseks kulunud naatriumhiidroksiidi lahuse mahu tihiseks on V;.

Samal viisil valmistatakse pimekatselahus selle erinevusega, et kaaliibrimislahuse asemel vdetakse 20 ml
vett. Pimekatselahuse tiitrimiseks kulunud naatriumhiidroksiidi lahuse mahu tihiseks on V.

Naatriumhiidroksiidi (NaOH) standardlahuse (4.4) booriarv F arvutatakse jirgmise valemi abil:
F(mg/ml) = 2/(V,-V)

1 ml naatriumhiidroksiidi lahust, mille kontsentratsioon on tdpselt 0,025 M, vastab 0,27025 mg
boorile (B).
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10.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

Arvutuseeskiri

Boori protsent vietises arvutatakse jargmise valem abil:

(Xl_xo)X FxV

B (%) = 10xa xM

kus:

B (%) on boori protsent véetises,

X, on uuritava lahuse tiitrimiseks kulunud 0,025 M naatriumhiidroksiidi (4.4) maht milliliitrites,
X,  on pimekatselahuse tiitrimiseks kulunud 0,025 M naatriumhiidroksiidi (4.4) maht milliliitrites,
F on 0,025 M naatriumhiidroksiidi lahuse (4.4) booriarv milligrammides milliliitri kohta (mg/ml),
\% on protseduuri 10.1 v&i 10.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

a on ekstrakti (6.1) alikvoodi (7.1) maht milliliitrites,

M on protseduuri 10.1 vdi 10.2 kohaselt voetud kaalutise mass grammides.

Meetod 10.6
Koobalti gravimeetriline miiramine vietiseekstraktides 1-nitroso-2-naftooli abil
Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis méiratakse kindlaks protseduur koobalti madramiseks vdetiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida koobalti sisaldus kooskdlas
kidesoleva méiruse I lisa osaga E.

P3himote

Koobalt(Ill) seostub 1-nitroso-2-naftooliga, kusjuures tekib Co(C,,H¢ONO) . 2H,0 punane sade.
Ekstraktis leiduv koobalt viiakse vormi koobalt(Ill) ja sadestatakse 1-nitroso-2-naftooliga dddikhappe
keskkonnas. Sade filtreeritakse, pestakse, kuivatatakse konstantse massini ja kaalutakse Co(C; ;HsONO);
. 2H,0 vormis.

Reaktiivid

Vesinikperoksiidi (H,0,,) lahus, 30 %, d,, = 1,11 g/ml

Naatriumhiidroksiidi lahus, ligikaudu 2 M

8 g granuleeritud naatriumhiidroksiidi lahustatakse 100 ml vees.

Lahjendatud vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 6 M

1 mahuosale veele lisatakse itks mahuosa vesinikkloriidhapet (d,, = 1,18 g/ml)
Aidikhape, CH,CO,H, 99,7 % , d,, = 1,05 g/ml

Addikhappe lahus, 1: 2, ligikaudu 6 M

2 mahuosale veele lisatakse 1 mahuosa dddikhapet (4.4)

1-nitroso-2-naftooli lahus dddikhappes: 4 g 1-nitroso-2-naftooli lahustatakse 100 ml dadikhappes (4.4),
lisatakse 100 ml leiget vett, segatakse hoolikalt ja filtreeritakse viivitamata. Lahust kasutatakse kohe
parast valmistamist.
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5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

Seadmed

Filtertiigel P16/ISO 4 793, poorsus 4, mahutavus 30 v&i 50 ml

Kuivatuskapp, termostateeritav 130 * 2 °C juures

Uuritava lahuse ettevalmistamine
Koobalti ekstrakti valmistamine

vt meetodid 10.1 ja 10.2

Uuritava lahuse ettevalmistamine

400 ml keeduklaasi pannakse ekstrakti alikvoot, mis sisaldab kuni 20 mg koobaltit (Co). Juhul kui
ekstrakti valmistamiseks kasutati meetodit 10.2, lisatakse lahuse hapestamiseks 5 tilka
vesinikkloriidhappe lahust (4.3). Seejérel lisatakse 10 ml vesinikperoksiidi lahust (4.1). Oksiideerijal
lastakse toimida killmas lahuses 15 minutit, seejdrel tiiendatakse lahuse maht veega ligikaudu
100 milliliitrini. Keeduklaas kaetakse uuriklaasiga. Lahus aetakse keema, keedetakse ligikaudu 10 minutit
ja jahutatakse. Leelistatamiseks lisatakse tilkhaaval naatriumhiidroksiidi lahust (4.2), kuni hakkab
sadestuma must koobalthiidroksiid.

