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AZ EUROPAI PARLAMENT ES A TANACS 2003/2003/EK RENDELETE
(2003. oktéber 13.)

a miitragyakrol

(EGT vonatkozdsd szoveg)

AZ EUROPAI PARLAMENT ES AZ EUROPAI UNIO TANACSA,

tekintettel az Eur6pai Kozosséget 1étrehozé szerzddésre és kiilo-
nosen annak 95. cikkére,

tekintettel a Bizottsdg javaslatara (1),

tekintettel az Eurdpai Gazdasagi és Szocidlis Bizottsdg véleményé-
re (%),

a Szerzédés 251. cikkében megallapitott eljdrdssal 6sszhang-

ban (3),
mivel:
(1) A mftragydkra vonatkoz¢ tagdllami jogszabélyok kozeli-

NS
=

tésérdl szo6lo, 1975. december 18-i 76/116/EGK tandcsi
irdnyelvet (*), a magas nitrogéntartalmi, egyszerd
ammonium-nitrat mitragydkra vonatkozé tagéllami jog-
szabdlyok kozelitésérél sz616, 1980. julius 15-
80/876/EGK tandcsi irdnyelvet (°), a magas nitrogéntartal-
m, egyszeri ammoénium-nitrat mtragyak jellemzdinek,
hatdrértékeinek és robbanékonysdgdnak ellendrzését sza-
balyozé eljardsokra vonatkozd tagéllami jogszabalyok
kozelitésérdl sz616, 1986. december 8-i 87/94/EGK bizott-
sagi iranyelvet (%), valamint a mtragydk mintavételi és
vizsgélati médszereire vonatkozé tagdllami jogszabalyok
kozelitésérdl sz616, 1977. janius 22-i 77/535/EGK bizott-
sagi irdnyelvet () szdmos alkalommal jelentGsen

HL C 51. E, 2002.2.26., 1. 0. és HL C 227. E, 2002.9.24., 503. o.

HL C 80., 2002.4.3., 6. o.

Az EurGpati Parlament 2002 dprilis 10-i véleménye (HL C 127. E,
2002,5.29.,160.0.), a Tandcs 2003. aprilis 14-i kozos alldspontja (HL
C 153.E, 2003.7.1,, 56.0.) és az Eurépai Parlament 2003. szeptem-
ber 2-i hatdrozata (a Hivatalos Lapban mégnem tették kozzé)

HL L 24, 1976.1.30., 21. o. A legutébb a 98/97EK eur6pai parla-
menti és tandcsi irdnyelvvel (HL L 18., 1999.1.23., 60. 0.) mddosi-
tott irdnyelv.

HLL 250.,1980.9.23., 7. 0. A 97/63EK eurdpai parlamenti és tand-
csi irdnyelvvel (HL L 335., 1997.12.6., 15. 0.) mddositott irdnyelv.
HL L 38, 1987.2.7., 1. o. A 88/126/EGK irdnyelvvel (HL L 63.,
1988.3.9., 12. 0.) mddositott irdnyelv.

HL L 213, 1977.8.22,, 1. o. A legutébb a 95/8/EK irdnyelvvel
(HL L 86., 1995.4.20., 41. 0.) médositott irdnyelv.

modositottdk. A Bizottsdg dltal az Eurdpai Parlamenthez és
a Tandcshoz, a bels§ piaci jogszabdlyok egyszertisitése
(SLIM) cimmel intézett kozleménnyel, valamint az egysé-
ges piacra vonatkozé cselekvési tervvel 6sszhangban, hatd-
lyon kiviil kell helyezni, és az atlathatdsdg céljdbol egysé-
ges jogszabalyba kell foglalni ezeket az irdnyelveket.

A miitragyakra vonatkoz6 kozosségi joganyag tartalmat
tekintve felettébb technikai jellegdi. Ennélfogva a legmegfe-
lelbb jogi eszkoz a rendelet, mivel az abban kozvetleniil a
gyartokkal szemben tdmasztott pontos kovetelményeket a
Kozosség egészében egyidejtileg és egységesen kell alkal-
mazni.

Az egyes tagdllamokban a miitridgyaknak meg kell felel-
nitik a kotelezd rendelkezésekben megéllapitott bizonyos
miszaki jellemz8knek. Ezek, a kozelebbrdl az egyes
miitragyatipusok  Osszetételére és meghatdrozdsdra,
tovabba e tipusok megjelolésére, azonositdsara és csoma-
goldsdra vonatkoz6 rendelkezések tagdllamonként elté-
réek. Az ilyen jellegii eltérések gdtoljak a K6zosségen beliili
kereskedelmet, ezért harmonizdlni kell e rendelkezéseket.

Mivel a javasolt intézkedések céljat — nevezetesen a mfitra-
gyak belsé piacdnak biztositdsdt — a tagdllamok nem tud-
jak megfelel6en megvaldsitani, ha nincsenek kozos
miszaki el8irdsok, ezért — a program 1éptékénél fogva — a
cselekvési program kozosségi szinten jobban megvaldsit-
hat6, a K6zosség a Szerzddés 5. cikkében megadllapitott
szubszidiaritds elvével dsszhangban intézkedéseket fogad-
hat el. Az emlitett cikkben megéllapitott ardnyossag elvé-
vel 6sszhangban e rendelet nem megy til e célkittizés meg-
valdsitasahoz sziikséges mértéken.

Egyes miitragyak (EK-mfitrdgyak) megjelolését, meghataro-
zdsat és Osszetételét kozosségi szinten kell meghatdrozni.

Meg kell allapitani az EK-miitrdgydk azonositdsdra, nyo-
mon kovethet8ségére és cimkézésére, valamint az e mtra-
gyakat tartalmazé csomagolds lezdrdsira vonatkozd
kozosségi szabalyokat is.

Kozosségi szintl eljarast kell létrehozni arra az esetre, ha
valamely tagallam sziikségesnek itéli az EK-mitrdgyak for-
galomba hozataldnak korldtozasat.
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(10)

(11)

(13)

(14)

(16)

A miitragyak el@allitdisa a gyartdstechnoldgiaktdl és az
alapanyagoktdl fiiggSen kiillonb6z8 mértékd ingadozasok-
nak van kitéve. A mintavételi és a vizsgdlati eljardsokban
szintén lehetnek eltérések. Ezért tliréshatdrokat kell enge-
délyezni a garantdlt tdpanyagtartalomban. A mezdgazda-
sagi felhasznalok érdekében e tiiréseket ajanlatos sztik
hatdrok kozott tartani.

Az EK-miitragyak min6ség és Osszetétel tekintetében e ren-
delet kovetelményeinek valé megfelelésére vonatkozé
hatdsagi ellenSrzéseket a tagallamok dltal jovahagyott, és a
Bizottsdgnak bejelentett laboratériumoknak kell végrehaj-
taniuk.

Az ammonium-nitrdt tobb kiilonb6zé termék alapvetd
osszetevGje, amelyeknek egy része rendeltetését tekintve
mitragya, mds része robbandanyag. Tekintettel a magas
nitrogéntartalmii amménium-nitrat mtragydk sajatos jel-
legére, és az ebbdl fakad6 kozbiztonsdgi, egészségiigyi és
munkavédelmi kovetelményekre, kiegészits kozosségi sza-
bélyokat kell megdllapitani az ilyen tipusti EK-mfitrdgydk
tekintetében.

E termékek koziil néhdny veszélyes lehet, és — bizonyos
esetekben — rendeltetésiiktdl eltérd célokra is felhasznal-
haté. Ez jelentGsen veszélyeztetheti a személyi és vagyon-
biztonsdgot. A gyartokat ezért megfelel§ intézkedésekre
kotelezni kell az ilyen célt haszndlat megakadélyozdsdra és
kiilonosen az ilyen miitrdgydk nyomon kévethetSségének
biztositdsdra.

A kozbiztonsdg érdekében killonosen fontos kozosségi
szinten meghatdrozni a magas nitrogéntartalmd
ammonium-nitrdt EK-mtragydkat a robbandanyagként
felhasznalt termékek gydrtasahoz felhasznalt ammonium-
nitrdt killonb6z6 fajtditdl megkilonboztets jellemzdket és
tulajdonsdgokat.

Veszélytelenségitk  biztositdsa érdekében, a magas
nitrogéntartalmii ammonium-nitrdt EK-mftragydknak
meg kell felelniiik bizonyos jellemzdknek. A gydrtéknak
biztositaniuk kell, hogy forgalomba hozatal el6tt valamen-
nyi magas nitrogéntartalmd ammonium-nitrat mdtragyat
robbanékonysagi vizsgalatnak vetnek ald.

Szabalyokat kell megéllapitani a zart h6kezelési ciklusokat
alkalmaz6 modszerekre vonatkozéan, még ha e médsze-
rek szitkségképpen nem is szimuldlnak a szallitds és a taro-
lds sordn felmeriil§ valamennyi koriilményt.

A miitragydk az emberi és az dllati egészségre, valamint a
kornyezetre potencialis veszélyt jelent§ anyagokkal szen-
delmi tudomdnyos bizottsdg (SCTEE) véleménye alapjan, a
Bizottsdg foglalkozni szandékozik az dsvanyi mtragyak-
ban véletlenszertien el6fordulé kadmiumtartalommal, és —
adott esetben — rendelettervezetet 4llit 6ssze, amelyet az
Eurdpai Parlament és a Tandcs elé szandékozik terjeszteni.
Hasonl6 felmérés késziil — adott esetben — mds szennyezd
anyagok tekintetében is.

Indokolt eljdrdst létrehozni azon gyartdk, illetve képvise-
16ik  részére, amelyek @j mdtragyatipust kivannak

(17)

(18)

(19)

felvetetni az I. mellékletbe az ,EK-mfitragya” megjel6lés
haszndlata céljabol.

Az e rendelet végrehajtasahoz sziikséges intézkedéseket a
Bizottsdgra ruhdzott végrehajtdsi hatdskorok gyakorldsdra
vonatkozé eljardsok megdllapitasardl sz6l6, 1999. junius
28-i 1999/468EK tandcsi hatdrozattal (') Osszhangban
kell elfogadni.

A tagdllamoknak az e rendelet rendelkezéseinek megsér-
tése esetére szankciokat kell megéllapitaniuk. El6irhatjak,
hogy a 27. cikket megsért8 gyart6 a nem megfeleld szal-
litmdny piaci értékének tizszeresét kitevs osszegre birsd-
golhato.

A 76/116/EGK, a 77/535/EGK, a 80/876/EGK és a
87/94/EGK irdnyelvet hatdlyon kiviil kell helyezni,

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

. CIM

ALTALANOS RENDELKEZESEK

I. FEJEZET

Alkalmazdsi kor és fogalommeghatdrozdsok

1. cikk

Alkalmazasi kér

Ezt a rendeletet az ,EK-mfitrdgya” megjel6lést, mitragyaként
forgalomba hozott termékekre kell alkalmazni.

2. cikk

Fogalommeghatdrozdsok

E rendelet alkalmazdsdban az alabbi fogalommeghatdrozasokat
kell alkalmazni:

a)

,Mitragya”: olyan anyag, amelynek elsGdleges feladata nové-

nyek tapanyagokkal vald elldtdsa.

,Makroelem”: kizdrélag a nitrogén, a foszfor és a kalium.
,Mezoelem™ a kalcium, a magnézium, a ndtrium és a kén.

,Mikroelem”: a bér, a kobalt, a réz, a vas, a mangan, a molib-

dén és a cink, amely elemek nélkiilozhetetlenek a ndvényi fej-
16déshez olyan mennyiségekben, amely a makroelemek és
mezoelemek mennyiségéhez képest csekély.

HLL 184.,1999.7.17., 23. 0.
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e)

,Szervetlen mtragya” olyan mftragya, amiben a garantdlt
tapanyagok kivonds vagy ipari jellegii fizikai ésfvagy kémiai
folyamatokkal nyert dsvanyi anyagok formdjdban vannak
jelen. A kalcium-cidnamid, a karbamid, valamint annak
vizpdra-lecsapddds és asszocidcios termékei, tovabba a keldt
vagy komplex formdjaban jelen 1évé mikroelemet tartalmazo
miitragydk hagyomanyosan a szervetlen mtragydk kozé tar-
toznak.

