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A BIZOTTSAG 93/1/EGK IRANYELVE
(1993. janudr 21.)

a miitragydk mintavételi és vizsgilati médszereire vonatkozé tagdllami jogszabilyok kozelitésérdl
sz616 77/535/EGK irdnyelv médositdsirdl

(Nyomelemek analitikai médszerei)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,

tekintettel az Eurépai Gazdasdgi Kozosséget létrehozé szerzd-
désre,

tekintettel a legutébb a 89/530/EGK irdnyelvvel (') moédositott,
a mitragydkra vonatkozé tagdllami jogszabdlyok kozelitésérdl
sz016, 1975. december 18-i 76/116/EGK tandcsi irdnyelvre (%)
és kiilonosen annak 9. cikk (2) bekezdésére,

mivel a Szerz8dés 8a. cikke létrehoz egy olyan, bels§ hatdrok
nélkili térséget, amelyben biztositott az druk, a személyek, a
szolgaltatdsok és a t6ke szabad mozgdsa;

mivel a 89/530/EGK irdnyelv kiegésziti és modositja a
76/116/EGK irdnyelvet a mitragydk bor-, kobalt-, réz-, vas-,
mangan-, molibdén- és cinktartalma tekintetében;

mivel a legutébb a 89/519/EGK irdnyelvvel () modositott
77/535/EGK bizottsagi irdnyelv (‘) rendelkezik a kozosségi
mitragydk hatdsagi vizsgalatarol annak érdekében, hogy ellend-
rizze a mitragydk mingségére és Osszetételére vonatkozd
kozosségi rendelkezések dltal tdmasztott kovetelmények teljesii-
1ését; mivel a 77[535/EGK irdnyelvet ki kell egésziteni tgy,
hogy ellendrizni lehessen azokat a mitrdgyakat is, amelyek a
89/530/EGK irdnyelv hatdlya ald tartoznak;

mivel a javasolt intézkedések hatdlydt és hatdsait tekintve azok
a kozosségi intézkedések, amelyrdl ez az irdnyelv rendelkezik,
nem csak szitkségesek, de elengedhetetlenek is a kittizott célok
eléréséhez; mivel ezeket a célokat a tagdllamok nem képesek
egyediill megvaldsitani, és mivel megvaldsitasukrdl kozosségi
szinten a 76/116/EGK irdnyelv mar rendelkezik;

1

() HL L 281., 1989.9.30., 116. o.
() HLL 24, 1976.1.30,, 21. o.
() HL L 265.,1989.9.12,, 30. o.
() HLL 213.,,1977.8.22,, 1. o.

mivel az ebben az irdnyelvben meghatdrozott intézkedések
osszhangban dllnak a mdtrdgya-kereskedelem technikai akadé-
lyainak felszdmoldsira vonatkozd irdnyelveknek a mdszaki
fejlédéshez torténd hozzdigazitdsival foglalkozé bizottsdg véle-
ményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A 77|535/EGK irdnyelv II. melléklete ezen irdnyelv mellékle-
tével egésziil ki.

Az emlitett mellékletben szerepld modszerek a kozosségi
mitragydk esetében olyan nyomelemek meghatdrozdsira alkal-
mazanddk, amelyeket a mitridgya a megadott Gsszetétel szerint
legfeljebb 10 %-ban tartalmaz.

2. cikk

(1) A tagdllamok hatdlyba léptetik azokat a rendelkezéseket,
amelyek sziikségesek ahhoz, hogy ennek az irdnyelvnek 1993.
december 31-e el6tt megfeleljenek. Errél haladéktalanul tdjékoz-
tatjak a Bizottsdgot.

Amikor a tagillamok elfogadjak ezeket a rendelkezéseket,
azokban hivatkozni kell erre az irdnyelvre, vagy azokhoz hiva-
talos kihirdetésiik alkalmaval ilyen hivatkozast kell fdizni. A
hivatkozds modjat a tagallamok hatdrozzdk meg.
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(2) A tagdllamok kozlik a Bizottsiggal nemzeti joguknak Kelt Briisszelben, 1993. janudr 21-én.
azokat a rendelkezéseit, amelyeket az ezen iranyelv éltal szaba-
lyozott teriileten fogadtak el. a Bizottsdg részérdl
Martin BANGEMANN
3. cikk

a Bizottsdg tagja

Ennek az irdnyelvnek a tagallamok a cimzettjei.
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4.2

MELLEKLET

9. mddszerek
NYOMELEMEK
9.1. médszer
AZ OSSZES NYOMELEM KIVONASA

CEL
A modszer a kovetkez8 nyomelemek kivondsdra vonatkozdan hatdrozza meg az eljardst: osszes bor, Osszes
kobalt, Osszes réz, Osszes vas, Gsszes mangdn, Osszes molibdén és osszes cink. A célkitiizés az, hogy minél keve-
sebb kivonatot kelljen elGéllitani, és amikor csak lehet, ugyanazt a kivonatot hasznéljuk fel valamennyi fent felso-
rolt nyomelem teljes mennyiségének meghatdrozdsara.

ALKALMAZASI KOR

Az eljards azokra az EGK-miitrdgydkra vonatkozik, amelyek a 89/530/EGK irdnyelv (') hatdlya ald tartoznak, és a
kovetkezd nyomelemek egyikét, vagy koziliik tobbet tartalmaznak: bor, kobalt, réz, vas, mangdn, molibdén és
cink. Alkalmazhaté minden olyan nyomelemre, amelynek megadott koncentrcidja 10 % vagy anndl kevesebb.
ALAPELV

Forrdsban 1év§ higitott sésavban valé oldds.

Megjegyzés: A kivonds tapasztalati jellegti és ezért a terméktdl vagy a mitragya egyéb Osszetevéitsl fiiggGen
el6fordulhat, hogy nem mindig veszteségmentes. Kiilonosen egyes mangdn-oxidok esetében a kivont
mangdn mennyisége a minta tényleges mangdntartalmandl jelentGsen kevesebb lehet. A
mitragyagyartok feleldssége annak biztositdsa, hogy a megadott érték ténylegesen annak a mennyi-
ségnek feleljen meg, amit a vizsgélat koriilményei kozott ki lehet vonni.

REAGENSEK
Higitott sésavoldat (HCI), kb. 6 M:
Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész ssavat (p = 1,18 g/ml) egy térfogatrész vizzel.

Témény ammoniaoldat (NH,OH, p = 0,9 g/ml),

ESZKOZOK
Allithaté hémérsékleti elektromos f6z6lap.

Megjegyzés: Ha a kivonat bortartalmdt kell meghatdrozni, ne haszndljunk boroszilikdt tivegeszkozt. Mivel a
modszer forraldst is tartalmaz, teflon vagy kvarciiveg alkalmazdsa javasolt. Ha a ledblitéshez boratokat
tartalmazé mosogatdszert hasznaltunk, akkor az tivegedényt hasznalat el6tt gondosan 4t kell 6bliteni.

A MINTA KESZITESE
Ldsd az 1. médszert (77/535/EGK irdnyelv, HL L 213., 1977.8.22,, 1. 0.).

ELJARAS
Mintavétel

Mérjiink le a miitrdgydbdl 1 vagy 2 g-ot, attdl fiigg8en, hogy mennyi a termékben az elem varhat6 koncentrd-
ci6ja. Az aldbbi tdbldzatot kell haszndlni ahhoz, hogy megfeleld higitds utdn a végs6 oldat az egyes mddszereknek
megfelel6 mérési tartomanyon beliil essen. A mintdkat 1 mg-os pontossaggal kell bemérni.

A nyomelem megadott koncentrcidja a < 001 0,01-<5 > 5-10
miitrgydban (%)

A vizsgélati minta tomege (g) 10 5 2

Az adott elem tomege a mintdban (mg) 1 0,5-250 100-200
A kivonat térfogata, V (ml) 250 500 500
Az adott elem koncentricidja a kivonatban 4 1-500 200-400
(mgf)

Vigyiik dt a mintdt egy 250 ml-es f6z8pohdrba.