Méidramisprotseduur

Lisatakse 10 ml dddikhapet (4.4), lahuse maht tdiendatakse veega ligikaudu 200 milliliitrini ja
kuumutatakse keemiseni. Lisatakse biiretist tilkhaaval ja lahust pidevalt segades 20 ml
1-nitroso-2-naftooli lahust (4.6). Segatakse tugevasti sademe koaguleerimiseks.

Filtreeritakse ldbi eelnevalt kaalutud filtertiigli (5.1) hoolitsedes selle eest, et filtertiigel ei ummistuks.
Selleks jalgitakse, et filtreerimise kestel oleks sade vedelikuga kaetud.

Keeduklaasi pestakse lahjendatud aadikhappe lahusega (4.5) kogu sademe eemaldamiseks. Sadet
filtertiiglil pestakse lahjendatud dadikhappe lahusega (4.5) ja seejirel kolm korda kuuma veega.

Kuivatatakse kuivatuskapis (5.2) 130 + 2 °C juures konstantse massini.

Arvutuseeskiri
1 milligramm Co(C,,H4ONO); . 2H,O sadet vastab 0,096381 milligrammile koobaltile (Co).

Koobalti (Co) protsent vietises arvutatakse jargmise valem abil:

v
Co (%) = X x0,0096381 x ——
a x

kus:

X on sademe mass milligrammides,

V  on protseduuri 10.1 v3i 10.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,
a on viimasest lahjendusest vdetud alikvoodi maht milliliitrites,

D on alikvoodi lahjendustegur,

M on uuritava proovi mass grammides.

Meetod 10.7

Vase titrimeetriline miiramine vietiseekstraktides

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis méiratakse kindlaks protseduur vase madramiseks vietiseekstraktides.
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4.3.

4.4.

4.5.

4.6.
4.7.

4.8.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida vase sisaldus kooskdlas kiesoleva
mairuse I lisa osaga E.

Pohimote
Vask(Il)-ioonid redutseeritakse happelises keskkonnas kaaliumjodiidi toimel:

Wutt + 4 - 2Cul + Iy,

Vabanenud joodi tiitritakse standardse naatriumtiosulfaadi lahusega tirklise (indikaator) juuresolekul,
kusjuures reaktsioon kulgeb jirgmise vorrandi kohaselt:

I, + 2Nay5,0; — 2Nal + MNap 5,0, .

Reaktiivid
Limmastikhape, HNO;, d,, = 1,40 g/ml
Karbamiid, [(NH,), C = 0]

Ammooniumbifluoriidi lahus, 10 (massi-/mahu)protsenti NH HF,
Reaktiivi hoitakse plastndus.

Ammooniumbhiidroksiidi lahus, 1 + 1
iihele mahuosale veele lisatakse tiks mahuosa ammooniumhiidroksiidi (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml).

Naatriumtiosulfaadi standardlahus

7,812 g naatriumtiosulfaatpentahiidraati (Na,S,0;5H,0) lahustatakse vees 1 1 modtekolvis. Lahus
valmistatakse nii, et 1 ml lahust oleks ekvivalentne 2 mg vasega. Stabiliseerimiseks lisatakse moned tilgad
kloroformi. Lahust hoitakse klaasanumas kaitstuna otsese valguse eest.

Kaaliumjodiid, KI

Kaaliumtiotsiianaadi lahus, 25 (massi-/mahu)protsenti KSCN
Lahust siilitatakse plastpudelis.

Tarkliselahus, ligikaudu 0,5 %

600 ml keeduklaasi pannakse 2,5 g tdrklist, lisatakse umbes 500 ml vett, keedetakse segades ja
jahutatakse toatemperatuurini. Lahus silib lithikest aega. Lahuse siilivusaega voib pikendada, kui sellele
lisada ligikaudu 10 mg elavhobejodiidi.

Uuritava lahuse ettevalmistamine

Vase ekstrakti valmistamine

Vt meetodid 10.1 ja 10.2.