,Keldt formdjéban jelen 1év8 mikroelem”: az I. melléklet E.3.1.
szakaszaban felsorolt szerves molekuldk egyike altal megko-
tott mikroelem.

,Komplex formdjdban jelen 1év6 mikroelem”: az I. melléklet
E.3.2. szakaszaban felsorolt molekuldk egyike dltal megkotott
mikroelem.

,Mitragyatipus™ az I. mellékletben feltiintetettek szerinti,
koz6s tipus-megjelolést miitragyak.

,Egyszerti miitrdgya”: csak a makroelemek egyike tekinteté-
ben garantdlt tartalommal rendelkezd nitrogén-, foszfor- vagy
kéliummfitragya.

,Osszetett miitrdgya”: a makroelemek koziil legaldbb ketts
tekintetében garantdlt tartalommal rendelkezd, kémiai reak-
ci6 Gtjan vagy keveréssel, vagy a ketté kombindcidjaval elg-
allitott mftragya.

,Komplex miitrdgya”: kémiai reakcio, oldas vagy szilard élla-
potaban végzett granuldlds ttjan nyert és legaldbb két mak-
roelem tekintetében garantdlt tdpanyagtartalommal rendel-
kez8 osszetett mitragya. Szildrd dllapotdban minden egyes
granuldtum tartalmazza a garantdlt osszetételnek megfelels
Osszes tdpanyagot.

,Mitragyakeverék™ tobb miitragya szdraz keverése ttjdn,
kémiai reakci6 nélkiil nyert mdtragya.

,Levélmiitragya”: a levélzetre valé kijuttatdsra alkalmas és a
levélzet altal felvehetd formdban 1év8 miitragya.

,Folyékony miitragya™ szuszpenzids vagy oldott allapott
miitragya.

Miitragyaoldat™ szilird szemcsét6l mentes folyékony miitra-
gya.

Mitragya-szuszpenzi6”: kétfazisi miitrdgya, amelynek folya-
dékfazisaban szuszpendalt szildrd szemcsék talalhatok.

,Tapanyagok garantdldsa” tdpanyagok meghatdrozott tiirés-
hatdrokon beliil garantdlt mennyiségének feltiintetése, bele-
értve azok formdjat és oldhatdsdgat.

,Garantdlt tartalom”: a kozosségi jogszabélyokkal 6sszhang-
ban az EK-mfitrdgya cimkéjén vagy a megfelel6 kisérdok-
ményon feltiintetett elem vagy ilyen elem oxidjanak tartalma.

s) ,Tiréshatdr”™ a tdpanyagtartalom mért értékének a garantdlt
tartalomtdl valé megengedett eltérése.

t) ,Eurdpai szabvany”: a CEN (Eurdpai Szabvényiigyi Bizottsdg)
altal kiadott és a K6zosség dltal hivatalosan elismert szabvd-
nyok, amelyekre torténd hivatkozds az Eurdpai Kozdsségek
Hivatalos Lapjdaban megjelent.

u) ,Csomagolds™ a mitragya tdroldsdra, védelmére, kezelésére és
forgalmazdsira szolgdlé lezdrhaté taroldedény, amelynek
kapacitdsa nem haladja meg az 1 000 kg-ot.

v) ,Omlesztett”: nem az e rendeletben eléirtak szerint kiszerelt
miitragya.

w) ,Forgalomba hozatal” mitrigya értékesitése, visszterhesen
vagy ingyenesen, valamint az értékesités céljdbol végzett rak-
tarozds. A miitrdgyanak az Eurépai Kozosség vamteriiletére
val6 behozatala szintén forgalomba hozatalnak mindsiil.

x) ,Gydrt6”: a mitrigya forgalomba hozataldért felelGs termé-
szetes vagy jogi személy; kiilonosen az el8allitd, az importdr,
a sajat szamldjara mikodd csomagold, vagy a miitragya jel-
lemz6it megvaltoztatd barmely személy szintén gyartonak
mindsiil. Ennek ellenére, a mitragya jellemzdit meg nem vél-
toztatd forgalmaz6 nem mindsil gyartonak.

II. FEJEZET

Forgalomba hozatal

3. cikk
EK-miitrigya

Az L. mellékletben felsorolt mitragyatipusok kozé tartozé és az e
rendeletben megéllapitott feltételeknek megfelel miitragya
,EK-mfitragya”-ként jelolhet meg.

Az EK-mitrdgya” megjelolés nem alkalmazhaté olyan
miitragyara, amely nem felel meg az e rendelet kovetelményeinek.

4. cikk

Kozosségen beliili letelepedés

A gydrténak a Kozosségen belil letelepedettnek kell lennie, és a
gyart6 felel az ,EK-mfitragydnak” az e rendelet rendelkezéseinek
torténd megfeleléséért.

5. cikk

Szabad forgalomba bocsitds

(1) A 15. cikk és mas kozosségi jogszabalyok sérelme nélkiil, a
tagéllamok — az osszetételre, azonositdsra, cimkézésre vagy cso-
magoldsra vonatkozé indokok és e rendelet mds rendelkezései
alapjan — nem tiltjdk, korlatozzdk, vagy akaddlyozzak az ,EK-
miitragya” megjelolésd, és az e rendelet rendelkezéseinek megfe-
lel6 mitragydk forgalomba hozatalat.
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(2) Az e rendelettel sszhangban ,EK-mditrigya” megjelolést
mitragyak a Kozosségen beliil szabadon forgalomba bocsathatok.
6. cikk

Kotelezden feltiintetend§ elemek

(1) A 9. cikk kovetelményeinek valé megfelelés céljabdl, a tagal-
lamok el6irhatjdk a teriiletiikon forgalomba hozott mftragydk
nitrogén-, foszfor- és kliumtartalmanak a kovetkez8képpen tor-
ténd kifejezését:

a) nitrogén esetében kizardlag elemi formdban (N); és vagy

b) foszfor és kdlium esetében kizdrélag elemi formédban (P, K);
vagy

¢) foszfor és kdlium esetében kizdr6lag oxidformdban (P,Os,
K,0); vagy

d) foszfor és kdlium esetében elemi és oxidformédban egyarant.

Amennyiben a tagdllamok azt a lehetéséget vélasztjak, hogy a
foszfor- és a kaliumtartalom elemi formdban keriiljon kifejezésre,
akkor a mellékletekben oxidformdban megadott valamennyi
hivatkozast elemi formaban kell érteni, és a megfelel§ szamérté-
keket a kovetkezd tényezSk alkalmazdsaval kell dtszamitani:

a) foszfor (P) = foszfor-pentoxid (P,Os) x 0,436;

b) kalium (K) = kélium-oxid (K,0) x 0,830.

(2) A tagéllamok el8irhatjak a teriiletiikon forgalomba hozott,
mezoelem tartalmii mtrdgyak és —a 17. cikk feltételeinek telje-
silése esetén — makroelem tartalmd mdtragydk kalcium-,
magnézium-, natrium- és kéntartalmanak a kovetkezképpen tor-
ténd kifejezését:

a) oxidformédban (CaO, MgO, Na,0, SO,); vagy

b) elemi formdban (Ca, Mg, Na, S); vagy

¢) mindkét formaban.

A kalcium-oxid, magnézium-oxid, ndtrium-oxid és kén-trioxid
tartalmak kalcium-, magnézium-, natrium- és kéntartalomma tor-
ténd dtszamitdsa a kovetkezd tényezdk alkalmazdsdval torténik:
a) kalcium (Ca) = kalcium-oxid (CaO) x 0,715;

b) magnézium (Mg) = magnézium-oxid (MgO) x 0,603;

¢) nétrium (Na) = ndtrium-oxid (Na,0) x 0,742;

d) kén (S) = kén-trioxid (SO5) x 0,400.

A kiszamitott oxid- vagy elemi tartalom esetében, a garantdlt
mennyiségre vonatkozo szdmot a legkozelebbi tizedes értékre kell
kerekiteni.

(3) A tagallamok nem akadalyozzak meg az (1) és (2) bekezdés-
ben emlitett mindkét formdban cimkézett ,EK-miitragydk” forga-

lomba hozatalat.

(4) Az 1. melléklet A., B., C. és D. szakaszaban felsorolt mfitra-
gyatipusok kozé tartozé EK-miitragydk bor, kobalt, réz, vas,

mangan, molibdén vagy cink mikroelem tartalma koziil egyet
vagy tobbet is garantalni kell a kovetkezd feltételek teljesiilése ese-
tén:

a) a mikroelemek hozzdaddsdra legaldbb az I. melléklet E.2.2 és
E.2.3 szakaszaban meghatdrozott minimalis mennyiségben
kertl sor;

b) az EK-mfitrdgya tovabbra is megfelel az I. melléklet A., B., C.
és D. szakaszdban meghatdrozott kovetelményeknek.

(5) Amennyiben a mikroelemek szokdsos dsszetevéi a mitragya
makroelemekkel (N, P, K) és mezoelemekkel (Ca, Mg, Na, S) val6
ellatdsdra szant alapanyagoknak, akkor mennyiségiik garantdlha-
t6, feltéve, hogy legaldbb az I. melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszdban
meghatdrozott minimdlis mennyiségben jelen vannak.

(6) A mikroelem tartalmat a kovetkez8 médon kell garantédlni:

a) az L. melléklet E.1 szakaszaban felsorolt mtragyatipusok kozé
tartoz6 mitragya esetében, az emlitett szakasz 6. oszlopaban
megdllapitott kovetelményekkel 6sszhangban;

b) az a) pontban emlitett miitragyak legalabb két killonb6z8 mik-
roelemet tartalmazo és az 1. melléklet E.2.1 szakasza kovetel-
ményeinek megfelel§ keverékei, és az I. melléklet A., B., C. és
D. szakaszdban felsorolt mtitragyatipusok kozé tartozé mfitra-
gya esetében, a kovetkezdk feltiintetésével:

i. amitragya tomegszazalékaban kifejezett Osszes tartalom;

ii. a mitragya tomegszazalékaban kifejezett vizoldhato tarta-
lom, amennyiben a vizoldhaté tartalom legaldbb a teljes
tartalom felével egyenld.

Amennyiben a mikroelem teljes mértékben vizoldhatd, csak a viz-
oldhat¢ tartalmat garantaljdk.

Amennyiben a mikroelem kémiai Giton valamely szerves moleku-
ldhoz kotott, a mitrdgyaban jelen 1év8 mikroelem tartalmat koz-
vetlenil a vizoldhaté tartalom utdn a termék tomegszazalékaban
garantdljak, amelyet — az I. melléklet E.3 szakaszdban megallapi-
tottak szerint — a szerves molekula nevével egyiitt a ,kelatképzs”

vagy a ,komplexképzd” kifejezés kovet. A szerves molekula neve
helyett nevének kezdébetdi is megadhatok.

7. cikk

Azonositis

(1) A gyart6 az EK-miitrdgydkat a 9. cikkben felsorolt azonositd
jelolésekkel ldtja el.

(2) Ha a miitrdgya csomagolva van, az azonositd jeloléseket a
csomagoldson vagy az ahhoz rogzitett cimkén tuntetik fel.
Omlesztett miitrdgya esetén az azonositd jeloléseket a kiséréok-
manyokon tiintetik fel.



13/32. kotet

Az Eurépai Uni6 Hivatalos Lapja 471

8. cikk

Nyomon kovethetGség

A 26. cikk (3) bekezdésének sérelme nélkil, a gydrté6 — az
EK-miitragydk nyomon kovethetSségének biztositdsa érdekében —
nyilvantartdst vezet a mtragydk eredetérdl. E nyilvantartdsokat
vizsgdlat céljabdl a tagdllamok szdmadra hozzaférhet6vé kell tenni
mindaddig, amig a midtrdgya forgalomban van, tovdbba a
forgalmazds befejezését kovets 2 éves idGtartamig.