(') HL L 281.,1989.9.30., 116. o.
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7.2

4.1.

5.1.

5.2.

Az oldat elkészitése

Ha sziikséges, nedvesitsik meg a mintdt egy kis vizzel, majd évatosan, kis részletekben adjuk hozzd annyiszor
10 ml higitott s6savat (4.1.), ahdny g-ot bemértiink a mititragydbdl, és ezutdn adjunk hozzd kb. 50 ml vizet.
Fedjiik le a f6zGpoharat oraiiveggel, és keverjik Ossze a tartalmdt. A f6z6lapon forraljuk fel, majd tartsuk
forrdsban 30 percen keresztiil. Id6nként megkeverve hagyjuk lehdlni. Vigyiik dt veszteség nélkil egy 250 vagy
500 ml-es mérélombikba (lisd a tdbldzatot). Toltsiik a jelig vizzel, és gondosan keverjitk ossze. Szirjiik dt egy
szdraz szir6n, szdraz edénybe. Ontsiik el a szdrlet els6 részét. A kivonatnak tokéletesen tisztanak kell lennie.

Ajanlatos a meghatdrozdsokat késedelem nélkiil elvégezni a tiszta szirlet aliquot részein. Ha nem azonnal
végezzitk a mérést, akkor a kivonatokat tartalmaz6 lombikokat dugéval zérjuk le.

Megjegyzés: Az olyan kivonatokndl, amelyeknél a bortartalmat kell meghatdrozni, a kovetkezSképpen jarjunk el:
allitsuk be a pH-értéket koncentrélt ammonia oldattal (4.2.) 4 és 6 kozé.

MEGHATAROZAS

Az egyes nyomelemek meghatdrozdsat a kiilon minden nyomelemre el6irt médszerben megadott aliquot részeken
kell elvégezni.

Ha sziikséges, a 9.3. mddszerrel tavolitsuk el a szerves keldt- vagy komplexképz8 anyagokat a kivonat egy aliquot
részébdl. Ha a meghatdrozdst atomabszorpcios spektrometridval végezziik, akkor erre nincs feltétlentl szitkség.

9.2. médszer
A VIZOLDHATO NYOMELEMEK KIVONASA
CEL

A modszer eljérast ir le a kovetkezd nyomelemek vizoldhat6 formdinak meghatdrozasahoz: bor, kobalt, réz, vas,
mangdn, molibdén és cink. A célkitlizés az, hogy minél kevesebb kivondst kelljen elvégezni, és amikor csak lehet,

ALKALMAZASI KOR

Ez az eljdrds azokra az EGK-miitragydkra vonatkozik, amelyek a 89/530/EGK irdnyelv hatdlya ald tartoznak, és a
kovetkez nyomelemek egyikét, vagy koziliik tobbet tartalmaznak: bor, kobalt, réz, vas, mangdn, molibdén és
cink. Alkalmazhaté minden nyomelemre, amelynek megadott koncentriciéja 10 % vagy annél alacsonyabb.
ALAPELV

A nyomelemeket tigy vonjuk ki, hogy a mtragyat 20 °C + 2 °C hémérsékleten vizzel razatjuk.

Megjegyzés: A kivonds tapasztalati jelleg(i és el6fordulhat, hogy nem veszteségmentes.

REAGENSEK

Higitott sésavoldat (HCl), kb. 6 M:

Keverjiink 0ssze 1 térfogatrész sésavat (p = 1,18 g/ml) 1 térfogatrész vizzel.

ESZKOZOK
Rotdcids raz6gép, 35-40 fordulat/perc sebességre allitva.

pH-méré.

Megjegyzés: Ha a kivonat bértartalmdt kell meghatdrozni, ne haszndljunk boroszilikit iivegedényt. Teflon vagy
kvarciiveg alkalmazdsa javasolt. Ha a leoblitéskor bordtokat tartalmazé mosogatoszert hasznéltak, az
iivegedényt hasznélat el6tt alaposan ét kell obliteni.

A MINTA KESZITESE

Lasd az 1. médszert (77/535/EGK irdnyelv, [HL L 213., 1977.8.22,, 1. 0.]).



182 Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 03/14. kotet
7. ELJARAS
7.1.  Mintavétel

Mérjiink le a mitragydbol 1 vagy 2 g-ot, attdl fiiggéen, hogy mennyi a termékben az elem varhaté koncentra-

ci6ja. Az aldbbi tdblazatot kell haszndlni ahhoz, hogy a végsg oldat megfelel§ higitds utdn az egyes médszereknek

megfelel§ mérési tartomanyon beliil essen. A mintdkat 1 mg-os pontossdggal kell bemérni.

A nyomelem megadott koncentrcidja a < 001 0,01-<5 > 5710

mitragydban (%)

A vizsgélati minta tdmege (g) 10 5 2

Az adott elem témege a mintdban (mg) 1 0,5-250 100-200

A kivonat térfogata, V (ml) 250 500 500

Az adott elem koncentrdci6ja a kivonatban 4 1-500 200-400

(mgf)

Vigyiik a mintdt egy 250 vagy 500 ml-es lombikba (a tabldzat alapjan).

7.2, Az oldat elkészitése

Adjunk kb. 200 ml vizet a 250 ml-es lombikba, vagy 400 ml vizet az 500 ml-es lombikba.

Zérjuk le jol a lombikot. Rizzuk meg erésen kézzel, hogy jol eloszlassuk a mintdt, azutdn helyezziik a lombikot a

razogépre, és 30 percig rdzassuk.

Vizzel toltsiik a jelig, és gondosan keverjiik dssze.

7.3. A mintaoldat elkészitése

Sziirjitk le rogton szdraz, tiszta lombikba. A lombikot zdrjuk le dugéval. A meghatdrozdst a szlirést kovetSen

azonnal végezziik el.

Megjegyzés: Ha a sziirlet fokozatosan zavarossd vélik, végezziink 0j kivondst a 7.1. és 7.2. pont szerint, Ve térfo-
gatd lombikot haszndlva. Sziirjiik dt a kivonatot W térfogatd, el6zetesen kiszaritott mérélombikba,
amelybe mdr t6lt6ttink 5,00 ml higitott sésavat (4.1.). Allitsuk le a sz{irést pontosan abban a pilla-
natban, amikor a folyadékszint eléri a kalibracios jelet. Gondosan keverjiik 6ssze.

Ilyen koriilmények kozt az eredmények megaddsakor a V értéke:

V = Ve x W/(W - 5).

Az eredmények kiszamitdsakor a higitds ett6l a V értéktdl fiigg.

8. MEGHATAROZAS

Az egyes nyomelemek meghatdrozdsat a killon minden egyes nyomelemekre el6irt modszerben megadott aliquot

részeken kell elvégezni.

Ha sziikséges, a 9.3. mddszerrel tavolitsuk el a szerves keldt- vagy komplexképzd anyagokat a kivonat egy aliquot

részébdl. Ha a meghatdrozast atomabszorpcios spektrometridval végezzik, akkor erre nincs feltétlentl sziikség.

9.3. mddszer
SZERVES VEGYULETEK ELTAVOLITASA MUTRAGYAKIVONATOKBOL
1. CEL
Ez a médszer a szerves vegyiiletek miitrdgyakivonatokbdl valé eltdvolitdsdra vonatkozo eljdrast irja le.
2. ALKALMAZASI KOR

Az eljdrdst a 9.1. és 9.2. moddszerrel kivont olyan miitrdgyamintdk vizsgdlatira lehet alkalmazni, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az Osszes és[vagy a vizoldhatd elemek bejelentését eldirja.