Miiramisprotseduur

Lahuse ettevalmistamine tiitrimiseks

500 ml Erlenmeyeri kolbi pannakse vase ekstrakti alikvoot, mis sisaldab 20-40 mg Cu.

Lahust keedetakse lithikest aega hapniku liia eemaldamiseks ja seejirel tdiendatakse alikvoodi maht veega
ligikaudu 100 milliliitrini. Lisatakse 5 ml limmastikhapet (4.1), actakse lahus keema ja keedetakse

ligikaudu pool minutit.

Erlenmeyeri kolb eemaldatakse kuumutusplaadilt, lisatakse ligikaudu 3 g karbamiidi (4.2) ja keedetakse
uuesti ligikaudu pool minutit.

Kolb eemaldatakse kuumutusplaadilt ja lisatakse 200 ml killma vett. Vajaduse korral jahutatakse kolvi
sisu toatemperatuurini.

Lisatakse jark-jargult ammooniumhiidroksiidi lahust (4.4), kuni lahus muutub siniseks, seejarel lisatakse
taiendavalt veel 1 ml ammooniumhiidroksiidi lahust (4.4).
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6.2.

4.1.

4.2.

Lisatakse 50 ml ammooniumbifluoriidi lahust (4.3) ja segatakse.

Seejirel lisatakse kolbi ja lahustatakse 10 g kaaliumjodiidi (4.3).

Lahuse tiitrimine

Erlenmeyeri kolb asetatakse magnetsegurile. Kolbi pannakse segamispulk ja reguleeritakse magnetsegur
vajalikule poorlemiskiirusele.

Lisatakse biiretist naatriumtiosulfaadi standardlahust (4.5), kuni vabast joodist tingitud pruuni virvuse
intensiivsus viheneb.

Lisatakse 10 ml tirkliselahust (4.8).
Jatkatakse tiitrimist naatriumtiosulfaadi lahusega (4.5), kuni punakaslilla virvus on peaaegu kadunud.

Lisatakse 20 ml kaaliumtiotsiianaadi lahust (4.7) ja jatkatakse tiitrimist lillakassinise vdrvuse tdieliku
kadumiseni.

Mirgitakse {iles tiitrimiseks kulunud naatriumtiosulfaadi lahuse maht.

Arvutuseeskiri
1 ml naatriumtiosulfaadi standardlahust (4.5) vastab 2 mg vasele (Cu).
Vase protsent vietises arvutatakse jargmise valem abil:

\

Cu (%) = Xm,

kus:

X on tiitrimiseks kulunud naatriumtiosulaadi lahuse maht milliliitrites,

V  on protseduuri 10.1 vdi 10.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

a  on alikvoodi maht milliliitrites,

M on protseduuri 10.1 vdi 10.2 kohaselt vdetud kaalutise mass grammides.
Meetod 10.8

Raua miiramine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

Rakendatavus

Kéesolevas dokumendis mairatakse kindlaks protseduur raua mairamiseks vietiseekstraktides.

Rakendusala

Kédesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida raua iildsisaldus ja/vdi raua
lahustuvvormide sisaldus kooskolas kdesoleva mairuse I lisa osaga E.

Pohimote

Ekstrakti toodeldakse ja lahjendatakse vajalikul viisil ning raua sisaldus ekstraktis méératakse
aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt.

Reaktiivid
Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 6 M:

vt meetod 10.4 (4.1).

Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 0,5 M:

vt meetod 10.4 (4.2).
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4.3. Vesinikperoksiidi lahus, 30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml, ei tohi sisaldada mikroelemente

4.4, Lantaanisoola lahused (10 g La 1 liitris lahuses):
vt meetod 10.4 (4.3).

4.5, Raua kaliibrimislahused
4.5.1. Raua pohilahus, 1 000 pg/ml

Kaalutakse 1 g raudtraati tipsusega 0,1 mg, kaalutis kantakse 500 ml keeduklaasi, lisatakse 200 ml 6 M
vesinikkloriidhappe lahust (4.1) ja 15 ml vesinikperoksiidi lahust (4.3) ning kuumutatakse keeduklaasi
kuumutusplaadil, kuni raud on tiielikult lahustunud. Parast jahtumist kantakse lahus kvantitatiivselt tile
1 000 ml mdotekolbi. Modtekolb tdidetakse veega mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

4.5.2. Raua kaliibrimisrea emalahus, 100 pg/ml

200 ml modtekolbi pannakse 20 ml pdhilahust (4.5.1), Mdotekolb tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe
lahusega (4.2) mahumargini ja lahust segatakse hoolikalt.

5. Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektromeeter: vt meetod 10.4 (5). Seade peab olema varustatud valgusallikaga,
mille emissioonispekter sobib raua karakteristliku neeldumisribaga, 248,3 nm.

6. Uuritava lahuse ettevalmistamine

6.1. Raua ekstrakt:

vt protseduurid 10.1 ja/véi 10.2 ning vajaduse korral 10.3

6.2. Lahuse ettevalmistamine mootmiseks:

vt meetod 10.4 (6.2). Uuritav lahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti lantaanisoola lahust.

7. Protseduur

7.1. Pimekatselahuse valmistamine:

vt meetod 10.4 (7.1). Pimekatselahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti protseduuri 6.2 puhul mainitud
lantaanisoola lahust.

7.2. Kaliibrimislahuste valmistamine:
vt meetod 10,4 (7.2).

Selleks et raua sisaldus oleks vahemikus 0-5 pg/ml, pannakse 100 ml mddtekolbidesse eraldi 0, 2, 4, 6,
8 ja 10 ml kaliibrimisrea emalahust (4.5.2). Vajaduse korral reguleeritakse vesinikkloriidhappe sisaldus
voimalikult ldhedaseks vesinikkloriidhappe sisaldusele uuritavas lahuses. Igasse modtekolbi lisatakse
10 ml protseduuri 6.2 puhul mainitud lantaanisoola lahust. Modtekolvid tdidetakse 0,5 M
vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumirgini ja lahuseid segatakse hoolikalt. Saadud
kaliibrimislahuste rauasisaldused on vastavalt 0, 2, 4, 6, 8 ja 10 pg/ml.

7.3. Maddramine:

vt meetod 10.4 (7.3). Spektromeeter (5) valmistatakse ette mootmisteks lainepikkusel 248,3 nm.

8. Arvutuseeskiri

Vt meetod 10.4 (8).
Raua protsent véetises arvutatakse jargmise valem abil:
Fe (%) = [(x,~x)* V x D]/ (M x 10");

juhul kui kasutati protseduuri 10.3, on arvutusvalem jirgmine:

Fe (%) = [(x,~x)* V x2D] | (M x 10")



654

Euroopa Liidu Teataja

13/32. kd

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

kus:

Fe on raua protsent vaetises,

X, on uuritava lahuse (6.2), kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
x, on pimekatselahuse (7.1) kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
V  on protseduuri 10.1 v6i 10.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

D on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

M on protseduuri 10.1 v&i 10.2 kohaselt vdetud kaalutise mass grammides,

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri: Kui al, a2, a3, ..., ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning v1, v2, v3,
..., vi ja 100 on neile vastavate lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse lahjendustegur jargmise
valemi abil:

D = (vl al)x(v2] a2)x(v3[ a3)x.x . x . x(vi[ ai)x(100] a).

Meetod 10.9

Mangaani mairamine vietiseekstraktides tiitrimise abil

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis médratakse kindlaks protseduur mangaani maaramiseks vaetiseekstraktides.

Rakendusala

Kiesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida mangaani sisaldus kooskélas
kidesoleva méiruse I lisa osaga E.

Pohiméte
Juhul kui ekstrakt sisaldab kloriidioone, eemaldatakse need ekstrakti keetmise abil vddvelhappega.
Mangaan oksiideeritakse naatriumvismutaadi toimel limmastikhappe keskkonnas. Tekkinud

permanganaat taandatakse raud(I)sulfaadi liia lisamise abil. Raud(I)sulfaadi liig tiitritakse tagasi
kaaliumpermanganaadi lahusega.

Reaktiivid

Kontsentreeritud vddvelhape, H,SO,, d,q = 1,84 g/ml

Vidvelhappe lahus, ligikaudu 9 M

1 mahuosale veele lisatakse ettevaatlikult 1 mahuosa kontsentreeritud viavelhapet (4.1).
Lammastikhappe lahus, 6 M

4 mahuosale veele lisatakse 3 mahuosa limmastikhapet (HNO;, d,, = 1,40 g/ml)
Lammastikhappe lahus, 0,3 M

19 mahuosale veele lisatakse 1 mahuosa 6 M lammastikhapet.