9. cikk

Jelolések

(1) Az egyéb kozosségi szabdlyok sérelme nélkiil, a 7. cikkben
emlitett csomagoldson, cimkéken és kisér6okmanyokon az alabbi
jeloléseknek szerepelnek:

a) Kotelezs azonositds

az ,EK-MUTRAGYA” felirat nagybettivel,

— a miitrdgya tipusanak megjelolése — ha van ilyen — az L
mellékletben megallapitottak szerint,

- miitragyakeverék esetében a tipusmegjelolést kovetSen a
Jkeverék” szo,

- a 19, a21. vagy a 23. cikkben meghatdrozott kiegészits
jelolések,

— az egyes tdpanyagokat mind széval, mind a megfelel§
vegyjellel fel kell tiintetni, pl.: nitrogén (N), foszfor (P),
foszfor-pentoxid (P,0s), kdlium (K), kilium-oxid (K,0),
kalcium (Ca), kalcium-oxid (CaO), magnézium (Mg),
magnézium-oxid (MgO), ndtrium (Na), ndtrium-oxid
(Na,0), kén (S), kén-trioxid (SO;), bér (B), réz (Cu), kobalt
(Co), vas (Fe), mangan (Mn), molibdén (Mo) és cink (Zn),

— amennyiben a miitragya olyan mikroelemeket tartalmaz,
amelyek valamelyike vagy mindegyike kémiai tton vala-
mely szerves molekuldhoz kotott, a mikroelem nevét az
alabbi mindségjelzdk egyikének kell kovetnie:

i. ,kelatképzd: ...” (a keldtképzd reagens neve vagy annak
az 1. melléklet E.3.1 szakaszdban meghatdrozott rovi-
ditése);

ii. ,komplexképzd: ...” (a komplexképz§ reagens neve az
L. melléklet E.3.2 szakaszdban meghatdrozottak sze-
rint),

- amitragydban megtaldlhaté mikroelemek, vegyjelitk betd-
rendes felsoroldsaval: B, Co, Cu, Fe, Mn, Mo, Zn,

— az L. melléklet E.1 és E.2 szakaszdban felsorolt termékek
esetében a kiilonleges felhaszndlasi utasitdsok,

- a folyékony mitragyak tomegben kifejezett mennyisége.
A folyékony miitragydk mennyisége — vélasztds szerint —
térfogatban vagy tomeg|térfogat ardnyban
(kilogramm/hektoliter vagy gramm/liter) is kifejezhetd,

- nettd vagy bruttd tomeg, és folyékony mitragydk esetében
— vilasztds szerint — térfogat. Ha a brutté tomeget adjak
meg, a tara tomegét is fel kell tiintetni,

— agyarté neve vagy kereskedelmi neve, és cime.
b) Szabadon vélaszthat azonositasok
— az . mellékletben felsoroltak szerint,

— ataroldsra és a kezelésre vonatkoz6 utasitdsok, valamint —
az I. melléklet E.1 és E.2 szakaszdban nem emlitett m{itra-
gyak esetében — a mitragydk felhaszndldsdra vonatkozd
kiilonleges utasitdsok,

— azon talaj- és termesztési feltételeknek megfelel§ dozisa-
ranyokra és felhasznéldsi feltételekre vonatkozd jelolések,
amelyek szerint a mtitragyat felhaszndljdk,

— a gyart6 védjegye és a termék kereskedelmi megjelolése.

A b) pontban emlitett jelolések nem dllhatnak ellentétben az a)
pontban emlitettekkel, és egyértelmtien el kell kiiloniilnitik azok-
tol.

(2) Az (1) bekezdésben emlitett Gsszes jelolést egyértelmien el
kell kiiloniteni a csomagoldson, a cimkén vagy a kisérGokmanyon
feltiintetett valamennyi egyéb informaci6tol.

(3) Folyékony miitragydk csak akkor hozhatdk forgalomba, ha a
gyart6 megfeleld, killonosen a tdrolasi hdmérsékletre és a tarolds
sordn bekovetkezd balesetek megel6zésére kiterjeds kiegészits
utasitdsokkal szolgdl.

(4) Az e cikk alkalmazdsdra vonatkozo részletes szabdlyokat a
32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljards szerint fogadjék el.

10. cikk
Cimkézés

(1) A 9. cikkben emlitett adatokat feltiintet§ cimkéket, illetve a
csomagoldsra nyomtatott jeloléseket felttinden kell elhelyezni. A
cimkét a csomagoldshoz vagy a termék lezdrdsdra haszndlt mds
rendszerhez kell erésiteni. Ha e rendszer plombdt is tartalmaz, fel
kell tiintetni azon a csomagoldst végz3 nevét vagy jelolését.

(2) Az (1) bekezdésben emlitett jeloléseknek mindvégig letorol-
hetetlennek és j6l olvashatonak kell lenniiik.

(3) A 7. cikk (2) bekezdésének mésodik mondatiban emlitett
omlesztett mitragydk esetében, az drukat az azonosito jelolése-
ket tartalmazé okmanyok egy példanydnak kell kisérnie, és azt
vizsgalat céljabdl rendelkezésre kell bocsatani.
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11. cikk

Nyelvek

A cimkét, a csomagoldson feltiintetett jeloléseket és a
kisér6okmanyokat legaldbb annak a tagdllamnak a nemzeti
nyelvén vagy nyelvein kell kidllitani, ahol az EK-miitragya
forgalomba keriil.

12. cikk

Csomagolds

Csomagolt EK-mfitragydk esetében, a csomagoldst olyan modon,
illetve olyan szerkezettel kell lezdrni, hogy kinyitdsakor a lezdrds,
a lezaré plomba vagy maga a csomagolds helyrehozhatatlanul
megsériiljon. Szelepes zsdk haszndlata megengedett.

13. cikk

Tiiréshatarok

(1) Az EK-mitragydk tdpanyagtartalmanak meg kell felelnie a II.
mellékletben megallapitott tiiréshatdroknak, amelyek célja a gyar-
tdsban, a mintavételben és az elemzésben el6fordulé killonbségek
megengedése.

(2) A gyart6 nem hasznélhatja ki rendszeresen a II. mellékletben
megadott tliréshatarokat.

(3) Az L mellékletben meghatdrozott minimalis és maximalis tar-
talom tekintetében nem engedélyezhetd tiiréshatdr.

14. cikk

A miitrdgydra vonatkoz6 kovetelmények

Egy adott miitragyatipus csak akkor vehet§ fel az I. mellékletbe,
ha:

a) hatékony médon szolgdltat tdpanyagokat;

b) megfeleld mintavételi, elemzési és — sziikség esetén — vizsga-
lati médszerek dllnak rendelkezésre;

¢) rendes felhasznalasi feltételek mellett nincs kdros hatdssal az
emberi, dllati vagy novényi egészségre, vagy a kornyezetre.

15. cikk

Védzaradék

(1) Ha egy tagillam megalapozottan feltételezi, hogy valamely
EK-mfitrdgya — annak ellenére, hogy az megfelel az e rendelet
kovetelményeinek — veszélyt jelent a biztonsagra, az emberi, dllati
vagy novényi egészségre vagy a kornyezetre, a tertiletén dtmene-
tileg betilthatja vagy kiilonleges feltételekhez kotheti az adott

mitragya forgalomba hozataldt. Err6l — dontését indokolva —
haladéktalanul értesiti a tobbi tagdllamot és a Bizottsdgot.

(2) A Bizottsdg a 32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljardssal
osszhangban az informdcié kézhezvételétdl szamitott 90 napon
beliil hatdrozatot fogad el.

(3) E rendelet rendelkezései nem zdrjak ki, hogy a Bizottsdg vagy
az érintett tagallam kozbiztonsagi okok alapjan az EK-mitrdgyak
forgalomba hozataldnak tilalmara, korldtozdsara vagy megakada-
lyozdsara vonatkoz6 indokolt intézkedéseket hozzon.

II. CiM

AZ EGYES MUTRAGYA-TIPUSOKRA VONATKOZO
RENDELKEZESEK

1. FEJEZET

Makroelem tartalmii szervetlen miitrdgydk

16. cikk

Alkalmazisi kér

Ezt a fejezetet az I melléklet A., B, C., E.2.2 vagy E.2.3
szakaszdban meghatdrozott minimdlis tdpanyagtartalommal
rendelkez8 makroelem tartalmt szervetlen, szilird vagy
folyékony, egyszerti vagy Osszetett mtragydkra — beleértve a
mezoelemet és/vagy mikroelemet is tartalmazé mitragyakat — kell
alkalmazni.

17. cikk

Makroelem tartalmii miitridgydk mezoelem tartalmanak
garantdldsa

Az 1. melléklet A., B. és C. szakaszdban felsorolt mitragyatipusok
kozé tartozé EK-mitragydk kalcium-, magnézium-, natrium- és
kéntartalma garantdlhatd, feltéve, hogy legaldbb az alabbi mini-
mélis mennyiségben jelen vannak az érintett elemek:

a) 2 % kalcium-oxid (CaO), azaz 1,4 % Ca;

b) 2 % magnézium-oxid (MgO), azaz 1,2 % Mg;

¢) 3 % nétrium-oxid (Na,0), azaz 2,2 % Na;

d) 5 % kén-trioxid (SO,), azaz 2 % S.

Ebben az esetben a tipusmegjelolés mellett feltiintetik a 19. cikk
(2) bekezdésének ii. pontjdban meghatdrozott kiegészits jelolést.
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18. cikk

Kalcium, magnézium, nitrium és kén

(1) Az I melléklet A., B. és C. szakaszaban felsorolt mtragydk
magnézium-, natrium- és kéntartalmanak garantaldsa a kvetkezd
modok egyikén fejezhetd ki:

a) a miitragya tomegszazalékaban kifejezett Osszes tartalom;

b) a miitragya tomegszazalékdban kifejezett Osszes tartalom és
vizoldhaté tartalom, amennyiben a vizoldhaté tartalom lega-
1abb az Gsszes tartalom egynegyed része;

¢) amennyiben az adott elem teljes mértékben vizoldhaté, csak a
tomegszazalékban kifejezett vizoldhaté tartalmat garantéljdk.

(2) Ha az I. melléklet mdsként nem rendelkezik, a kalciumtartal-
mat csak abban az esetben garantdljak, ha az vizoldhatd, és azt a
mitrdgya tomegszazalékdban fejezik ki.

19. cikk

Azonositas

(1) A9.cikk (1) bekezdésének a) pontjdban emlitett kotelezd azo-
nositd jelolések mellett az e cikk (2), (3), (4), (5) és (6) bekezdésé-
ben megallapitott jeloléseket tiintetik fel.

(2) Az Osszetett miitragyak tipusmegjelolését kovetSen az alab-
biakat tiintetik fel:

i. A garantdlt mezoelemek vegyjele zdrdjelben, a makroelemek
vegyjele utn.

ii. A makroelem tartalmat jel6l§ szimok. A garantdlt mezoelem
tartalmat zdréjelben, a makroelem tartalom utdn tintetik fel.

(3) A mfitrdgya tipusmegjellését csak a makro- és a mezoelem
tartalmat jel6l§ szamok kovetik.

(4) Mikroelem tartalom garantaldsa esetén feltiintetik a ,mikro-
elemekkel dusitott” szavakat vagy — hasonld kifejezés formdjdban
—ajelen 1év6 mikroelem vagy mikroelemek nevét, valamint vegyj-
elét.

(5) A garantdlt makro-, illetve mezoelem tartalmat tomegszaza-
lékban, egész szamként vagy — sziikség esetén, amennyiben léte-
zik megfeleld elemzési médszer — egy tizedes jegy pontossdggal
adjak meg.

Egynél tobb garantalt tdpanyagot tartalmazé miitragydk esetén, a
makroelemeket: N, P,Os ésfvagy P, K,O és[vagy K, a mezoeleme-
ket: CaO ésfvagy Ca, MgO és[vagy Mg, Na,O és|vagy Na, SO,
ésfvagy S sorrendben adjak meg.

A garantdlt mikroelem tartalom tekintetében megadjdk minden
egyes mikroelem nevét és vegyjelét, feltiintetve tomegszazaléku-
kat is az I. melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszdban meghatdrozottak
és az oldhatdsag szerint.

(6) A tdpanyagok formdjat és oldhatdsdgat szintén a mfitragya
tomegszazalékaban kell kifejezni, kivéve, ha az I. melléklet kifeje-
zetten ugy rendelkezik, hogy az adott tdpanyagtartalmat maskép-
pen fejezzék ki.