Megjegyzés: Kis mennyiségli szerves anyag jelenléte az atomabszorpcids spektrometridval torténé meghatdrozdst
dltaldban nem zavarja.
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3. ALAPELV
Az aliquot részben jelen 1év3 szerves vegyiileteket hidrogén-peroxiddal oxidéljuk.
4. REAGENSEK
4.1.  Higitott sésavoldat (HCl), kb. 0,5 M:
Keverjiink 0ssze 1 térfogatrész sosavat (p = 1,18 g/ml) 20 térfogatrész vizzel.
4.2, Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0,, p = 1,11 g/ml), nyomelemektSl mentes.
5. ESZKOZOK
Szabélyozhaté hémérsékletd elektromos f6z6lap.
6.  ELJARAS

Vegyiink 25 ml-t a 9.1. vagy 9.2. mddszerrel nyert kivonatbdl, és vigyiik at egy 100 ml-es f6z8pohdrba. A 9.2.
modszerrel nyert kivonat esetében adjunk hozzd 5 ml higitott sésavoldatot (4.1.). Azutdn adjunk hozzd 5 ml
hidrogén-peroxid oldatot (4.2.). Takarjuk le drativeggel. Hagyjuk kb. 1 6rdn keresztiil szobahdmérsékleten oxidd-
16dni, majd fokozatosan melegitsiik forrdsig, és fél ordig forraljuk. Ha szitkséges, lehilés utdn még egyszer adjunk
hozzd 5 ml hidrogén-peroxidot. Végiil forraljuk fel a hidrogén-peroxid felesleg eltdvolitdsihoz. Hagyjuk lehdlni,
és vigyiik dt veszteség nélkiil egy 50 ml-es mér6lombikba, majd toltsiik a jelig. Szfirjiik le, ha sziikséges.

higitast figyelembe kell venni.

9.4. médszer

NYOMELEMEK MEGHATAROZASA MﬁTRAGYAKIYONATOKBAN ATOMABSZORPCIOS SPEKTROMET-

4.1.

4.2

RIAVAL.
(ALTALANOS ELJARAS)
CEL

A médszer bizonyos nyomelemek mitragyakivonatokban jelen 1év8 mennyiségének atomabszorpciods spektromet-
rids médszerrel torténé meghatdrozdsdhoz ir el§ altaldnos eljardst.
ALKALMAZASI KOR

Az eljardst a 9.1. és 9.2. mddszerrel kivont olyan mdtrdgyamintdk vizsgdlatdra lehet alkalmazni, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az Gsszes és[vagy a vizben oldhatd elemek bejelentését el6irja.

Ennek az eljardsnak kiilonb6z8 nyomelemekre torténd alkalmazdsa az egyes elemek esetében meghatdrozott
modszerek lefrdsaban van részletezve.

Megjegyzés: Kis mennyiségii szerves anyag jelenléte a legtobb esetben nem zavarja az atomabszorpcids spektro-
metridval torténé meghatdrozast.

ALAPELV

Miutdn a kivonatot sziikség szerint kezeltiik a zavaré kémiai anyagok mennyiségének csokkentése vagy eltavoli-
tasa érdekében, a kivonatot meghigitjuk gy, hogy a koncentrdci6 a spektrofotométer optimdlis mérési tartomad-
nyaba essen a nyomelem meghatdrozdsdhoz alkalmas hullimhossznal.

REAGENSEK

Higitott sésav (HCl) oldat, kb. 6 M:

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sésavat (p = 1,18 g/ml) 1 térfogatrész vizzel.

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 M:

Keverjiink dssze 1 térfogatrész sosavat (p = 1,18 g/ml) 20 térfogatrész vizzel.
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4.3.

4.4.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2

7.3.

Lantdnséoldatok (10 g La/l).

Ezt a vegyszert a kobalt, vas, mangdn és cink meghatdrozdsihoz hasznéljuk. Az alibbi médszerek egyikének alkal-
mazdsaval készithetd el:

a) Lantdn-oxidot sésavban (4.1.) feloldunk. Tegyiink 11,73 g lantdn-oxidot (La,0;) 150 ml vizzel egy literes
mérélombikba, és adjunk hozzd 120 ml 6 M sésavat (4.1.). Hagyjuk felold6dni, majd vizzel egészitsiik ki egy
literre, és gondosan keverjitk 6ssze. Ez az oldat kb. 0,5 M tdménység(i, sosavban oldva; vagy

b) Lantdn-klorid, -szulfdt vagy -nitrdt oldattal. Oldjunk fel 26,7 g lantdn-klorid-heptahidratot (LaCl,.7H,0) vagy
31,2 g lantdn-nitrat-hexahidratot (La(NO,),.6H,0) vagy 26,2 g lantdn-szulfit-nonahidratot (La,(SO,),.9H,0)
150 ml vizben, azutdn adjunk hozzd 85 ml 6 M sésavat (4.1.). Hagyjuk feloldodni, majd vizzel egészitsiik ki
térfogatdt 1 literre. Gondosan keverjiik dssze. Ez az oldat kb. 0,5 M toménységti, ssavban oldva.

Kalibracios oldatok

Ezek készitésére vonatkozdan ldsd az egyes nyomelemekre megadott egyedi vizsgdlati médszereket.

ESZKOZOK

Atomabszorpcids spektrométer a meghatdrozandé elemekre jellemzd sugdrzds kibocsdtdsdra alkalmas fényforrd-
sokkal felszerelve.

A vegyésznek kovetnie kell a mdszer gyartdjanak hasznalati utasitdsat, és értenie kell a mdszer kezeléséhez. A
mszer tegye lehet6vé a hattérkorrekcié alkalmazdsdt, hogy azt szitkség esetén (Co és Zn meghatdrozdsokhoz)
haszndlni lehessen. A vizsgélatokhoz levegdt és acetilén gézt kell haszndlni.

AZ ELEMZENDO OLDAT ELKESZITESE

A meghatdrozandé elemeket tartalmazé kivont oldatok készitése.
Lasd a 9.1. és[vagy 9.2., illetve szitkség szerint a 9.3. mddszert.
A mintaoldat kezelése

Higitsuk fel a 9.1, a 9.2. vagy a 9.3. médszerrel kapott kivonat aliquot részét vizzel ésfvagy s6savval (4.1.) vagy
(4.2.) gy, hogy a végsé mérési oldatban a meghatdrozandé elem koncentricidja megfeleljen az alkalmazott kalib-
rdci6s tartomdnynak (7.2.) és a sésav koncentracidja legyen legaldbb 0,5 M és legfeljebb 2,5 M. Ehhez egy vagy
tobb egymadst kovetd higitds elvégzésére van sziikség.

A kivonat végs6 higitdsdval nyert oldat egy aliquot részét vegyik ki, a térfogatat nevezziik (a) ml-nek, és vigyiik at
egy 100 ml-es mér6lombikba. Ha kobalt-, vas-, mangdn- vagy cinktartalmat hatdrozunk meg, akkor adjunk hozzd
10 ml lantdnséoldatot (4.3.). Toltsiik fel a jelig a 0,5 M sésavoldattal (4.2), és gondosan keverjitk ossze. Ez a

ELJARAS
Vakoldat készitése

Készitsiink vakoldatot tgy, hogy a kivondstdl kezdve megismételjikk az egész eljdrast, de nem adjuk hozzd a
bemért mitragyamintat.

Kalibracios oldatok készitése

Az egyes nyomelemekre egyedileg megadott mddszerek szerint készitett kalibraciés munkaoldatok felhasznald-

vagy cink meghatdrozdsakor adjunk az oldatokhoz 10 ml-t ugyanabbdl a lantdnséoldatbodl (4.3.), amit a 6.2.
pontnal haszndltunk. Toltsiik fel a jelig a 0,5 M sdsavoldattal (4.2.), és keverjiik alaposan ssze.

Meghatérozds

Készitsiik el§ a spektrofotométert (5.) a mérésekhez, és dllitsuk be az egyes nyomelemekhez a médszer altal meg-
adott hullimhosszra.

Porlasszuk be hdromszor egymadst kovetSen a kalibrcids oldatokat (7.2.), a mintaoldatot (6.2.) és a vakoldatot
(7.1.), mikozben feljegyezziik az egyes eredményeket, és kioblitjik a késziiléket az egyes porlasztdsok kozott desz-
tillalt vizzel.
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4.1.