Naatriumvismutaat, 85 % NaBiO;

Diatomiit

Ortofosforhape, H;PO,, 15 M, d,, = 1,71 g/ml

Raud(1l) sulfaadi lahus, 0,15 M

41,6 g raud(Il)sulfaatheptahiidraati (FeSO, . 7H,0) lahustatakse vees 1 I mddtekolvis.

Lisatakse 25 ml kontsentreeritud vadvelhapet (4.1) ja 25 ml fosforhapet (4.7). Mdotekolb tdidetakse
1 000 milliliitrini ja lahust segatakse.
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4.9. Kaaliumpermanganaadi lahus, 0,02 M.

Kaalutakse 3,160 g kaaliumpermanganaati (KMnO,) 0,1 mg tipsusega, kaalutis lahustatakse vees ja
lahuse maht tdiendatakse veega 1 000 milliliitrini.

4.10. Hobenitraadi lahus, ligikaudu 0,1 mol/l

1,7 g hobenitraati (AgNO;) lahustatakse vees ja lahuse maht tdiendatakse 100 milliliitrini.

5. Seadmed

5.1. Filtertiigel P16/ISO 4 793, poorsus 4, mahutavus 50 ml, ithendatud 500 ml imikolviga
5.2. Magnetsegur

6. Uuritava lahuse ettevalmistamine

6.1. Mangaani ekstrakt:

vt meetodid 10.1 ja 10.2 Juhul kui ei teata, kas uuritav ekstrakt sisaldab kloriidioone, kontrollitakse seda
iihe tilga hobenitraadi lahuse (4.10) lisamisega.

6.2. Kui kloriidioone ei esine, pannakse korgesse 400 ml keeduklaasi ekstrakti alikvoot, mis sisaldab
10-20 mg mangaani. Lahuse maht reguleeritakse ligikaudu 25 milliliitrini kas aurustamise voi vee
lisamise abil. Lisatakse 2 ml kontsentreeritud vadvelhapet (4.1).

6.3. Kui ekstrakt sisaldab kloriidioone, tuleb need eemaldada jargmiselt.

Korgesse 400 ml keeduklaasi pannakse ekstrakti alikvoot, mis sisaldab 10-20 mg mangaani. Lisatakse
5 ml 9 M véidvelhappe lahust (4.2). Lahus aetakse tdombekapis kuumutusplaadil keema ja keedetakse, kuni
ohtrate valgete aurude eraldumine lakkab. Keetmist jitkatakse, kuni lahuse maht vdheneb ligikaudu
2 milliliitrini (keeduklaasi pohja jadb ohuke kelme voi siirupjas vedelik). Keeduklaasil lastakse jahtuda
toatemperatuurini.

Lisatakse ettevaatlikult 25 ml vett ja kontrollitakse veel kord kloriidioonide olemasolu iihe tilga
hobenitraadi lahuse (4.10) lisamisega. Juhul kui kloriide veel esineb, lisatakse 5 ml 9 M vdavelhappe lahust
(4.2) ja kloriidioonide eemaldamist korratakse.

7. Protseduur

400 ml keeduklaasi, mis sisaldab uuritavat lahust, lisatakse 25 ml 6 M limmastikhappe lahust (4.3) ja
2,5 g naatriumvismutaati (4.5). Segatakse tugevasti kolm minutit magnetseguril (5.2).

Lisatakse 50 ml 0,3 M limmastikhappe lahust (4.4) ja segatakse uuesti. Filtreeritakse vaakumi abil ldbi
filtertiigli (5.1), mille pohi on kaetud diatomiidiga (4.6). Filtertiiglit pestakse korduvalt 0,3 M
lammastikhappe lahusega (4.4) virvusetu filtraadi saamiseni.

Filtraat ja pesuveed kantakse tile 500 ml keeduklaasi, segatakse ja lisatakse 25 ml 0,15 M raud(Il)sulfaadi
lahust (4.8). Juhul kui filtraat muutub pérast raud(ll)sulfaadi lisamist kollaseks, lisatakse 3 ml 15 M
ortofosforhapet (4.7).

Raud(Il)sulfaadi liig tiitritakse tagasi, lisades biiretist 0,02 M kaaliumpermanganaadi lahust (4.9), kuni
lahus muutub roosaks ja virvus pisib ithks minut. Pimekatse tehakse samades tingimustes, selle
erinevusega, et vdetiseproovi ei kasutata.