A tizedes jegyek szdma egy, kivéve a mikroelemeket, amelyek
tekintetében az I. melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszdban meghaté-
rozottak szerint kell eljarni.

1. FEJEZET

Mezoelem tartalmii szervetlen miitrdgydk

20. cikk
Alkalmazdsi kor

Ezt a fejezetet az 1. melléklet D., E.2.2 és E.2.3 szakaszdban
meghatdrozott minimélis tdpanyagtartalommal rendelkezd
mezoelem tartalmd  szervetlen, szilird vagy folyékony
miitragydkra — beleértve a mikroelemet is tartalmazé mitragydkat
— kell alkalmazni.

21. cikk

Azonositds

(1) A9.cikk (1) bekezdésének a) pontjdban emlitett kotelezd azo-
nositd jellések mellett az e cikk (2), (3), (4), és (5) bekezdésében
megillapitott jeloléseket tiintetik fel.

(2) Mikroelem tartalom garantaldsa esetén feltiintetik a ,mikro-
elemekkel dusitott” szavakat vagy — hasonlé kifejezés forméjaban
—ajelen 1év6 mikroelem vagy mikroelemek nevét, valamint vegyj-
elét.

(3) A garantdlt mezoelem tartalmat tomegszazalékban, egész
szamként vagy — sziikség esetén, amennyiben létezik megfelels
elemzési modszer — egy tizedes jegy pontossdggal adjak meg.

Egynél tobb mezoelem jelenléte esetén, azok sorrendje a kovet-
kezé:

CaO ésfvagy Ca, MgO ésfvagy Mg, Na,O és/vagy Na, SO,
és[vagy S.

A garantdlt mikroelem tartalom tekintetében megadjdk minden
egyes mikroelem nevét és vegyjelét, feltiintetve tomegszazaléku-
kat is az I. melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszdban meghatdrozottak
és az oldhatdsag szerint.
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(4) A tapanyagok formdjat és oldhatdsdgdt szintén a mftragya
tomegszazalékaban fejezik ki, kivéve, ha az I. melléklet kifejezet-
ten ugy rendelkezik, hogy az adott tdpanyagtartalmat masképpen
fejezzék ki.

A tizedes jegyek szdma egy, kivéve a mikroelemeket, amelyek
tekintetében az I. melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszaban meghata-
rozottak szerint kell eljérni.

(5) Ha az L. melléklet masként nem rendelkezik, a kalciumtartal-
mat csak abban az esetben garantdljdk, ha az vizoldhat, és azt a
mitrigya tomegszazalékdban fejezik ki.

III. FEJEZET

Mikroelem tartalmii szervetlen miitrdgydk

22. cikk

Alkalmazisi kér

Ezt a fejezetet az I melléklet E.1 és E.2.1 szakaszdban
meghatdrozott minimdlis tdpanyagtartalommal rendelkezd
mikroelem tartalmtG  szervetlen, szilird vagy folyékony
mitrdgyakra kell alkalmazni.

23. cikk

Azonositas

(1) A9.cikk (1) bekezdésének a) pontjdban emlitett kotelezs azo-
nosité jelolések mellett az e cikk (2), (3), (4), és (5) bekezdésében
megallapitott jeloléseket tiintetik fel.

(2) Egynél tobb mikroelemet tartalmazé mftrigya esetén, a
,mikroelem-keverék” tipusmegjelolés utdn megadjak a jelen 1évé
mikroelemek nevét és vegyjelét.

(3) Az egyetlen mikroelemet tartalmazé mitrdgydk esetében (az
I. melléklet E.1 szakasza), a garantalt mikroelem tartalmat tomeg-
szazalékban adjak meg, egész szimmal vagy — sziikség esetén —
egy tizedes jegy pontossdggal.

(4) A mikroelemek formajat és oldhatdsagat szintén a mtragya
tomegszazalékaban fejezik ki, kivéve, ha az I. melléklet kifejezet-
ten ugy rendelkezik, hogy az adott tdpanyagtartalmat mas médon
fejezzék ki.

Mikroelemek esetében a tizedes jegyek szdma tekintetében az
I. melléklet E.2.1 szakaszdban meghatdrozottak szerint kell
eljrni.

(5) A kotelezd vagy a valaszthato jelolések alatt az I. melléklet E.1
és E.2.1 szakaszdban szerepld termékek esetében az aldbbi szove-
get tintetik fel a cimkén és a kisér6okméanyokon:

,Csak kifejezetten sziikséges esetben haszndlandé. A megfeleld
dézis tallépése tilos.”

24. cikk

Csomagolds

Az e fejezet rendelkezéseinek hatélya ald tartozé EK-miitragyakat
csomagolva kell forgalomba hozni.

IV. FEJEZET

Magas nitrogéntartalmii amménium-nitrdt miitrdagydk

25. cikk

Alkalmazasi kér

E fejezet alkalmazdsidban az egyszeri vagy Osszetett, magas
nitrogéntartalmii ammonium-nitrat mdtragya a mitragyaként
val6 felhaszndlds céljabdl elddllitott és az ammonium-nitritra
vetitve tobb mint 28 tomegszdzalék nitrogént tartalmazé
ammonium-nitrat alapt termék.

Ez a mitrdgyatipus tartalmazhat szervetlen vagy inert anyagokat.

Az e tipusba tartozd mitragyak elGallitisa sordn felhasznalt
anyagok nem fokozhatjdk a miitragya hdérzékenységét vagy
robbanékonysagat.

26. cikk

Biztonsdgi intézkedések és ellendrzések

(1) A gyarto biztositja, hogy a magas nitrogéntartalmui egyszerd
ammonium-nitrt mdtragydk megfelelnek a III. melléklet 1. sza-
kaszdban foglalt rendelkezéseknek.

(2) A magas nitrogéntartalmu egyszerti ammonium-nitrat mtrd-
gyak e fejezetben el@irt hatdsagi ellenérzés céljabol végzett ellen-
Srzését, elemzését és vizsgalatat a III. melléklet 3. szakaszdban
leirt médszerekkel 6sszhangban végzik el.

(3) A gyart6 éltal forgalomba hozott magas nitrogéntartalma
ammoénium-nitrdt EK-mftragydk nyomon kovethetSségének
biztositdsa érdekében, a gydrtd nyilvantartast vezet a mtragyat és
annak f6 6sszetevdit elgallito telephelyek nevérdl és cimérdl, vala-
mint az ott dolgozé személyekrdl. E nyilvantartdsokat vizsgalat
céljabol a tagdllamok rendelkezésére kell tartani mindaddig, amig
a miitragya forgalomban van, tovabba a forgalombdl valé kivo-
nasat kovetd 2 éves idGtartamig.

27. cikk
Robbanékonysdigi vizsgilat

A 26. cikkben emlitett intézkedések sérelme nélkiil, a gydrté
biztositja, hogy az dltala forgalomba hozott, valamennyi tipust
magas  nitrogéntartalmi  ammonium-nitrat EK-mftrdgydt
aldvetették az e rendelet III. mellékletének 2., 3. (3. szakasz, 1.
modszer) és 4. szakaszdban leirt robbanékonysagi vizsgalatnak. E
vizsgalatot a 30. cikk (1) bekezdésében vagy a 33. cikk (1)
bekezdésében emlitett ~ jovahagyott laborat6riumok
valamelyikében végzik el. A gydrtok legaldbb 5 nappal a miitragya
forgalomba hozatala elétt, illetve — behozatal esetében — legaldbb
5 nappal a miitrdgydnak az Eurépai K6zosség hatdrdra vald
érkezése elStt benyujtja a vizsgalat eredményét az érintett tagallam
illetékes hatésdganak. Ezt kovetGen a gydrté tovdbbra is
garantdlja,  hogy  valamennyi  forgalomba  hozott
mitragyaszallitmany megfelel a fenti vizsgalat kovetelményeinek.
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28. cikk

Csomagolds

Magas nitrogéntartalmi ammoénium-nitrdt mftragya csak
csomagolt formdban bocsdthat6 a végsé felhaszndld
rendelkezésére.

1. CM

MUTRAGYAK MEGFELELOSEGERTEKELESE

29. cikk

Ellen8rzd intézkedések

(1) A tagallamok hat6sdgi ellendrzé intézkedéseknek vethetik ald
az ,EK-mfitragya” megjelolésti miitrdgyakat az e rendeletnek vald
megfelelSségiik igazoldsa céljabol.

A tagédllamok az ilyen ellen6rzé intézkedésekhez sziikséges vizs-
gélatok koltségeit nem meghalad6 mértékd dijat szamithatnak fel,
azonban a gydrtok nem kotelezhetSk arra, hogy megismételjék a
vizsgalatokat vagy fizessenek az ismételt vizsgalatokért, amenny-
iben az els§ vizsgélatot a 30. cikk kovetelményeinek megfeleld
laboratdrium végezte, és a vizsgalat az adott mtragya megfele-
18ségét mutatta.

(2) A tagillamok biztositjdk, hogy az I. mellékletben felsorolt
miitragyatipusok kozé tartozé EK-mftragyak hatdsdgi ellendrzés
céljabol végzett mintavételét és elemzését a 111 és IV. melléklet-
ben leirt modszerekkel 6sszhangban végzik el.

(3) Az e rendeletnek a mftrdgyatipusoknak, és a garantdlt tdpa-
nyagtartalomnak és/vagy az ilyen tdpanyagok formdja és oldha-
tosaga szerint kifejezett garantalt tartalomnak valé megfelelGség
tekintetében torténd betartdsa hatdsagi vizsgalatokkal, kizdrélag a
IIL. és IV. melléklettel 6sszhangban kialakitott mintavételi és elem-
zési modszerek alkalmazdsaval, és a II. mellékletben meghatdro-
zott tdréshatdrok figyelembevételével igazolhaté.

(4) A mérési, mintavételi és elemzési modszerek kiigazitdsa és
korszertisitése a 32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljardssal tor-
ténik, és — lehet8ség szerint — eurdpai szabvanyokon alapul.
Ugyanezen eljdrdst kell alkalmazni az e cikkben, valamint az e
rendelet 8., 26. és 27. cikkében el6irt ellendrzé intézkedések meg-
hatdrozdsdhoz szikséges végrehajtasi szabalyok elfogaddsdra. E
szabdlyok kitérnek kiilondsen a vizsgdlatok megismétlésének
gyakorisdgara, valamint a forgalomba hozott miitrdgya és a vizs-
galatnak aldvetett miitrgya azonossdgat biztosit6 intézkedésekre.

30. cikk

Laboratériumok

(1) A tagillamok értesitik a Bizottsdgot a teriiletiikon jovdha-
gyott, az EK-mitrdgyak e rendelet kovetelményei szerinti megfe-
lel6ségének ellendrzéséhez szitkséges szolgaltatdsok nyujtdsdra
illetékes laboratériumok jegyzékét. E laboratoriumoknak meg kell

felelniiik az V. melléklet B. szakaszdban emlitett elgirdsoknak. Az
értesitést 2004. jinius 11-ig, illetve az egyes tovabbi mddosita-
sok alkalmaval teszik meg.

(2) A Bizottsdg a jovdhagyott laboratériumok jegyzékét az Eurd-
pai Unié Hivatalos Lapjdban teszi kozzé.

(3) Amennyiben egy tagdllam megalapozottan feltételezi, hogy
valamely jovdhagyott laboratérium nem felel meg az (1) bekez-
désben emlitett el§irdsoknak, felveti a kérdést a 32. cikkben emli-
tett bizottsdgban. Ha a bizottsdg egyetért abban, hogy az adott
laboratérium nem felel meg az el6irdsoknak, a Bizottsdg torli a
laboratérium nevét a (2) bekezdésben emlitett jegyzékbdl.

(4) A Bizottsdg — a 32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljardssal
osszhangban — az informdcié kézhezvételétdl szamitott 90 napon
beliil a kérdésben hatdrozatot fogad el.

(5) A Bizottsdg a modositott jegyzéket az Eurdpai Unié Hivatalos
Lapjdban teszi kozzé

V. CiM
ZARO RENDELKEZESEK

I. FEJEZET
A mellékletek kiigazitdsa

31. cikk
Uj EK-miitragyak
(1) Uj mitragyatipusnak az e rendelet I. mellékletébe val6 felvé-

telét a 32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljardssal osszhangban
fogadjak el.