Vegyiik fel a kalibracids gorbét tgy, hogy minden kalibricids oldatra (7.2.) nézve a spektrométeren leolvasott
értékek atlagat felvessziik az ordindtdn, az elem pg/ml-ben kifejezett megfelels koncentracidit pedig az abszcisz-
szan.

datban (x,) (7.1.), a koncentrdciokat pg/ml-ben kifejezve.

AZ EREDMENYEK MEGADASA

A nyomelem %-os koncentricidja (E) a miitrdgydban egyenld:
E (%) = [(X,=X,) x VxDJ/(M x 10%).

ha a 9.3. mddszert hasznaltuk:
E (%) = [(X,-Xy) x Vx 2D]/(M x 10%),

ahol:

E a meghatdrozott nyomelem mennyisége, a miitrdgya %-dban kifejezve;
X, a mintaoldat (6.2.) koncentracidja pg/ml-ben;

x, a vakoldat (7.1.) koncentracidja pg/ml-ben;

V a9.1. vagy 9.2. mddszerrel nyert kivonat térfogata ml-ben;

D a végrehajtott higitdsnak (6.2.) megfeleld tényezs;

M a 9.1. vagy 9.2. mbdszer szerint bemért minta tomege g-ban.

Ha a (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) az aliquot részek, és (v1), (v2), (v3),... (vi) és (100) a higitdsaiknak rendre

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x.x.x.x (vi/ai) x (100/a).

9.5. mddszer

MEGHATAROZASA MUTRAGYAKIVONATOKBAN ~AZOMETIN-H SPEKTROFOTOMETRIAS
MODSZERREL

CEL

A médszer a bor mitragyakivonatokban torténs meghatdrozasanak eljardsat irja le.

ALKALMAZASI KOR

Az eljardst a 9.1. és 9.2. mddszerrel kivont olyan mdtrdgyamintdk vizsgdlatira lehet alkalmazni, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az Gsszes és[vagy a vizben oldhatd bértartalom bejelentését eldirja.

ALAPELV

A bordtionok azometin-H oldatban sirga szint komplexet képeznek, amelynek koncentricidjit molekuldris
abszorpcids spektrometridval 410 nm-en hatdrozzuk meg. A zavaré ionokat EDTA-val fedjiik el.

REAGENSEK

EDTA puffer oldat

300 ml vizet tartalmazé 500 ml-es mérélombikba tegyiink:
- 75 g ammoénium-acetatot (NH,O0CCH,),
- 10 g dindtrium-etilén-diamin-tetraacetdtot (Na,EDTA),

- 40 ml ecetsavat (CH;COOH, p = 1,05 g/ml).

Toltsiik fel a jelig vizzel, és gondosan keverjik dssze. Az oldat pH-jat tivegelektréddal ellendrizzik, az 4,8 + 0,1
legyen.
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4.2.

4.3.

6.1.

6.2.

6.3.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Azometin-H oldat

200 ml-es mérélombikba tegyiink

- 10 ml pufferoldatot (4.1.),

- 400 mg azometin-H-t (C,,H,,NNaO,S,),
- 2 g aszkorbinsavat (C,H,O,).

Toltsiik fel a jelig, és gondosan keverjiik 6ssze. Ebbdl a reagensbél ne készitsiink nagy mennyiséget, mert csak par
napig stabil.

Bér mérdoldatok

. Bor torzsoldat (100 pg/ml)

Oldjunk fel 0,5719 g bérsavat (H,BO,) vizben, egy 1 000 ml-es mérdlombikban. Toltsiik fel a jelig vizzel, és
gondosan keverjitk 6ssze. Toltsiik mdanyag edénybe, és taroljuk hitdszekrényben.

. Bér munkaoldat (10 pg/ml)

Tegyiink 50 ml torzsoldatot (4.3.1.) egy 500 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel, és gondosan keverjiik
Ossze.

ESZKOZOK

Spektrométer molekuldris abszorpciés mérésekhez, 10 mm optikai tthosszii kiivettakkal, 410 nm hullimhosszra
allitva.

AZ ELEMZENDO OLDAT ELKESZITESE

A béroldat készitése

Lasd a 9.1. és[vagy a 9.2., illetve értelemszertien a 9.3. modszert.

A mintaoldat készitése

A kivonat (6.1.) aliquot részét higitsuk meg tgy, hogy a 7.2. pontban megadott koncentrdciét kapjuk. Két egymdst

A korrekcids oldat elkészitése

Ha a mintaoldat (6.2.) szines, készitsiink megfelel6 korrekcids oldatot oly médon, hogy mdanyag kiivettaba
tesziink 5 ml mintaoldatot (6.2.), 5 ml EDTA puffer oldatot (4.1.) és 5 ml vizet, majd jol elkeverjiik.

ELJARAS

A vakoldat elkészitése

Készitstink vakoldatot gy, hogy az egész eljardst megismételjik a kivondstdl kezdve, de nem mériink be
mtragyamintat.

A kalibracios oldatok elkészitése

Tegyiink 0, 5, 10, 15, 20 és 25 ml kalibrdciés munkaoldatot (4.3.2.) 100 ml-es mérSlombikokba. Toltsiik fel a
jelig vizzel, és gondosan keverjiik ssze. Ezek az oldatok 0 és 2,5 ug/ml kozott tartalmaznak bort.

SzinelGhivés

Tegyiink a kalibrdcids oldatokbdl (7.2.), a mintaoldatokbdl (6.2.) és a vakoldatbdl (7.1.) 5-5 ml-t méianyag lombi-
kokba. Adjunk hozzdjuk 5 ml EDTA puffer oldatot (4.1.). Adjunk hozzdjuk 5 ml azometin-H oldatot (4.2.).

Gondosan keverjiik ossze, és 2 és fél-3 ordra sotét helyre dllitva hagyjuk a szint kialakulni.

Meérés

Mérjitk meg a 7.3. pont szerint kapott oldatokat, és ha sziikség van rd, a korrekcids oldat (6.3.) abszorbancidjat
410 nm-en, vizzel szemben. Minden leolvasas el6tt vizzel oblitsiik at a lombikokat.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

AZ EREDMENYEK MEGADASA

Abrézoljuk a kalibréciés gorbét tgy, hogy a kalibriciés oldatok (7.2.) koncentrci6jit az abszcisszdra, a spektrofo-
tométerrdl leolvasott abszorbancidt (7.4.) az ordindtira mérjiik fel.

Olvassuk le a kalibrdcis gorbérdl a bérkoncentraciot a vakprébdban (7.1.), a bérkoncentraciét a mintaoldatban
(6.2.), és ha a mintaoldatunk szines volt, akkor a mintaoldat korrigdlt koncentracidjat is. Az utdbbi kiszdmitd-
séhoz vonjuk ki a korrekcids oldat abszorbancidjat a mintaoldat abszorbancidjabdl (6.2.), és igy hatdrozzuk meg a
mintaoldat korrigdlt koncentracidjat. Jegyezzik fel a mintaoldat korrigalt (6.2.) vagy korrekcié nélkili (x)
koncentracidjat és a vakoldat (x,) koncentraci6jat.

A mfitrdgya szdzalékban kifejezett bortartalmat az aldbbi képlet adja meg:
B% = [(X, - Xy) xVxD]/(M = 10%)

Ha a 9.3. médszert hasznéltuk:
B% = [(X,-X,) xVx2D]/(M x 10*)

ahol:
B abortartalom a miitrgya szdzalékaban kifejezve;

X, a mintaoldat (6.2.) koncentracidja (pg/ml), korrekciéval vagy anélkiil;

s

x, a vakoldat (7.1.) koncentrdci6ja (ug/ml);
V a9.1. vagy 9.2. mddszer szerint nyert kivonat térfogata;
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezdje;

M a 9.1. vagy 9.2. médszer szerint bemért minta tomege g-ban.

sorg e

sorg e

D = (vlfal) x (v2/a2).