Mirkus
Oksiideeritud lahus ei tohi kokku puutuda kummiga.
8. Arvutuseeskiri
1 ml 0,02 M kaaliumpermanganaadi lahust vastab 1,099 mg mangaanile (Mn).

Mangaani protsent véetises arvutatakse jargmise valem abil:

Mn (%) (xbfxs) x0,1099 x - M.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

kus:

X, on pimekatselahuse puhul tiitrimiseks kulunud kaaliumpermanganaadi lahuse maht milliliiitrites,
X, on uuritava lahuse puhul tiitrimiseks kulunud kaaliumpermanganaadi lahuse maht milliliiitrites,
V  on protseduuri 10.1 v6i 10.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

a  on ekstrakti alikvoodi maht milliliitrites,

M  on uuritava proovi mass grammides.

Meetod 10.10

Moliibdeeni gravimeetriline miiramine vietiseekstraktides 8-hiidroksiikinoliini abil

Rakendatavus

Kiesolevas dokumendis médratakse kindlaks protseduur moliibdeeni maaramiseks véetiseekstraktides.

Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida moliibdeeni sisaldus kooskélas
kidesoleva médruse I lisa osaga E.

P6himote

Moliibdeeni sisalduse mddramiseks sadestatakse molitbdeen moliibdeenoksinaadina kindlaksmadratud
tingimustes.

Reaktiivid
Vidvelhappe lahus, ligikaudu 1M

11 mddtekolbi valatakse 800 ml vett, lisatakse ettevaatlikult 55 ml vdavelhapet (H,SO,, d,, = 1,84 g/ml)
ja segatakse. Parast jahtumist tdidetakse kolb 1 liitrini ja lahust segatakse.

Lahjendatud ammooniumbhiidroksiidi lahus, 1: 3

3 mahuosale veele lisatakse 1 mahuosa ammooniumhiidroksiidi (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml).

Lahjendatud dadikhappe lahus, 1: 3

3 mahuosale veele lisatakse 1 mahuosa kontsentreeritud &didikhapet (CH;COOH, 99,7 %,
dyo = 1,049 g/ml).

Dinaatriumetiileendiamiintetraatsetaadi (Na,EDTA) lahus

5 g Na,EDTA lahustatakse vees 100 ml mddtekolvis. Modtekolb tdidetakse mahumargini ja lahust
segatakse.

Puhverlahus

15 ml kontsentreeritud dddikhapet ja 30 g ammooniumatsetaati lahustatakse vees 100 ml mootekolvis.
Moatekolb tdidetakse 100 milliliitrini.

8-hiidroksiikinoliini (oksiini) lahus3

g 8-hiidroksiikinoliini lahustatakse 5 ml kontsentreeritud dddikhappes 100 ml mddtekolvis. Lisatakse
80 ml vett. Lisatakse tilkhaaval ammooniumhiidroksiidi lahust (4.2), kuni lahus muutub haguseks, ja
secjdrel lisatakse dddikhappe lahust (4.3), kuni lahus uuesti selgineb.

Mootekolb tdidetakse veega 100 milliliitrini.

Seadmed

Filtertiigel P16/ISO 4 793, poorsus 4, mahutavus 30 ml
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5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

7.2.

7.3.

pH-meeter klaaselektroodiga

Kuivatuskapp, mis on reguleeritav temperatuurile 130-135 °C

Uuritava proovi ettevalmistamine

Moliibdeeni ekstrakti valmistamine: vt meetodid 10.1 ja 10.2

Protseduur

Uuritava lahuse ettevalmistamine

250 ml modtekolbi pannakse moliibdeeni ekstrakti alikvoot, mis sisaldab 25-100 mg moliibdeeni (Mo).
Moatekolb tdidetakse veega 50 milliliitrini.

Lahuse pH reguleeritakse vaartusele 5, lisades tilkhaaval vddvelhappe lahust (4.1). Lisatakse 15 ml EDTA
lahust (4.4) ja seejdrel 5 ml puhverlahust (4.5). Lahuse maht tdiendatakse veega ligikaudu 80 milliliitrini.