(2) Az Gj mitrdgyatipusnak az . mellékletbe val6 felvételét java-
solni kivand gyartonak vagy képviselGjének e célbdl mdszaki
dokumentaciot kell osszedllitania az V. melléklet A. szakaszdban
emlitett miszaki dokumentumok figyelembevételével.

(3) A mellékletek miszaki fejlédéshez vald igazitdsdhoz sziiksé-
ges modositasokat a 32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljdrassal
osszhangban fogadjdk el.
32. cikk
A bizottsagi eljirds

(1) A Bizottsdg munkdjat egy bizottsdg segiti.

(2) E bekezdésre vald hivatkozds esetén, az 1999/468/EK hata-
rozat 5. és 7. cikkét kell alkalmazni, az emlitett hatdrozat 8. cik-
kének rendelkezésére is figyelemmel.

Az 1999/468EK hatdrozat 5. cikkének (6) bekezdésében megha-
tarozott idGtartamot harom hénapban éllapitjak meg.

(3) A bizottsig elfogadja eljardsi szabdlyzatat.
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1. FEJEZET

Atmeneti rendelkezések

33. cikk

Illetékes laboratériumok

(1) A 30. cikk (1) bekezdése rendelkezéseinek sérelme nélkiil, a
tagdllamok egy 2007. december 11-ig tarté dtmeneti idGszak
sordn tovdbbra is alkalmazhatjdk az EK-mftrdgydk e rendelet
kovetelményeinek valé megfelel6ségének ellendrzéséhez sziksé-
ges szolgdltatdsok nyujtasdra illetékes laboratériumok engedélye-
zésére vonatkoz nemzeti rendelkezéseiket.

(2) A tagallamok értesitik a Bizottsdgot e laboratériumok jegyzé-
két, megadva egyuttal az engedélyezési rendszeriikre vonatkozé
adatokat. Az értesitést 2004. janius 11-ig, illetve az egyes tovabbi
modositasok alkalmaval teszik meg.

34. cikk
Csomagolds és cimkézés

A 35. cikk (1) bekezdése ellenére, a kordbbi irdnyelvekben az
EK-mitragydk  tekintetében — meghatdrozott  jelolések,
csomagoldsok, cimkék és kisér6okmdnyok 2005. junius 11-ig
alkalmazhatok.

IIl. FEJEZET

Zdrd rendelkezések

35. cikk
Hatilyon kiviil helyezett irdnyelvek

(1) A 76/116/EGK, a 77/535/EGK, a 80/876/EGK és a
87/94/EGK irdnyelv hatdlyat veszti.

(2) A hatalyon kiviil helyezett irdnyelvekre tett hivatkozdsokat az
e rendeletre tett hivatkozdsként kell értelmezni. Kiilondsen, a
76/116/EGK irdnyelv 7. cikkétdl valé — a Szerz8dés 95. cikkének
(6) bekezdése alapjan a Bizottsdg dltal engedélyezett — eltérések az
e rendelet 5. cikkétdl valé eltérésként értelmezenddk, és az e ren-
delet hatdlybalépésére val6 tekintet nélkiil tovdbbra is kifejtik
hatasukat. A 36. cikk szerinti szankcidk elfogaddsdig a tagdllamok
tovabbra is alkalmazhatjék az (1) bekezdésben emlitett irdnyelvek
nemzeti végrehajtasi szabalyai megsértésére vonatkozé szankcié-
kat.

36. cikk
Szankciok

A tagéllamok megallapitjdk az e rendelkezés rendelkezéseinek
megsértése  esetén alkalmazand6  szankcidkra vonatkozd
szabalyokat, és minden sziikséges intézkedést megtesznek azok
végrehajtdsinak biztositdsa érdekében. Az eldirt szankcidknak
hatékonynak, ardnyosnak és visszatarté erejlinek kell lenniiik.

37. cikk
Nemzeti rendelkezések

A tagéllamok 2005. junius 11-ig kozlik a Bizottsdggal az e
rendelet 6. cikkének (1) bekezdése, 6. cikkének (2) bekezdése,
29. cikkének (1) bekezdése és 36. cikke alapjan elfogadott nemzeti
rendelkezéseiket, és haladéktalanul tdjékoztatjdk a Bizottsdgot
valamennyi ezeket érint6 késébbi modositdsrol.

38. cikk
Hatilybalépés

Ez a rendelet az Eurdpai Unié Hivatalos Lapjdban val6 kihirdetését
kovetS huszadik napon 1ép hatdlyba, a 8. cikk és a 26. cikk (3)
bekezdésének kivételével, amelyek 2005. junius 11-én lépnek
hatdlyba.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetleniil alkalmazandé valamennyi tagdllamban.

Kelt Luxembourgban, 2003. oktéber 13-dn.

az Eurdpai Parlament részérdl
az elngk

p. COX

a Tandcs részér6l
az elnok

G. ALEMANNO
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TARTALOMJEGYZEK

I. MELLEKLET — EK-MUTRAGYATIPUSOK JEGYZEKE  ............cocoovovivieiireneiseeieena,
A, Makroelem tartalmd szervetlen, egyszerti mitrdgydk .................
AL, NItro@énmUrAGYAK .....euuniieiiiiiiiie et
A2, FOSZEAtMULIAZYAK ....ooviiiiii it
A3, Kaliummitrdgyak ...
B.  Makroelem tartalmu szervetlen, Gsszetett MUtrAgYaK ..........oovvvuinieiiiiiiiiiiiinee e
B.l. NPK-MGEIAGYAK  ..oeeeiiiiiiiiiie ettt ettt e e
B.2. NP-IMGIAGYAK ..eunieiiiiiiiiiie et
B.3. NK-IMGAZYAK ...ttt
Bi4.  PKAMGIAZYAK ...oeiiiiiiiiiiiiiiiiiieit e
C. Szervetlen folyékony matragyak...........ooeeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii
C.1.  Egyszer folyékony matrdgyak ..........ccocoeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e
C.2.  Osszetett folyékony MGAZYAK ........eeieiiiiieiiiii et
D.  Szervetlen, mezoelem tartalmd mULrdZYAK .....oouvvuuiieiiiiiiiiiiiiie e
E. Szervetlen, mikroelem tartalmi mUtragydk ...........oocooiiiiiiiiiiinii
E.1. Egyetlen mikroelemet tartalmazé méitragyak............ooooeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e
E L BOr oo
E.1.20 KODalt .ooiiiiiiiii
E 130 REZ oo
B4 Vas oo
E 1.5, Man@an ...oovinniiii i
E.1.6. MOIDAEN ....iiiiiiiiiiiiiiiiii e
E. L7, GINK et
E.2. A miitragydk minimdlis mikroelem tartalma, a mtitrdgya tomegszazalékaban kifejezve .........
E.3. A mikroelemekhez engedélyezett keldt-, illetve komplexképz§ szerves reagensek jegyzéke ......
I MELLEKLET — TORESHATAROK .......c.cooiiiiiiiiaiieieieiiieieieieeee e
1. Makroelem tartalmd szervetlen egyszert miitragyak — tomegszdzalék abszolut értéke N, P,Os,

K,0, MgO és Cl formdjaban Kifejezve ...........oeviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiie e
2. Makroelem tartalmu szervetlen Gsszetett matragyak............ocooviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinnieii,
3. A mitragydk mezoelem tartalma ...........coooiiiiiiiiiiiiiiiii e
4. A mitragydk mikroelem tartalma .............cooiiiiiiiiiiiiiii e

IIl. MELLEKLET - A MAGAS NITROGENTARTALMU AMMONIUM-NITRAT MUTRAGYAKRA
VONATKOZO TECHNIKAI RENDELKEZESEK  .........coouiviiiiiiiiiiiiinsieiscseeesees

1. A magas nitrogéntartalmi egyszerti ammonium-nitrat mitragyak jellemzdi és hatérértékei......
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2. A magas nitrogéntartalm ammonium-nitrdt mdtragydkra vonatkozdan el6irt robbantési vizsga-

lat lefrdsa

3. AII-1. és a IlI-2. mellékletben meghatérozott hatdrértékeknek vald megfelelés ellendrzési méd-

F255 4<: PPPPPPPPPI

4. A robbandképesség meghatdrozisa

IV. MELLEKLET — MINTAVETELI ES ELEMZESI MODSZEREK ...........ccovoviiiiiinnann,
A. MINTAVETELI ELJARAS MUTRAGYAK ELLENORZESEHEZ .........covevionieiieieenieieienia
1. Cél és alkalmazdsi terlilet ...
2. Hatdsagi MIintaVevOK ........coiiiiiiiiiseiiiiiiiiis et
3. Fogalommeghatdrozasok ...............coiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiin i
4. FElSZEIEIES ...oiiiiiiiiiiiiiiiiii
5. Mennyiségi KOvetelmenyek ...........euiiiiiiiiiiiiiiiiiiei i
6. A mintak vételére, elkészitésére és csomagoldsdra vonatkozo utasitdsok ........................
7. A végsS minta CSOMAZOIASA ...oevvvviiiiieeeeiiiiiiiie et
8. Mintavételi JeZYZOKOMYV oeiiiiiiiiiieee ittt
9. A mintdk rendeletetési helye................ooooo
B. MUTRAGYAK VIZSGALATI MODSZEREL .......coccoiiiiiiiiiiiiiicceieecc s

AltalAnos SZIEVEEEK .....oivviiiiisi e e et

A mitragyak elemzési modszereire vonatkoz6 dltalanos rendelkezések ........................
1. mobdszer Minta el6készitése vizsgalathoz —..........cccooviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiin e
2. MOASZEr  NILTOZEM ..uuueeiiiiiiiiie e ettt ettt e e e e e e e
2.1. moédszer Az ammonianitrogén meghatdrozasa ..............eceeeviiuiineeeeeiiiiiiiiinneeeennn.
2.2.médszerek  Nitrdt- és ammonianitrogén meghatdrozasa ................ocooeiiiiiiiiiinniiiiiiin.
2.2.1. médszer A nitrat- és ammonianitrogén meghatdrozdsa Ulsch-médszerrel ..................
2.2.2. mbdszer A nitrat-nitrogén és az ammonianitrogén meghatdrozdsa Arnd-modszerrel......

2.2.3. mbdszer
2.3. mddszer
2.3.1. mbdszer
2.3.2. mbdszer
2.3.3. modszer
2.4. médszer
2.5. modszer
2.6. modszerek

2.6.1. mddszer

A nitrét-nitrogén és az ammonianitrogén meghatrozdsa Devarda-mddszerrel

Az 0sszes nitrogéntartalom meghatirozadsa ............ccoovvvuiiiieeeeiiiiiiiinnnnnn.
Az 0sszes nitrogéntartalom meghatdrozdsa nitratmentes kalcium-cidnamidban

Az dsszes nitrogén meghatdrozdsa nitrattartalmd kalcium-cidnamidban .........
Az Osszes nitrogéntartalom meghatdrozdsa karbamidban ...........................
Cidnamid-nitrogén meghatirozasa ................ccevveeeiiiimiiiiinneeeiiiiiiinnee.
Karbamid biuret tartalménak spektrofotometrids meghatdrozasa ..................

Kiilonb6z8 nitrogénformdk meghatdrozasa azonos mintdban .....................

Kiilonb6z8 nitrogénformdk meghatdrozasa a nitrogént nitrdt-, ammonia-, karbamid-

és cidnamid-nitrogén formdjdban tartalmaz6 miitragyabdl vett azonos mintdban
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2.6.2. modszer  Kiillonb6z6 nitrogénformdk meghatdrozdsa a nitrogént csak nitrdt-, ammonia-és
karbamid-nitrogén formdjdban tartalmazé mdtragyakban .............ccceeeeeiiiiiinnnn.