9.6. modszer
KOBALT MEGHATAROZASA MUTRAGYAKBAN ATOMABSZORPCIOS SPEKTROMETRIAVAL
CEL

Ez a mddszer a kobalt mtrdgyakivonatokban torténs meghatdrozdsanak eljardsat irja le.

ALKALMAZASI KOR

Az eljdrdst a 9.1. és 9.2. moddszerrel kivont olyan miitrdgyamintdk vizsgdlatira lehet alkalmazni, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az osszes és|vagy a vizben oldhaté kobalttartalom megaddsdt elSirja.

ALAPELVE

A kivonatok megfelel§ kezelése és higitdsa utdn a kobalttartalmat atomabszorpcids spektrometridval hatdrozzuk
meg.

REAGENSEK

Sésavoldat, kb. 6 M

Ldsd a 9.4 modszert (4.1.).

Sésavoldat, kb. 0,5 M

Lésd a 9.4 mddszert (4.2.).

Lantdnséoldatok (10 g La/l)

Ldsd a 9.4 modszert, (4.3.).

Kobalt kalibraciés oldatok
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4.4.1. Kobalt torzsoldat (1 000 pg/ml)

250 ml-es f6z6pohdrba mérjiink be 1 g kobaltot 0,1 mg-os pontossaggal, adjunk hozzd 25 ml 6 M sésavat
(4.1.), és melegitsiik f6z6lapon, amig a kobalt teljesen fel nem oldédik. Amikor lehdlt, vigyiik t veszteség nélkiil
egy 1 000 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel, és gondosan keverjiik Gssze.

4.4.2. Kobalt munkaoldat (100 pg/ml)
Vigyiink 10 ml torzsoldatot (4.4.1.) egy 100 ml-es mérdlombikba. Téltsiik fel a jelig 0,5 M sésavoldattal (4.2.), és
gondosan keverjiik ossze.

5. ESZKOZOK
Atomabszorpcids spektrométer: ldsd a 9.4. moédszert (5.). A mdszernek a kobalthoz megfelel6 sugdrforrssal
(240,7 nm) kell rendelkeznie. A spektrométernek alkalmasnak kell lennie hattérkorrekcio elvégzésére.

6. AZ ELEMZENDO OLDAT ELKESZITESE

6.1. Kivont kobaltoldat
Lasd a 9.1. és[vagy a 9.2., illetve értelemszertien a 9.3. modszert.

6.2. A mintaoldat elkészitése

Lasd a 9.4. mddszert (6.2.). A mintaoldatnak 10 térfogatszdzalék lantdnséoldatot (4.3.) kell tartalmaznia.

7. ELJARAS
7.1. A vakoldat készitése

Ldsd a 9.4. mddszert (7.1.). A vakoldatnak 10 térfogatszdzalék lantdnsdoldatot (6.2.) kell tartalmaznia.

7.2. A kalibrécios oldatok elkészitése
Lasd a 9.4. modszert (7.2.).

A kobalt 0-5 pg/ml kozotti optimdlis meghatdrozasi tartomanyénak beéllitdsdhoz 6ntsiink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3,
4 és 5 ml-t a munkaoldatbdl (4.4.2.) 100 ml-es mérSlombikokba. Ha sziikséges, a s6sav koncentraciot dllitsuk be

10 ml-t a 6.2. pontban alkalmazott lantinséoldatbdl. Toltsik fel 100 ml-re 0,5 M sésavoldattal (4.2.), és
gondosan keverjiik 6ssze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml kobaltot tartalmaznak.

7.3.  Mérés

Lasd a 9.4. mddszert (7.3.). Készitsiik fel a spektrométert (5.) 240,7 nm-en torténd mérésre.

8. AZ EREDMENYEK MEGADASA
Ldsd a 9.4. modszert (8.).

A miitrigya szdzalékban kifejezett kobalttartalmat az alabbi egyenlet adja meg:
Co% = [(X,—X,) x V xD]/(M x 10%)

Ha a 9.3. mddszert hasznaltuk:
Co% = [(X—X,) x V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Co a miitragya szdzalékban kifejezett kobalttartalma;

x, a mintaoldat (6.2.) koncentrdcidja (ug/ml);

x, a vakoldat (7.1.) koncentracidja (ug/ml);

V. a9.1.vagy a 9.2. mbdszer szerint nyert kivonat mennyisége (ml);
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezGje;

M a 9.1. médszer vagy a 9.2. médszer szerint bemért minta tdmege (g).

A D higitési tényezd kiszdmitdsa: Ha az (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) az aliquot részek, és (v1), (v2), (v3), ... (vi) és

D = (vlfal) x (v2[a2) x (v3[a3) x. x. x. x (vifai) x (100/a).
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9.7. mddszer

REZ MEGHATAROZASA MUTRAGYAKIVONATOKBAN ATOMABSZORPCIOS SPEKTROMETRIAVAL

4.1.

4.2

4.3.
4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2

CEL

Ez a médszer a réz mitrdgyakivonatokban valé meghatdrozasanak eljrdsat irja le.

ALKALMAZASI KOR

Az eljardst 9.1. és 9.2. mddszerrel kivont olyan mitragyamintdknak a vizsgdlatdra lehet alkalmazni, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az Gsszes és[vagy a vizben oldhat réztartalom megaddsat el6irja.

ALAPELV

A kivonatok megfelel§ kezelését és higitdsit kovetGen a réztartalmat atomabszorpcios spektrometridval hatd-
rozzuk meg.

REAGENSEK

Sésavoldat, kb. 6 M

Lisd a 9.4. médszert (4.1.).

Sosavoldat, kb. 0,5 M

Ldsd a 9.4. mddszert (4.2.).

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0,, p = 1,11 g/ml), nyomelemektS] mentes.

Réz kalibréci6s oldatok

Réz torzsoldat (1 000 pg/ml)

Mérjiink be 250 ml-es f6z8pohdrba 1 g rezet 0,1 mg-os pontossiggal, és adjunk hozzd 25 ml 6 M sdsavat
(4.1.), majd adjunk még hozzd 5 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.3.), végiil melegitsik f6z6lapon, amig a réz
teljesen fel nem oldddik. Vigyiik dt veszteség nélkiil egy 1 000 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel, és
gondosan keverjiik dssze.

Réz munkaoldat (100 pg/ml)

Helyezziink 20 ml torzsoldatot (4.4.1.) egy 200 ml-es mérélombikba. Toéltsiik fel a jelig 0,5 M sésavoldattal
(4.2.), és gondosan keverjiik ossze.

ESZKOZOK

Atomabszorpcids spektrométer: ldsd a 9.4. modszert (5.). A miszer legyen felszerelve rézre jellemzd sugarak
(324,8 nm) kibocsatdsdra alkalmas fényforrdssal.

AZ ELEMZENDO OLDAT ELKESZITESE

Kivont rézoldat

Lasd a 9.1. és[vagy a 9.2., illetve értelemszertien a 9.3 mddszert.

A mintaoldat elkészitése

Ldsd a 9.4. mddszert (6.2.).

ELJARAS
Vakoldat készitése

Lasd a 9.4. mddszert (7.1.).

A kalibricios oldatok elkészitése
Lisd a 9.4. médszert (7.2.).

A réz 0-5 pg/ml kozotti optimdlis meghatdrozdsi tartomdnyanak bedllitdsahoz 6ntsiink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4
és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.) 100 ml-es mér6lombikokba. Ha sziikséges, a sdsav-koncentraciot allitsuk be ugy,
hogy az a mintaoldat (6.2.) sdsav-koncentraciéjahoz a lehetd legkozelebb essen. Toltsik fel 100 ml-re 0,5 M
sosavoldattal (4.2.), és gondosan keverjitk ssze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml rezet tartal-
maznak.
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7.3. Meghatdrozas
Lasd a 9.4. mddszert (7.3.). Készitsiik fel a spektrométert (5.) 324,8 nm hullimhosszon torténé mérésre.
8. AZ EREDMENYEK MEGADASA

Ldsd a 9.4. modszert (8.).