Sadestamine ja sademe pesemine

Sadestamine

Lahust soojendatakse natuke ja pidevalt segades hakatakse lisama oksiini lahust (4.6). Sadestamist
jatkatakse, kuni sadet enam nihtavalt ei lisandu. Seejirel lisatakse veel tdiendavalt oksiini lahust, kuni
sademepealne lahus muutub norgalt kollaseks. Harilikult piisab 20 ml reaktiivi lisamisest. Sadet
soojendatakse norgalt veel 2-3 minutit.

Filtreerimine ja pesemine

Filtreeritakse labi filtertiigli (5.1). Loputatakse mitu korda 20 ml kuuma veega. Pesuveed muutuvad
jark-jargult varvusetuks, mis nditab, et sademes ei ole enam oksiini.

Sademe kaalumine
Sade kuivatatakse (vihemalt 1 tund) 130-135 °C juures konstantse massini,

seejrel jahutatakse eksikaatoris ja kaalutakse.

Arvutuseeskiri

1 milligrammi moliibdeniiiiloksinaati, MoO,(CsHgON),, vastab 0,2305 milligrammile moliibdeenile
(Mo).

Moliibdeeni protsent vietises arvutatakse jargmise valem abil:

VxD
Mo (%) = X x0,02305

axM

kus:

X on moliibdeniiiiloksinaatsademe mass milligrammides,

V  on protseduuri 10.1 v5i 10.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,
a on viimasest lahjendusest vdetud alikvoodi maht milliliitrites,

D on alikvoodi lahjendustegur,

M on uuritava proovi mass grammides.

Meetod 10.11

Tsingi miiramine vietiseekstraktides aatomiabsorptsioonspektromeetria abil

Rakendatavus

Kéesolevas ~ dokumendis maddratakse  kindlaks — protseduur tsingi mdaédramiseks
vietiseekstraktides.
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2. Rakendusala

Kéesolevat meetodit rakendatakse vietiseproovide analiiiisil, millest mikroelemendid on eraldatud
protseduuride 10.1 ja 10.2 kohaselt, ja mille puhul tuleb deklareerida tsingi sisaldus kooskdlas kéesoleva
madruse I lisa osaga E.

3. Pohimote

Ekstrakti to6deldakse ja lahjendatakse vajalikul viisil ning tsingi sisaldus ekstraktis madratakse
aatomiabsorptsioonspektromeetriliselt.

4. Reaktiivid

4.1. Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 6 M:
vt meetod 10.4 (4.1).

4.2. Vesinikkloriidhappe lahus, ligikaudu 0,5 M:
vt meetod 10.4 (4.2).

4.3. Lantaanisoola lahused (10 g La 1 liitris lahuses):
vt meetod 10.4 (4.3).

4.4. Tsingi kaliibrimislahused
4.4.1. Tsingi pohilahus, 1 000 pg/ml

Kaalutakse 1 g tsingipulbrit v6i tsingihelbeid tdpsusega 0,1 mg, kaalutis asetatakse 1 000 ml mddtekolbi
ja lahustatakse 25 ml 6 M vesinikkloriidhappe lahuses (4.1). Pdrast tsingi taielikku lahustumist tdidetakse
mddtekolb veega mahumirgini ja lahust segatakse hoolikalt.

4.4.2. Tsingi kaliibrimisrea emalahus, 100 pg/ml

200 ml moadtekolbi pannakse 20 ml pohilahust (4.4.1) ja lahjendatakse seda 0,5 M vesinikkloriidhappe
lahusega (4.2). Modtekolb tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumirgini ja lahust
segatakse hoolikalt.

5. Seadmed

Aatomiabsorptsioonspektromeeter:

vt meetod 10.4 (5). Seade peab olema varustatud valgusallikaga, mille emissioonispekter sobib tsingi
karakteristliku neeldumisribaga, 213,8 nm. Spektromeeter peab vdimaldama kasutada

taustakorrektsiooni
6. Uuritava lahuse ettevalmistamine
6.1. Tsingi ekstrakt:

vt meetod 10.1 ja/voi 10.2.

6.2. Lahuse ettevalmistamine mdotmiseks:
vt meetod 10,4 (6.2). Uuritav lahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti lantaanisoola lahust (4.3).

7. Protseduur

7.1. Pimekatselahuse valmistamine
vt meetod 10.4 (7.1). Pimekatselahus peab sisaldama 10 mahuprotsenti protseduuri 6.2 puhul mainitud
lantaanisoola lahust.