3. mAdszerek FOSZEOT ......uiiiiiiiiiiiiiiiii e
3.1. mddszerek Extrakcios MOASZErEK ..........ccooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiin et et
3.1.1.m6dszer  Asvanyi savakban oldhat6 foszfor kivondsa ...........cccccovieiiiiiiiioiiiiieennn
3.1.2.mddszer 2 %-os hangyasavban (20 g/liter) oldhat foszfor kivondsa .............ccccceevreeeiinn.
3.1.3.médszer 2 %-os citromsavban (20 g/liter) oldhat foszfor kivondsa....................ooeeeiiii.
3.1.4.mddszer  Semleges ammonium-citritban oldhaté foszfor kivondsa .............cccccceeeniiiiiiiis
3.1.5.mddszerek Kivonds ltigos ammoOnium-Citrdttal ...........cooouuuiiirieiiiiiiiiiiinneeeeiiiiiiinneeeeeees
3.1.5.1. modszer Oldhato foszfor kivondsa Petermann-mddszerrel, 65 °C hémérsékleten ...............
3.1.5.2. médszer Oldhaté foszfor kivondsa Petermann-mddszerrel, szobahémérsékleten ...............
3.1.5.3. médszer Joulie-féle ligos ammoénium-citritban oldhaté foszfor kivondsa ........................
3.1.6.mddszer  Vizoldhatd foszfor Kivondsa .............ceeviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e

3.2. moédszer A  kivont foszfor  meghatirozdsa  (Gravimetridss ~modszer  kinolin-

f0SZfOomOIDAALLal) ....vviieiiieei e
4. modszer  KAlIUM  .....ooiiiiiiiiiiiiiiiii i
4.1. moédszer A vizoldhaté kiliumtartalom meghatdrozdsa ..............ceeviiiiiiiiiiiiinnieiiiiiiiinn,
5.0 MOASZEr o
6.  mbdszer KIOr..............
6.1. modszer Kloridok meghatdrozésa szerves anyagok hidnydban ............ccccccviinniiiiiiinnnn,
7. mobdszerek Az rlés finomsdga ...
7.1. mobdszer Az 6rlés finomsdganak meghatdrozdsa (szdraz SzAritds) ................ccccce
7.2. modszer Lagy természetes foszfitok Grlési finomsdgdnak meghatdrozdsa ........................
8. modszerek Mezoelemek ............ccccoiiiiiiiiiiiiiiiiiii

8.1. modszer Az osszes kalcium, Osszes magnézium, Gsszes natrium és a szulfit formdjaban jelen

16v6 Osszes KEN KIVONASA ...eviviniiiiiieeiiie e
8.2. mddszer A kiilonbozs formakban jelen 1évS Gsszes kén kivondsa ..........ooeeeviiiiiiiiiniiian.

8.3. mddszer A vizoldhatd kalcium, magnézium, nitrium és (a szulfat formdjaban jelen 1évd) kén

KIVOTIASA .ot e et e e e e e e e e e aas
8.4. modszer Kiilonboz8 formdkban jelen 1évé, vizoldhaté kén kivondsa ............ceevveiiiiiininnn.
8.5. modszer Elemi kén kivondsa és meghatdrozasa ............cceeeeiiiiiiiinnniiiiiiiiiinneeciiiiiiieen,

8.6. modszer Kivont kalcium oxaldt formdjdban torténd kicsapdst koveté manganimetrids megha-

L7 PP
8.7. modszer Magnézium meghatdrozdsa atomabszorpcids spektrofotometridval .....................
8.8. mddszer Magnézium meghatdrozdsa komplexometridval .............ccooooiiiniiiii.
8.9. mobdszer  Szulfitok meghatdrozdsa ...

8.10. médszer  Kivont ndtrium meghatdroZasa ...........couvvuuuuuuieeeeiiiiiiiiinneeeeeieiiiien e eee e
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9. modszerek
9.1. médszer
9.2. médszer
9.3 modszer

9.4 mébdszer

9.5. mbdszer

9.6. mddszer

9.7. mbdszer

9.8. mddszer

9.9. mddszer

9.10. modszer

9.11. modszer

10. médszerek
10.1. médszer
10.2. médszer
10.3. médszer

10.4 mddszer

10.5. modszer

10.6. modszer

10.7. modszer

10.8. médszer

10.9. modszer

10.10. mddszer

10.11. médszer

V. - MELLEKLET

Mikroelemek 10 % vagy anndl kisebb koncentrdcioban ............cccocevoiiiiininnnnns
Az Gsszes mikroelem KiVOnasa ..............uuuuuieuiiiiiiiiiiiiiii s
Vizoldhat6é mikroelemek kivondsa ..............coooooiiiiiiiiiiiiiii
Szerves vegyiiletek eltdvolitdsa mtrdgyakivonatokbol. .............cccccoiiiiiiiiiiiiii.

Mikroelemek meghatdrozdsa miitragyakivonatokban atomabszorpcids spektrometri-
dval (Altaldnos elJArds). ........ooviiiiiiiiii i

Bér meghatdrozdsa mitragyakivonatokban azometin-H spektrometrids médszer-
@D e

Kobalt meghatdrozdsa mitragyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval......

Réz meghatdrozdsa mitragyakivonatokban atomabszorpcios

SPERLIOMELITAVAL  ..euuiiinieeiiiiiii e
Vas meghatdrozdsa mitragyakivonatokban atomabszorpci6s

SPEKLrOMEtriAVAl  ..o..uiiiiii i
Mangén meghatdrozdsa mitrdgyakivonatokban atomabszorpcids
SPEKLrometridval  .......ccoiiiiiiiii i e

Molibdén meghatérozdsa miitragyakivonatokban ammonium-tiocianéttal képzett
komplexének spektrometrids mErésével ............ocoiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii

Cink meghatdrozdsa mitragyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval......

Mikroelemek 10 %-ndl nagyobb koncentraciéban ...............coeeiiviiiiiineeeiiiinnnn.
Az 0sszes mikroelem Kivondsa ..............ooiiiiiiiiiiiiiiiin
Vizoldhaté mikroelemek kivondsa .............ccccooiiiiiiiiiiii
Szerves vegyiiletek eltdvolitdsa mitrdgyakivonatokbol ...............cccoovviiiiniiiinis

Mikroelemek meghatdrozdsa miitragyakivonatokban atomabszorpcids
spektrometridval (dltaldnos eljards). ...........cooeieiiiiiiiiiiiiiiii

B6r meghatdrozdsa mitragyakivonatokban acidimetrids titraldssal .....................

Kobalt meghatdrozdsa mitragyakivonatokban gravimetrids médszerrel, 1-nitrozo-2-
Naftollal ...

Réz meghatdrozdsa mitragyakivonatokban titrimetrids médszerrel .....................

Vas meghatdrozdsa mitragyakivonatokban atomabszorpcios
SPEKEIOMELIIAVAL  ooeeiiiitii e

Mangdn meghatdrozdsa mitragyakivonatokban titrdldssal ................ceeeeeeiiiinni.

Molibdén meghatdrozdsa mdtrdgyakivonatokban gravimetrids méodszerrel
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E2. A miitrdgydk minimdlis mikroelem tartalma, a miitrdgya tomegszdzalékdban kifejezve

E.2.1.  Szildrd vagy folyékony mikroelem-keverékek
Amennyiben az adott mikroelem:

kizdrolag 4svanyi formdban van jelen | keldt vagy komplex formdjdban van jelen
Mikroelem:
Bor (B) 0,2 0,2
Kobalt (Co) 0,02 0,02
Réz (Cu) 0,5 0,1
Vas (Fe) 2,0 0,3
Mangédn (Mn) 0,5 0,1
Molibdén (Mo) 0,02 -
Cink (Zn) 0,5 0,1

A mikroelemek minimdlis 6sszmennyisége szilird keverékben: a miitrigya tomegének 5 %-a.

A mikroelemek minimdlis 6sszmennyisége folyékony keverékben: a mitrdgya tomegének 2 %-a.

E.2.2.  Mikroelemekkel dilsitott, makro- és/vagy mezoelem tartalmii, EK-talajtrdgydk
Novényi kultirdkhoz vagy gyephez Kertészeti felhaszndldsra
Bor (B) 0,01 0,01
Kobalt (Co) 0,002 -
Réz (Cu) 0,01 0,002
Vas (Fe) 0,5 0,02
Mangéin (Mn) 0,1 0,01
Molibdén (Mo) 0,001 0,001
Cink (Zn) 0,01 0,002
E.2.3.  Mikroelemekkel diisitott, makro- és/vagy mezoelem tartalmi EK-levéltrdgydk

Bér (B) 0,010
Kobalt (Co) 0,002
Réz (Cu) 0,002
Vas (Fe) 0,020
Mangédn (Mn) 0,010
Molibdén (Mo) 0,001
Cink (Zn) 0,002
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E.3. A mikroelemekhez engedélyezett keldt-, illetve komplexképzd szerves reagensek jegyzéke

Az aldbbi termékek felhaszndldsa engedélyezett, feltéve, hogy megfelelnek a modositott 67/548/EEC irdnyelv (?)
kovetelményeinek.

E.3.1.  Keldtképzd reagensek (2)

Az alabbiak natrium-, kalium- vagy ammoniumsavai, illetve soi:

Etiléndiamintetraecetsav EDTA C,0H; 605N,
Dietiléntriaminpentaecetsav DTPA C,4H,550,0N;
[0,0]: Etiléndiamin-di(o-hidroxifenil)ecetsav EDDHA CygH,006N,
[o,p]: Etiléndiamin-N-(o-hidroxifenil)ecetsav)-N'-(p-hidroxifenil)ecetsav EDDHA CsH,006N,
2-hidroxietil-etiléndiamin-triecetsav HEEDTA C,oH150,N,
[0,0]: Etiléndiamin-di(o-hidroxi-o-metilfenil)ecetsav EDDHMA CyoH,, 04N,
[o,p]: etiléndiamin-di(o-hidroxi-p-metilfenil)ecetsav EDDHMA CyoH,,04N,
[p,0]: etiléndiamin-di(p-hidroxi-o-metilfenil)ecetsav EDDHMA CyoH,,04N,
[2,4]: etiléndiamin-di-(2-hidroxi-4-karboxifenil)ecetsav EDDCHA Cy0H,00;0N,
[2,5]: etiléndiamin-di-(2-karboxi-5-hidroxifenil)ecetsav EDDCHA Cy0H500;0N,
[5,2]: etiléndiamin-di-(5-karboxi-2-hidroxifenil)ecetsav EDDCHA C,0H,500,0N,

E.3.2.  Komplexképzd reagensek:

A jegyzék osszedllitdsa folyamatban.

() HLL196., 1967.8.16., 1. 0.
() Akelatképzd reagensek azonositdsat és mennyiségi meghatarozasat az EN 13368 eurdpai szabvany 1. és 2. része alapjan kell meghatarozni,
olyan mértékben, amennyiben a fenti reagensek e szabvany hatdlya ald tartoznak.
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II. MELLEKLET

TURESHATAROK

Az e mellékletben megadott tiiréshatdrok tomegszazalékban kifejezett negativ értékek.

Az EK-miitragyak egyes tipusainak garantdlt tdpanyagtartalma tekintetében megengedett tiiréshatdrok a kovetkezdk:

1.1.

1.2

Makroelem tartalmd szervetlen egyszerii miitragydk — tdmegszizalék abszolat értéke N, P,0;, K,O,

MgO és Cl formdjiban kifejezve
Nitrogénmitrdgydk

kalcium-nitrét

kalcium — magnézium-nitrét
ndtrium-nitrat

chilei salétrom

kalcium-cidnamid

nitrogénnel dusitott kalcium-cidnamid

ammonium-szulfat

amménium-nitrdt vagy kalcium-amménium-nitrat:

— 32 %-ig, a 32 %-ot is beleértve
— 32 % felett
ammoénium-szulfat és nitrat
magnézium-szulfonitrat
magnézium-ammonium-nitrat
karbamid

kalcium-nitrdt szuszpenzid

nitrogénmtitrdgya oldat karbamid-formaldehiddel

nitrogénmiitragya-szuszpenzié karbamid-formaldehiddel

karbamid-ammonium-szulfat
nitrogénmdtrdgya oldat

ammonium-nitrdt-karbamid oldat
Foszformitrdgydk

Thomas-salak:
- 2 tomegszdzalék tartomdnyban kifejezve

- egy szammal kifejezve
Egyéb foszformditragydk

P,0;-oldhatdsdg az aldbbiakban:
— dsvanyi sav

— hangyasav

— semleges ammonium-citrat

- ligos amménium-citrat

— viz

(a miitrdgya I. melléklet szerinti szdmay)

(3,6,7)
7)

(2a, 2b, 2¢)
4,5, 6)
(2a, 2b, 3)
(29)

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.