A mfitragya szazalékban kifejezett réztartalmat az alabbi egyenlet adja meg:
Cu% = [(X,-X,) x V=xD]/(Mx 10%)

Ha a 9.3. médszert hasznéltuk:
Cu% = [(X,-X,) x Vx 2D]/(M x 10*)

ahol:

Cu a miitrdgya szdzalékban kifejezett réztartalma;

x, a mintaoldat koncentrici6ja (ug/ml) (6.2);

X, a vakoldat koncentrdci6ja (ug/ml) (7.1);

V a9.1. vagy a 9.2. médszer szerint nyert kivonat mennyisége (ml);
D a 6.2. szerint végzett higitds tényezsje;

M a9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint bemért minta tomege (g).

A D higitdsi tényezd kiszdmitdsa: Ha az (al), (a2), (@3),... (ai) és (a) az aliquot részek, és (v1), (v2), (v3),... (vi) és

sz

D = (vl[al) x (v2/a2) x (v3[a3) x. x. x. x (vifai) x (100/a).

9.8. maddszer

VAS MEGHATAROZASA MUTRAGYAKIVONATOKBAN ATOMABSZORPCIOS SPEKTROMETRIAVAL

4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

CEL

A mddszer a vas mitragyakivonatokban valé meghatdrozdsinak eljdrasat frja le.

ALKALMAZASI KOR

Az eljdrds a 9.1. és 9.2. moddszerrel kivont olyan mitrdgyamintdknak a vizsgdlatdra vonatkozik, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az osszes és|vagy a vizben oldhaté vastartalom megaddsat el6irja.

ALAPELV

A kivonatok megfelel6 kezelését és higitdsat kovetSen a vastartalmat atomabszorpcids spektrometridval hatd-
rozzuk meg.

REAGENSEK

Sésavoldat, kb. 6 M

Lésd a 9.4. médszert (4.1.).

Sésavoldat, kb. 0,5 M

Ldsd a 9.4. mddszert (4.2.).

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0,, p = 1,11 g/ml), nyomelemektSl mentes.

Lantdns6oldatok (10 g La literenként)

Ldsd a 9.4. mddszert (4.3.).

Vas kalibracids oldatok
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4.5.1. Vas torzsoldat (1 000 pg/ml)

Mérjiink be 500 ml-es f6z6pohdrba 1 g tiszta vashuzalt 0,1 mg-os pontossiggal, adjunk hozzd 200 ml 6 M
sosavat (4.1.) és 15 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.3.). Melegitsiik f6z6lapon, amig a vas teljesen fel nem oldédik.
Amikor lehdlt, vigyiik 4t veszteség nélkiil egy 1 000 ml-es mérdlombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel, és gondosan
keverjiik ossze.

4.5.2. Vas munkaoldat (100 pg/ml)
Helyezziink 20 ml torzsoldatot (4.5.1.) egy 200 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig 0,5 M sdsavoldattal
(4.2.), és gondosan keverjiik ossze.

5. ESZKOZOK
Atomabszorpcibs spektrométer: ldsd a 9.4. moédszert (5.). A miszer legyen felszerelve vasra jellemzd sugarak
(248,3 nm) kibocsatdsdra alkalmas fényforrassal.

6. AZ ELEMZENDO OLDAT ELKESZITESE

6.1. Kivont vasoldat
Lasd a 9.1. ésfvagy a 9.2., illetve értelemszertien a 9.3. mddszert.

6.2. A mintaoldat elkészitése

Lasd a 9.4. mddszert (6.2.). A mintaoldatnak 10 térfogatszazalék lantdnséoldatot kell tartalmaznia.

7. ELJARAS

7.1.  Vakoldat készitése
Lasd a 9.4. médszert (7.1.). A mintaoldatnak 10 térfogatszdzalék, a 6.2. pontban haszndlt lantinséoldatot kell
tartalmaznia.

7.2. A kalibraciés oldatok elkészitése
Ldsd a 9.4. mddszert (7.2.).

A vas 0-10 pg/ml kozotti optimdlis meghatdrozdsi tartomanydnak bedllitdséhoz tegyiink rendre 0, 2, 4, 6, 8 és
10 ml munkaoldatot (4.5.2.) 100 ml-es mérélombikokba. Ha sziikséges, a sésav-koncentraciot dllitsuk be ugy,
hogy az a mintaoldat sésav-koncentrcidjihoz a lehetd legkozelebb essen. Tegyiink mindegyik mérélombikba 10
ml-t a 6.2. pontban haszndlt lantdnséoldatbol. Toltsiik fel 0,5 M sésavoldattal (4.2.), és gondosan keverjiik Gssze.
Ezek az oldatok rendre 0, 2, 4, 6, 8 és 10 pg/ml vasat tartalmaznak.

7.3. Meghatdrozas

Lasd a 9.4. mddszert (7.3.). Készitsiik fel a spektrofotométert (5.) 248,3 nm hullimhosszon torténd mérésre.

8. AZ EREDMENYEK MEGADASA
Lisd a 9.4. mddszert (8.).

A miitrdgya szdzalékos vastartalmat a kovetkezd egyenlettel lehet kiszdmitani:
Fe % = [(X,-X,) x VxDJ]/(M x 10*)

Ha a 9.3 mddszert hasznaltuk:
Fe % = [(X, - X,) x V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Fe a miitragya szdzalékban kifejezett vastartalma;

Nl

a mintaoldat koncentracidja (ug/ml) (6.2.);

x, a vakoldat koncentrdcidja (ug/ml) (7.1.);

V a9.1. vagy 9.2. mddszer szerint nyert kivonat térfogata (ml);
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezdje;

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint bemért vizsgdlati minta tomege (g).

A D higitasi tényezd kiszdmitdsa: ha az (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) az aliquot részek, és (v1), (v2), (v3), ... (vi) és

D = (vlfal) x (v2[a2) x (v3[a3) x. x. x. x (vifai) x (100/a).
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9.9. mddszer

MANGAN MEGHATAROZASA MUTRAGYAKIVONATOKBAN ATOMABSZORPCIOS SPEKTROMETRIAVAL

1.

4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

CEL

A mddszer a mangdn miitrdgyakivonatokban valé meghatdrozdsdnak eljardsat frja le.

ALKALMAZASI KOR

Az eljarast a 9.1. és 9.2. mddszerrel kivont olyan miitragyamintdknak a vizsgdlatdra lehet alkalmazni, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az Gsszes és|vagy a vizben oldhaté mangantartalom bejelentését el6irja.

ALAPELV

A kivonatok megfelel kezelését és higitdsat kovetGen a mangdntartalmat atomabszorpcids spektrometridval hatd-
rozzuk meg.

REAGENSEK

Sésavoldat, kb. 6 M

Lisd a 9.4. médszert (4.1.).

Sésav oldat, kb. 0,5 M

Lisd a 9.4. modszert (4.2.).

Lantdns6 oldatok (10 g La/liter)

Ldsd a 9.4. mddszert (4.3.).

Mangdn kalibraciés oldatok

Mangén torzsoldat (1 000 pg/ml)

Mérjiink be 250 ml-es f6z6pohdrba 1 g mangant 0,1 mg-os pontossdggal, adjunk hozzd 25 ml 6 M sésavoldatot
(4.3.). Melegitsiik f6z8lapon, amig a mangdn teljesen fel nem oldédik. Amikor lehdlt, vigyiik dt veszteség nélkiil
egy 1 000 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel, és gondosan keverjiik ossze.

Mangdn munkaoldat (100 pg/ml)

Higitsunk fel 20 ml térzsoldatot (4.4.1.) 0,5 M sésavban (4.2.) egy 200 ml-es mérélombikban. Toltsiik fel a 0,5
M sésavoldattal (4.2.), és gondosan keverjiik ossze.