7.2. Kaliibrimislahuste valmistamine

vt meetod 10.4 (7.2). Selleks, et tsingi sisaldus oleks vahemikus 0-5 pg/ml, pannakse 100 ml
mddtekolbidesse eraldi 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ja 5 ml kaliibrimisrea emalahust (4.4.2). Vajaduse korral
reguleeritakse vesinikkloriidhappe sisaldus voimalikult ldhedaseks vesinikkloriidhappe sisaldusele
uuritavas lahuses. Igasse mootekolbi lisatakse 10 ml protseduuri 6.2 puhul mainitud lantaanisoola lahust.
Moatekolvid tdidetakse 0,5 M vesinikkloriidhappe lahusega (4.2) mahumirgini ja lahuseid segatakse
hoolikalt.

Saadud kaliibrimislahuste tsingisisaldused on vastavalt 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ja 5 pg/ml.

7.3. Maddramine:

vt meetod 10.4 (7.3). Spektromeeter (5) valmistatakse ette mddtmisteks lainepikkusel 213,8 nm.
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Arvutuseeskiri

Vt meetod 10.4 (8).

Tsingi protsent véetises arvutatakse jirgmise valem abil:

Zn (%) = [(x,~x)*V x D]/ (M x10")

juhul, kui kasutati meetodit 10.3, on arvutusvalem jargmine:

kus:

Zn (%) = [(x,~x)* V x2D] /(M x 10")

Zn on tsingi protsent vaetises,

Xs
Xp
\%
D

M

on uuritava lahuse kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (pug/ml),
on pimekatselahuse kontsentratsioon mikrogrammides milliliitri kohta (ug/ml),
on protseduuri 10.1 vdi 10.2 kohaselt saadud ekstrakti maht milliliitrites,

on protseduuri 6.2 kohane lahjendustegur,

on protseduuri 10.1 vdi 10.2 kohaselt vdetud kaalutise mass grammides,

Lahjendusteguri D arvutuseeskiri:

Kui al, a2, a3, ..., ai ja a on alikvoodid milliliitrites ning v1, v2, v3, ..., vi ja 100 on neile vastavate
lahjenduste mahud milliliitrites, arvutatakse lahjendustegur jargmise valemi abil:

D= (vyfa)) x (vfay) * (vfa;) x - - < (vi ai) x (100 [ ).
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V LISA

A. DOKUMENDID, MILLEST TOOTJAD VOI NENDE ESINDAJAD JUHINDUVAD TEHNILISE KAUSTA
KOOSTAMISEL UUE VAETISELIIGI KANDMISEKS KAESOLEVA MAARUSE I LISASSE

1. Juhend tehnilise kausta koostamiseks vietisele mérke “EU vietis” taotlemisel.
Euroopa Uhenduste Teataja C 138, 20.5 1994, lk 14.

2. Komisjoni 5. mirtsi 1991. aasta direktiiv 91/155/EMU, milles mératletakse ja sitestatakse ohtlikke valmistisi
kisitleva eriteabe siisteemi iiksikasjalik kord direktiivi 88/379/EMU artikli 10 rakendamiseks.

Euroopa Uhenduste Teataja L 76/35, 22.3.1991, 1k 35.

3. Komisjoni 10. detsembri 1993. aasta direktiiv 93/112/EU, millega muudetakse komisjoni direktiivi 91/155/EMU,
milles madratletakse ja sitestatakse ohtlikke valmistisi ksitleva eriteabe siisteemi iiksikasjalik kord ndukogu
direktiivi 88/379/EMU artikli 10 rakendamiseks.

Euroopa Uhenduste Teataja L 314, 16.12.1993, lk 38.

o~]

. AKREDITEERIMISSTANDARDID SEOSES LABORATOORIUMIDEGA, KES ON .PADEVAD
OSUTAMA VAJALIKKE TEENUSEID, ET KONTROLLIDA EU VAETISTE VASTAVUST KAESOLEVA
MAARUSE JA SELLE LISADE NOUETELE

1. Laboratooriumide tasemel rakendatav standard:
EN ISO/IEC 17025. Padevuse iildnouded katse- ja modtelaboratooriumidele.
2. Akrediteerimisasutuste tasemel rakendatav standard:

EN 45003. Modte- ja katselaboratooriumide akrediteerimise siisteem: tegevuse ja tunnustamise iildnouded.