Kdliummiitrdgydk

kainit

dasitott kainitsd

kdlisg:

- 55 %-ig, az 55 %-ot is beleértve

- 55 % felett
magnéziumsé-tartalma kdlium-klorid
kélium-szulfit

magnéziumsé-tartalmi kélium-szulfét

Egyéb komponensek

klorid

Makroelem tartalmd szervetlen §sszetett miitragydk
Tdpanyagelemek

N
PZOS
K,0

Osszes negativ eltérés a garantdls értékedl

kétkomponenst miitragyak

hdromkomponenst mtragydk

A miitrigyik mezoelem tartalma

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

A garantdlt kalcium-, magnézium-, ntrium- és kéntartalom tekintetében megallapitott tdiréshatdr az adott
tdpanyag garantdlt tartalmdnak egynegyed része, de legfeljebb 0,9 % abszolut értékben a CaO, a MgO, a Na,O

és a SO, tekintetében, azaz 0,64 a Ca, 0,55 a Mg, 0,67 a Na és 0,36 a S tekintetében.

A miitrigyik mikroelem tartalma

A garantdlt mikroelem tartalom tekintetében megallapitott ttiréshatdr a kovetkezs:

- 0,4 % abszolut értékben véve 2 %-ot meghaladé tartalom esetében,

- a garantdlt érték egyotod része 2 %-ot meg nem haladd tartalom esetében.

A killonboz8 formdkban kotott nitrogéntartalom garantdlt értékeire, illetve a foszfor-pentoxid garantdlt
oldhat6sdgara vonatkozéan engedélyezett tiiréshatdr az adott tdpanyag teljes mennyiségének egytized része, de
legfeljebb 2 tomegszazalék, feltéve, hogy az adott tdpanyag esetében az Osszes tdpanyagtartalom az I.

mellékletben meghatdrozott hatdrok és a fentiekben meghatdrozott tiiréshatarok kozott marad.



13/32. kotet

Az Eurépai Uni6 Hivatalos Lapja

519

I1I. MELLEKLET

A MAGAS NITROGENTARTALMU AMMONIUM-NITRAT MUTRAGYAKRA VONATKOZO TECHNIKAI

1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

RENDELKEZESEK

A magas nitrogéntartalmi egyszerii ammoénium-nitrdt miitragydk jellemzdi és hatdrértékei

Porozitds (olajvisszatartds)

Az el6zetesen két, 25 °C-tdl 50 °C-ig terjedS hékezelési cikluson dtesett, és az e melléklet 3. szakasza 2. része
rendelkezéseinek megfelel§ miitragya olajvisszatartisa nem haladhatja meg a 4 tomegszazalékot.

Eghetd alkotdrészek

Az éghetd anyagok szén formdjdban mért, tomegszdzalékban kifejezett ardnya nem haladhatja meg a 0,2
tomegszazalékot olyan mitragya esetében, amelynek nitrogéntartalma legaldbb 31,5 tomegszazalék, illetve a
0,4 tomegszazalékot olyan miitragya esetében, amelynek nitrogéntartalma legaldbb 28 tomegszazalék, de
legfeljebb 31,5 tomegszazalék.

pH

A 10 g miitrdgya 100 ml vizzel higitott oldatdban mért pH-értéknek legaldbb 4,5-nek kell lennie.

Szemcseméret elemzés

A mfitragya legfeljebb 5 tomegszazaléka eshet at az 1 mm lyukméretd szitdn, és legfeljebb 3 tomegszdzaléka
eshet 4t a 0,5 mm lyukméretd szitan.

Klor

A megengedett legnagyobb klortartalom 0,02 tomegszazalék.

Nehézfémek

Tilos nehézfémet szdndékosan hozzdadni a mdtragydhoz, és a gydrtdsi eljards sordn véletlenil bekeriilt
nehézfémnyomok nem haladhatjdk meg a bizottsdg dltal meghatérozott értéket.

A réztartalom nem haladhatja meg a 10 mg/kg értéket.

Mds nehézfémek tekintetében nincs megéllapitott hatdrérték.

pe

A magas nitrogéntartalmd ammonium-nitrdt miitrigydkra vonatkozodan elGirt robbantdsi vizsgilat
leirdsa

A vizsgélatot a miitrdgydbdl vett reprezentativ mintdn kell elvégezni. A robbantdsi vizsgélat elvégzése el6tt a
minta teljes tomegét az e melléklet 3. szakaszdnak 3. részének rendelkezései szerint 6t hékezelési ciklusnak kell
alavetni.

A miitrdgya robbantdsi vizsgdlatat vizszintes acélcs6ben kell elvégezni, az aldbbi feltételek mellett:
- varratmentes acélcsd,

- cs6hossz: legaldbb 1 000 mm,

- névleges kiils§ dtméré: legaldbb 114 mm,

- névleges falvastagsdg: legaldbb 5 mm,

- erdsit: a vélasztott erdsitd tipusdnak és formdjdnak olyannak kell lennie, hogy a minta robbands-atviteli
készségének meghatdrozasa céljdbol a mintdra gyakorolt robbandsi nyomdst a lehetd legnagyobbra fokozza,

- vizsgélati hémérséklet: 15-25 °C,

— robbandst detektdld 6lom prébahengerek: 4tméré 50 mm és magassag 100 mm
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a 150 mm-enként elhelyezett 6lomhengerek vizszintesen tdmasztjak ald a csovet. A vizsgdlatot kétszer kell
elvégezni. A vizsgdlat akkor tekinthetd kovetkeztetések levondsara alkalmasnak, ha az aldtimaszto
6lomhengerek koziil egy vagy tobb mindkét vizsgalat sordn 5 %-ndl kisebb mértékben nyomodik 6ssze.

3. A III-1. és a I1I-2. mellékletben meghatirozott hatirértékeknek valé megfelelés ellendrzési médszerei

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

3.1.

3.2.

1. mé6dszer

A hdkezelési ciklusok alkalmazdsdnak médszerei

Cél és alkalmazasi kor

Ez a médszer a magas nitrogéntartalmi egyszerti ammonium-nitrdt mtrdgyak olaj-visszatartdsi vizsgdlata,
valamint a magas nitrogéntartalmi egyszer(i vagy Osszetett ammonium-nitrat mtragydk robbantdsi
vizsgélata el6tt alkalmazott hékezelési ciklusok alkalmazdsdra vonatkoz6 eljdrdsokat dllapitja meg.

A zért hékezelési ciklusokra vonatkozdan e szakaszban leirtak szerinti modszerek tigy tekintenddk, hogy
kielégit6 moédon szimuldljadk a IV. fejezet II. cimének alkalmazdsi korében figyelembe veendd
korilményeket, annak ellenére, hogy nem feltétlenil szimuldljak a széllitds és a tdrolds sordn felmerils
valamennyi koriilményt.

A TII-1. mellékletben emlitett hékezelési ciklusok

Alkalmazdsi kor

Ez az eljards a mtrdgya olajvisszatartisanak meghatdrozdsa elStt végzett hékezelési ciklus eljardsra
vonatkozik.

A mddszer elve és fogalommeghatdrozds

Erlenmeyer-lombikban szobahémérsékletr6l 50 °C-os hémérsékletre melegitjiik és két 6rdn 4t ezen a
hémérsékleten tartjuk a mintdt (50 °C-os fdzis). Ezt kovetden 25 °C-os hémérsékletre hiitjiik és két ordn at
ezen a h6mérsékleten tartjuk a mintat (25 °C-os fazis). A két egymdst kovetd, 50 °C-os, illetve 25 °C-os fazis
egyiittesen alkot egy hékezelési ciklust. Két hékezelési ciklus elvégzését kovetSen a vizsgdlati mintdt
20 £ 3 °C-os hémérsékleten tartjuk az olaj-visszatartdsi érték meghatdrozdsa céljabol.

Késziilékek
Szokdsos laboratoriumi felszerelés, kiilonosen:
— 25 (1), illetve 50 (+ 1) °C-on termosztélt vizfiirdSk,

- Erlenmeyer-lombikok, egyenként 150 ml-es térfogattal.

Eljdrds
Az egyes 70 (£ 5) grammos vizsgélati mintdkat helyezziik egy-egy Erlenmeyer-lombikba és dugéval zdrjunk
le.

Kétéranként helyezziik dt az egyes lombikokat az 50 °C-os fiird6bdl a 25 °C-os fiirdébe és viszont.

Tartsuk dllando értéken az egyes fiird6k vizhémérsékletét, a vizet pedig gyors keveréssel tartsuk mozgasban
annak érdekében, hogy a vizszint a minta szintje felett legyen. A dugét habgumi kupakkal védjitk meg a
vizpdra-lecsapdddstol.

A III-2 melléklet vonatkozdsiban alkalmazandé hdkezelési ciklusok

Alkalmazdsi kor

Ez az eljérds a robbantdsi vizsgdlat el6tti hékezelési ciklusos vizsgélatra vonatkozik.

A médszer elve és fogalommeghatdrozds

Vizéll6 tartdlyban szobahSmérsékletrd] 50 °C-ra melegitjiik és egy ordn 4t ezen a hémérsékleten tartjuk a
mintat (50 °C-os fazis). Ezt kovetSen 25 °C-ra hitjiik és egy 6ran at ezen a h6mérsékleten tartjuk a mintdt
(25 °C-os fazis). A két egymdst kovetd, 50 °C-os, illetve 25 °C-os fézis egymads utdni kombindcidja alkot egy
hékezelési ciklust. A megfelel§ szami hékezelési ciklus utdn a mintt tartsuk 20 * 3 °C-os hdmérsékleten
a robbantdsi vizsgalat végrehajtdsaig.
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3.3. Késziilék

- 20és 51 °C kozott termosztalt vizfirdd, amelynek melegedési és hiitési teljesitménye legaldbb 10 °C/h,
vagy két vizfurdd, amelyek koziil az egyik 20 °C-on, a mdsik pedig 51 °C-on termosztilt. A
vizfurdS(k)ben folyamatosan keverni kell a vizet; a vizfiird§ mennyiségének elég nagynak kell lennie
ahhoz, hogy a viz megfelel§ dramldsit biztositsa.

- Rozsdamentes acéltartdly, amely mindeniitt vizzard, és a kozepén termoelemmel van elldtva. A tartdly
kiils6 szélessége 45 (+ 2) mm, falvastagsdga 1,5 mm (ldsd az 1. dbrat). A tartdly magassdga és hossziisdga
a vizfiird§ méreteinek megfelelGen vélaszthaté meg, pl. a hossziisig 600 mm, a magassdg 400 mm.

3.4. Eljdrds

Helyezziink egy robbantdshoz sziikséges mennyiségli mitragyat a tartdlyba, és zdrjuk le a zdrofedelet.
Helyezziik a tartalyt a vizfiird6be. Melegitsiik fel a vizet 51 °C-ra, és mérjitk meg a h6mérsékletet a miitragya
kozepén. Egy 6rdval azutdn, hogy a hdmérséklet a kozéppontban elérte az 50 °C-ot, a vizet hiitsiik le. Egy
6raval azutdn, hogy a h6mérséklet a kozéppontban 25 °C-ra siillyedt, a vizet Gjra melegitsiik fel a mdsodik
ciklus megkezdéséhez.
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2. mébdszer

Az olajvisszatartis meghatdrozasa

1. Targy és alkalmazisi teriilet

Ez a moédszer a magas nitrogéntartalmii egyszerti ammonium-nitrdt miitrdgydk olajvisszatartdsdnak
meghatdrozdsdra vonatkoz6 eljdrdst hatdrozza meg.

A moédszer alkalmazhaté mind szemcsézett, mind granuldlt mdtragydkndl, amelyek nem tartalmaznak
olajban o0ld6dé anyagokat.



522 Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 13/32. kotet

2. Fogalommeghatirozis
Egy miitrdgya olajvisszatartdsa: a mtrdgya dltal visszatartott olaj tomegszazalékban kifejezett mennyisége
a meghatdrozott vizsgélati feltételek kozott.