ESZKOZOK

Atomabszorpcibs spektrométer: ldsd a 9.4. mddszert (5.). A miszer legyen felszerelve mangdnnak megfeleld
sugarak (279,6 nm) kibocsitdsdra alkalmas fényforrassal.

AZ ELEMZENDO OLDAT KESZITESE

Kivont mangdnoldat

Ldsd a 9.1. és[vagy 9.2. mddszert, illetve értelemszertien a 9.3 médszert.

A mintaoldat elkészitése

Lasd a 9.4. mddszert (6.2.). A mintaoldat 10 térfogatszazalék lantdnséoldatot tartalmazzon (4.3).
ELJARAS
Vakoldat készitése

Lasd a 9.4. mddszert (7.1.). A vakoldat 10 térfogatszazalék, a 6.2-ben alkalmazott lantansét tartalmazzon.



03/14. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 193

7.2

7.3.

A kalibrécios oldatok elkészitése
Ldsd a 9.4. mddszert (7.2.).

A mangdn 0-5 pg/ml kozotti optimalis meghatdrozdsi tartomdnydnak bedllitdsdhoz tegyiink rendre 0, 0,5, 1, 2,
3, 4 és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.) 100 ml-es mérSlombikokba. Ha sziikséges, akkor a sésav koncentraciot
allitsuk be ugy, hogy a mintaoldatok sdsav-koncentriciéjahoz a lehetd legkozelebb essen. Adjunk mindegyik
mér6lombikba 10 ml-t a 6.2. pontban haszndlt lantdnséoldatbdl. Toltsiik fel 100 ml-re a 0,5 M sdsavoldattal
(4.2.), és gondosan keverjiik ossze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml mangdnt tartalmaznak.
Meghatdrozas

Lasd a 9.4. mddszert (7.3). Készitsiik fel a spektrométert (5.) 279,6 nm-en torténs mérésre.

AZ EREDMENYEK MEGADASA
Lisd a 9.4. mddszert (8.).

A miitrdgya szdzalékban kifejezett mangdntartalmat az aldbbi egyenlet adja meg:
Mn % = [(X,-X,) x V x D]/(M x 10*)

Ha a 9.3. mddszert hasznaltuk:
Mn % = [(X,—Xy) x V x 2D]/(M x 10*)

ahol:

Mn a mitragya szdzalékban kifejezett mangdntartalma;

ol

a mintaoldat koncentracidja (pg/ml) (6.2);

S

>

, a vakoldat koncentréciéja (ug/ml) (7.1);
V  a9.1.vagy a 9.2. mbdszer szerint nyert kivonat térfogata (ml);
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezdje;

M a9.1.vagy a 9.2. mddszer szerint bemért minta tomege (g).

A D higitdsi tényezd kiszdmitdsa: Ha az (al), (a2), (a3),... (ai) és (a) az aliquot részek, és (v19, (v2), (v3),... (vi) és

D = (vl[al) x (v2/a2) x (v3[a3) x. x. x. x (vifai) x (100/a)

9.10. médszer

MOLIBDEN MEGHATAROZASA MUTRAGYAKIVONATOKBAN AMMONIUM-TIOCIANATTAL KEPZETT

4.1.

4.2

KOMPLEXENEK SPEKTROFOTOMETRIAS MERESEVEL
CEL

A mddszer a molibdén miitragyakivonatokban valé meghatdrozdsinak eljdrasat irja le.

ALKALMAZASI KOR

Az eljardst a 9.1 és 9.2. mddszerrel kivont olyan mdtrdgyamintdknak a vizsgalatdra lehet alkalmazni, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az Osszes és[vagy a vizben oldhaté molibdéntartalom megaddsét elSirja.

ALAPELV

A molibdén (V) savas kozegben SCN-ionokkal [MoO(SCN),]-komplexet képez.

A komplexet n-butil-acetdttal vonjuk ki. A zavard ionok, igy a vas-ionok a vizes fizisban maradnak. A sdrga-
narancs szint molekuldris abszorpcids spektrometridval 470 nm-en mérjiik.

REAGENSEK

Higitott sésav (HCl) oldat, kb. 6 M

Ldsd a 9.4. mddszert (4.1.).

Réz oldat (70 mg/l) 1,5 M sésavoldatban

Mérjiink be 275 mg rézszulfitot (CuSO,.5H,0) 0,1 mg pontossiggal, és oldjuk fel 250 ml 6 M sdsavoldatban
(4.1.) egy 1 000 ml-es mérélombikban. Toltsiik fel a jelig vizzel, és gondosan rdzzuk ossze.
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4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2

Aszkorbinsavoldat (50 g/l)

Oldjunk fel 50 g aszkorbinsavat (C;H,O,) vizben egy 1000 ml-es mérélombikban. Toltsiik fel a jelig vizzel,
razzuk ossze gondosan, és tartsuk hiitGszekrényben.

n-butil-acetdt
Ammonium-tiociandt oldat, 0,2 M

Oldjunk fel 15,224 g NH,SCN-ot vizben egy 1 000 ml-es mérSlombikban. Toltsiik fel a jelig vizzel, gondosan
rdzzuk Ossze, és tartsuk sotét tivegben.

On-klorid oldat (50 gfl) 2 M sésavban

Ennek az oldatnak tokéletesen tisztanak kell lennie, és kozvetleniil a felhasznalds el6tt kell elkésziteni. Haszndljunk
nagyon tiszta 6n-kloridot, masképpen az oldat nem lesz tiszta.

100 ml oldat készitéséhez oldjunk fel 5 g SnCl,2H,0-ot 35 ml 6 M sésavban (4.1.). Adjunk hozzd 10 ml-t a
rézoldatbdl (4.2.). Vizzel toltsiik fel a jelig, és gondosan keverjitk 6ssze.

Molibdén kalibraciés oldatok

. Molibdén torzsoldat (500 pg/ml)

Tegyiink 0,1 mg pontossiggal bemért 0,920 g amménium-molibdendtot [(NH,),Mo,0,,.4H,0] egy 1 000 ml-es
mérélombikba, és oldjuk fel 6 M sdsavban (4.1.). Ugyanezzel az oldattal toltsiik fel a jelig, és gondosan keverjitk
Ossze.

. Molibdén kozbensé oldat (25 pg/ml).

A torzsoldat (4.7.1.) 25 ml-ét tegyitk egy 500 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig 6 M sésavval (4.1.), és
gondosan keverjiik ossze.

. Molibdén munkaoldat (2,5 pg/ml)

Vigyiik at a kozbens6 oldat (4.7.2.) 10 ml-ét egy 100 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig 6 M sdsavoldattal,
és gondosan keverjiik ossze.
ESZKOZOK

Molekuldris abszorpcié mérésére alkalmas spektrométer 20 mm optikai tthosszi kiivettdkkal elldtva, 470 nm
hullimhosszon valé mérésre bedllitva.

200 ml-es vagy 250 ml-es valasztétolesérek.

AZ ELEMZENDO OLDAT ELKESZITESE

Kivont molibdén-oldat

Lasd a 9.1. és|vagy a 9.2., illetve értelemszertien a 9.3. mddszert.
A mintaoldat elkészitése

A kivonat (6.1.) aliquot részét higitsuk meg 6 M sésavoldattal (4.1.), hogy megfelel6 molibdén koncentraciot

Vegyiink ki egy aliquot részt az (a) kivonatbdl, ami 1-12 pg kozotti mennyiségli molibdént tartalmaz, és tegyik a
vélasztotolesérbe (5.2.). Toltsiik fel 50 ml-re a 6 M sdsavoldattal (4.1.).

ELJARAS
A vakoldat készitése
Készitsiink vakoldatot tigy, hogy a kivondstol kezdve az egész eljdrdst megismételjitk, a miitrigyaminta bemérése

nélkil.

Kalibracids sorozat készitése

maénydnak megfelel6 koncentrici6-tartomanyban.

A 0-12,5 pg molibdén tartomdnyhoz tegyiink rendre 0, 1, 2, 3, 4, és 5 ml munkaoldatot (4.7.3.) a vilaszt6tol-
csérekbe (5.2.). Egészitsiik ki a térfogatukat 50 ml-re 6 M sésavval (4.1.). Igy a tolcsérek rendre 0, 2,5, 5, 7,5, 10
és 12,5 ug molibdént tartalmaznak.
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7.3.

7.4.

A komplex kialakitdsa és elvdlasztdsa

Minden egyes valasztétolesérbe (6.2., 7.1. és 7.2.) tegyiink az aldbbi sorrendben:
- 10 ml réz oldatot (4.2.),

— 20 ml aszkorbinsav-oldatot (4.3.),

gondosan keverjiik 6ssze, varjunk két-hdrom percet, azutdn adjunk hozzé:

- 10 ml n-butil-acetdtot (4.4.), precizids pipettdt haszndlva,

— 20 ml tiociandtoldatot (4.5.).

Rdzzuk egy percig, hogy a komplex dtmenjen a szerves fazisba; hagyjuk szétvdlni a fazisokat; ha a két fazis szét-
vélt, az egész vizes fazist vonjuk ki és ontsiik el; majd a szerves fazist mossuk:

— 10 ml 6n-klorid oldattal (4.6.).

Razzuk egy percig. Hagyjuk szétvdlni, és a teljes vizes fdzist engedjitk le. Gydijtsiik a szerves fazist kémcsdbe,
ezaltal lehetdvé vilik, hogy a szuszpendalt vizcseppeket is Osszegyfijtsiik.

Meghatdrozds

Mérjitk le a 7.3. szerint kapott oldatok abszorbancidjat 470 nm hullimhosszon, a 0 pg/ml molibdén kalibracios
oldattal (7.2.) szemben.

AZ EREDMENYEK MEGADASA

Készitsiik el a kalibrdciés gorbét agy, hogy a kalibrdciés oldatokban (7.2.) 1évé molibdén pg-ban kifejezett
mennyiségét az abszcisszdn, a spektrométerrdl leolvasott megfeleld abszorbancia értékeket (7.4.) pedig az ordi-
ndtn dbrazoljuk.

A gorbe segitségével hatdrozzuk meg a molibdén tomegét a mintaoldatban (6.2.) és a vakoldatban (7.1.). Ezeket a
tomegeket nevezziik rendre x-nek és x,-nek.

A mfitrdgya szazalékban kifejezett molibdéntartalma:
Mo % = [(X, - X,) x V x D]/(M x 10*)

Ha a 9.3. médszert hasznéltuk:
Mo % = [(X, - X,) x V x 2D]/(M x 10*)

ahol:

Mo a miitragya szdzalékos molibdéntartalma;

a  az utolsé higitdsbol (6.2.) kivett aliquot térfogata, (ml);

X, a Mo tomege a mintaoldatban (6.2.), (mg);

x, a Mo témege a vakoldatban (7.1.), amelynek térfogata a mintaoldat (6.2.) aliquot része térfogatdnak felel meg;
V a9.1. vagy 9.2. médszerrel nyert kivonat térfogata, (ml);

D a 6.2. szerinti higits tényezdje;

M a 9.1. vagy 9.2. mddszer szerint bemért minta tomege, (g).

A D higitdsi tényez8 szdmitdsa: ha (al), (a2) egymdst kovetd aliquot részek, és (v1), (v2) a megfelel§ higitdsaik

D = (vlfal) x (v2[a2)

9.11. mddszer

CINK MEGHATAROZASA MUTRAGYAKIVONATOKBAN ATOMABSZORPCIOS SPEKTROMETRIAVAL

CEL

A modszer a cink miitrdgyakivonatokban valé meghatdrozdsanak eljardsét irja le.

ALKALMAZASI KOR

Az eljardst a 9.1. és 9.2. mddszerrel kivont olyan mitrdgyamintdknak a vizsgdlatdra lehet alkalmazni, amelyekre a
89/530/EGK irdnyelv az osszes és|vagy a vizben oldhaté cinktartalom megaddsat eldirja.
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2

7.3.

ALAPELV

A kivonatok megfelel kezelését és higitdsit kovetSen a cinktartalmat atomabszorpcids spektrometridval hatd-
rozzuk mg.

REAGENSEK

Sésavoldat, kb. 6 M

Lisd a 9.4. mddszert (4.1.).
Sésavoldat, kb. 0,5 M

Lisd a 9.4. modszert (4.2.).
Lanténs6oldatok (10 g La/liter)
Lisd a 9.4. mddszert (4.3.).
Cink kalibrdcids oldatok

Cink torzsoldat (1 000 pg/ml)

1 000 ml-es mérSlombikban oldjunk fel 1 g cinkport vagy -lemezt 0,1 mg pontossiggal bemérve, 25 ml 6 M
sésavban (4.1.). Miutén teljesen feloldddott, toltsiik fel a jelig vizzel, és gondosan keverjiik ossze.

Cink munkaoldat (100 pg/ml)

Egy 200 ml-es mérélombikban higitsunk fel 20 ml torzsoldatot (4.4.1.) 0,5 M sésavoldatban (4.2.). Toltsiik fel a
jelig 0,5 M sdsavoldattal, és gondosan keverjiik 6ssze.

ESZKOZOK

Atomabszorpcids spektrométer: ldsd a 9.4. médszert (5.). A miszer legyen felszerelve cinkre jellemzd sugarak
(213,8 nm) kibocsatdsdra alkalmas fényforrdssal. A spektrométernek alkalmasnak kell lennie hattérkorrekcid
elvégzésére.

A MINTAOLDAT KESZITESE

Kivont cinkoldat

Lasd a 9.1. és[vagy a 9.2., illetve értelemszertien a 9.3 modszert.

A mintaoldat elkészitése

Lasd a 9.4. mddszert (6.2.). A mintaoldat 10 térfogatszazalék lantdnséoldatot tartalmazzon.

ELJARAS

Vakoldat készitése

Lasd a 9.4. modszert (7.1.). A vakoldat 10 térfogatszdzalék, a 6.2. pontban alkalmazott lantinséoldatot tartal-
mazzon.

A kalibracios oldatok elkészitése

Lasd a 9.4. modszert (7.2.).

A cink 0-5 pg/ml kozotti optimdlis meghatdrozasi tartomdnyénak bedllitdsdhoz ontsiink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4
és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.) 100 ml-es mérélombikokba. Ha sziikséges, a sdsav-koncentrdciét dllitsuk be tgy,

10 ml-t a 6.2. pontban haszndlt lantdnséoldatbdl. Toltsiik fel 100 ml-re 0,5 M sésavoldattal (4.2.), és gondosan
keverjiik ossze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml kobaltot tartalmaznak.

Meghatérozds

Lasd a 9.4. mddszert (7.3.). Készitsiik fel a spektrométert 213,8 nm hullimhosszon torténd mérésre.
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8.  AZ EREDMENYEK MEGADASA
Ldsd a 9.4. modszert (8.).

A miitrdgya szdzalékban kifejezett cinktartalmdt az aldbbi egyenlet adja meg:
Zn% = [(X, - Xy) x V xD]/(M x 10%)

Ha a 9.3. mddszert hasznéltuk:
Zn % = [(X, = X,) x V x 2D]/(M x 10%)

ahol:
Zn a mitragya szdzalékban kifejezett cinktartalma;
x, a (6.2.) mintaoldat koncentrdci6ja (ug/ml);
x, a (7.1) vakoldat koncentricidja (ug/ml);
V a9.1. vagy 9.2. médszer szerint nyert kivonat térfogata (ml);
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezdje;

M a9.1. vagy a 9.2. médszer szerint bemért minta tomege (g).

A D higitdsi tényezd kiszdmitdsa: Ha az (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) az aliquot részek, és (v1), (v2), (v3), ... (vi) és

sz

D = (vl[al) x (v2[a2) x (v3[a3) x. x. x. x (vifai) x (100/a).”