3. A médszer elve

A vizsgélati mennyiség meghatrozott idSre teljes bemeritésre kerill a gdzolajba, amit a folos olaj
meghatdrozott feltételek mellett torténd eltdvolitdsa kovet. Ezutdn a vizsgdlt anyagmennyiség
tomegnovekedésének mérése torténik.

4. Reagens

Gizolaj

Maximalis viszkozitds: 5 mPas 40 °C-on

Striség: 0,8m és 0,85 g/ml kozott 20 °C-on
Kéntartalom: < 1,0 % (m/m)
Hamu: < 0,1 % (m/m)
5. Késziilékek
Szokésos laboratériumi felszerelés, és:
5.1. 0,01 gramm mérési pontossdgu mérleg.
5.2. 500 ml drtartalmu f6zGpoharak.
5.3. Mtanyagbol késziilt tolcsér, lehetdleg henger alaki fallal a felsS végénél, megkozelitSleg 200 mm dtmérdjd.
5.4. A tolesérbe (5.3.) ill6 vizsgdloszita, 0,5 mm lyukméretd.

Megjegyzés: A tolesér és a szita méretének olyannak kell lennie, hogy csupdn néhdny szemcse legyen
egymdson, ¢s az olaj konnyen eltdvozhasson.

5.5. Sz{ir6papir, gyors sz(ir6képességd, krepp, puha, tomege 150 g/m?.

5.6. Abszorbens kend§ (laboratériumi mindgség).

6. Eljrds

6.1. Két kiilon parhuzamos meghatdrozds torténik gyors egymdsutinban ugyanannak a vizsgélati mintdnak a

kiilonboz6 részletein.

6.2. A vizsgéloszita (5.4.) segitségével tavolitsuk el a 0,5 mm-nél kisebb részecskéket. 0,01 gramm pontossaggal
mérjiink be 50 gramm mintdt a f6z6pohdrba (5.2.). Adjunk elegendé mennyiségti gézolajat (4. rész), Ggy,
hogy teljesen befedje a szemcséket, és Gvatosan keverjiik, hogy az olaj az Gsszes szemcse teljes feliiletét
benedvesitse. Fedjiik be a f6z8poharat draiiveggel, és hagyjuk dllni egy 6rdn keresztiil 252 °C-on.

6.3. Sztirjiik le a f6zGpohar teljes tartalmat a vizsgdloszitaval (5.4.) elldtott toleséren keresztiil (5.3.). Hagyjuk a
szlir6n a fennmaradt mennyiséget egy 6ran keresztiil, hogy az olajf6losleg legnagyobb része lefolyhasson.

6.4. Egy sima feliileten fektessiink két sztir8papirt (5.5.) (koriilbeliil 500 x 500 mm) egymésra; hajtsuk mindkét
szlirGpapir négy szélét felfelé koriilbelil 40 mm szélességig, hogy ez megakadilyozza a szemcsék
leszorodésat. Helyezziink két réteg abszorbens kendét (5.6.) a szlirGpapirok kézepére. Ontsiik ki a sz(ir§
(5.4.) teljes tartalmdt az abszorbens kenddre, és puha, sima ecsettel teritsiik el egyenletesen a szemcséket.
Két perc elteltével emeljiik fel az abszorbens kend6k egyik oldalat, hogy a szemcsék dtkeriiljenek az alul 1évg
szlirGpapirokra, és teritsiik el egyenletesen a szemcséket az ecsettel. Helyezziink egy mdsik sztirGpapirt —
hasonléan felfelé hajtott szélekkel — a mintdra, és korkords mozdulatokkal, gyenge nyomadst gyakorolva
gorgessiik a szemcséket a két sztirGpapir kozott. Minden nyolcadik kor utdn tartsunk sziinetet, és emeljiik
fel a sztir6papirok szemben 1évé oldalait, hogy a szélre keriilt szemcsék visszakeriiljenek a kozepére.
Alkalmazzuk a kovetkezd eljdrdst: végezziink négy teljes korzést, el@szor az Gramutatd jardsaval
megegyezden, majd az éramutaté jardsaval ellenkezden. Ezutdn gorgessiik vissza a szemcséket a fent leirt
moédon. Ezt az eljdrdst hdromszor ismételjik meg (24 korzés, a szélek kétszer keriilnek felemelésre).
Ovatosan helyezziink 6 sziir6papirt az alsé és a felette 16v6 lap kozé, és a fels6 lap széleit felemelve engedjiik
a szemcséket legurulni az 4j lapra. Boritsuk be a szemcséket 4j sztirSpapirral, és ismételjiik meg a fent lefrt
eljrdst. Kozvetleniil a gorgetés utdn ontsiik a szemcséket kitdrazott edénybe, és a visszatartott gazolaj
tomegének meghatdrozasahoz Gjra mérjiik meg 0,01 gramm pontossaggal.
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6.5. A gorgetési eljdrds megismétlése és a mérés megismétlése

Ha a visszatartott gazolaj mennyisége a vizsgalati anyagban meghaladja a 2 grammot, helyezziik a vizsgélati
anyagot Uj szlirGpapirokra, és ismételjilk meg a gorgetési eljardst, a sarkokat a 6.4. résznek megfelelGen
felemelve (kétszer nyolc korzés, egy felemelés). Ezutdn mérjiik meg djra a vizsgdlati mennyiséget.

7. Az eredmények kifejezése

7.1. A szdmitds mddja és képlete

Az olajvisszatartds mértékét az egyes meghatdrozdsok esetében (6.1) a megszitalt
vizsgélatiminta-mennyiség tomegszdzalékdban kifejezve a kovetkezd egyenlet adja meg:

. m,—m,
Olajvisszatartds = x 100
m

1

ahol:
m; a sz{rt vizsgdlatiminta-mennyiség (6.2.) tomege grammban kifejezve,

m, a 6.4., illetve a 6.5. résznek megfelel§ vizsgdlatiminta-mennyiség tomege grammban kifejezve, az utolsd
mérés alapjan.

Eredményként a két kiilon parhuzamos meghatdrozds szdmtani kozepét vegyiik.

3. mbdszer

Az éghet6 alkotérészek meghatirozdsa

1.  Térgy és alkalmazdsi teriilet

Ez a médszer a magas nitrogéntartalmi egyszerdi ammonium-nitrdt mtragydk éghetSanyag-tartalom
meghatdrozdsdra vonatkozd eljardst dllapitja meg.

2. A médszer elve
A szervetlen toltGanyagokbdl keletkezd szén-dioxidot elSzetesen savval eltdvolitjuk. A szerves
alkotorészeket  kromsav/kénsav  keverék segitségével oxiddljuk. A képzGdott  szén-dioxidot

barium-hidroxid-oldatban elnyeljiik. A csapadékot sésavoldatban oldjuk fel, és ndtrium-hidroxid oldattal
torténd visszatitralassal mérjiik.

3. Reagensek
3.1. Analitikai minGségd krém(VI)-trioxid Cr,O5;

3.2. Kénsav, 60 v[v %: toltsiink 360 ml vizet egy egyliteres {6zGpohdrba, és dvatosan adjunk hozzd 640 ml
kénsavat (stirtiség 20 °C-on = 1,83 g/ml).

3.3. Eziist-nitrdt: 0,1 mol/l-es oldat.

3.4. Bdrium-hidroxid

Meérjiink ki 15 gramm bérium-hidroxidot [Ba(OH),. 8H,0], és teljesen oldjuk fel forré vizben. Hagyjuk
kihdlni és toltsiik at 1 literes mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig és keverjitk Ossze. Szirjik dt redds
sziir6papiron.

3.5. Sésav: 0,1 mol/l-es mérdoldat.

3.6. Natrium-hidroxid: 0,1 mol/l-es mérGoldat.

3.7. Brom-fenol-kék: 0,4 grammyliter koncentraci6ju vizes oldata.

3.8. Fenolftalein: 2 gramm/liter koncentracidji 60 térfogatszdzalékos etanolos oldata.
3.9. Naétrium-karbonat: szemcseméret koriilbeliil 1,0 és 1,5 mm kozott.

3.10. Ioncserélt viz, frissen forralt a szén-dioxid eltdvolitdsdhoz.
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4.1.

4.2

4.3.

4.3.1.

5.1.

5.2.

Késziilék
Szokdsos laboratdriumi felszerelés, kiilonosen:

- 15 ml térfogatii sziir6tégely zsugoritott iiveggel; a korong dtmérdje: 20 mmy; teljes magassdg: 50 mm;
porozitds 4 (porusitmérd 5 és 15 pm kozott),

— 600 ml-es f6z&pohdr.
Stritettnitrogén-adagold.

A berendezés a kovetkezd alkatrészekbdl dll, és lehetdség szerint csiszolt gomb csSesatlakozdssal keriil
Osszeszerelésre (ldsd 2. dbra).

Koriilbeliill 200 mm hosszi és 30 mm dtmérdjd, natrium-karbonattal (3.9.) toltott abszorpcids csé (A),
amelyet iiveggyapot dugé tart a helyén.

. 500 ml-es B reakci6edény, kétnyakii gomblombik.

. Vigreux-frakciondléoszlop (C), kériilbeliil 150 mm hossza.

. Dupla falt hiité (C), 200 mm hossza.

. Drechsel-palack (D), amely az esetlegesen dtdesztilldlodo felesleges sav felfogdsdra szolgal.
. Jégfiird§ (E) a Drechsel-palack htitésére.

. Két darab gdzmos6 (F, és F,), 32 és 35 mm kozotti dtmérdjd, amelynek gézelosztéja 10 mm-es, alacsony

porozitdsa zsugoritottiiveg-lemez.

. Vakuumszivattyt és vakuumszabdlyozé késziilék (G), amely T tivegesovet tartalmaz az dramldsi korbe

helyezve, és a szabad vége egy Hoffman-szoritéval elldtott rovid gumicsovon keresztill egy vékony
kapilldrishoz csatlakozik.

Figyelem:A forrdsban 1év6 krémsavoldat hasznalata csokkentett nyomds alatt levs késziilékben veszélyes
miivelet és megfelel§ 6vintézkedések megtételét igényli.

Eljdrds

Mintavétel elemzés céljdra

Mérjiink ki koriilbeliil 10 gramm ammonium-nitratot 0,001 gramm pontossaggal.

A karbondtok eltdvolitdsa

Helyezzikk az elemzend6 mintdt a (B) reakciéedénybe. Adjunk hozzd 100 ml H,SO,-et (3.2.).
Szobahémérsékleten a szemesék koriilbeliil 10 perc alatt feloldodnak. Allitsuk 6ssze a késziiléket az dbran
lathaté moédon: csatlakoztassuk az abszorpcids cs6 (A) egyik végét a nitrogénforrishoz (4.2.) egy
visszacsapd szelepen keresztiil, amely 5-6 mm kozotti higanyt tartalmaz, reakcidedénybe vezetd
gdzbevezetd cs6hoz csatlakoztassuk. Helyezziik a Vigreux-frakciondléoszlopot (C) és a dupla fali hiitét (C)
megfeleld helyzetbe. Allitsuk be a nitrogént tigy, hogy mérsékelten dramoljon az oldaton keresztiil, forraljuk
fel az oldatot és tartsuk forrdsban két percig. Ezutdn mdr nem szabad pezsegnie. Amennyiben mégis
buborékok figyelhet6k meg, folytassuk a forraldst tovabbi harminc percig. Hagyjuk az oldatot legaldbb 20
percig htilni, mikozben a nitrogén tovabb dramlik rajta keresztiil.

Fejezziik be a késziilék rajz szerinti Osszeszerelését gy, hogy a hiit6 csovét a Drechsel-palackhoz (D), a
palackot pedig a gdzmosdokhoz (F, és F,) csatlakoztatjuk. Az Osszeszerelési mivelet alatt a nitrogénnek
folyamatosan dramolnia kell az oldaton keresztiil. Gyorsan adjunk 50-50 ml barium-hidroxid oldatot (3.4.)
a gdzmosok (F, és F,) mindegyikébe.

Buborékoltassunk keresztiil nitrogént koriilbelil 10 percen 4t. Az oldatnak tisztdnak kell maradnia a
gdzmosokban. Amennyiben nem igy lenne, meg kell ismételni a karbonat-eltdvolit6 eljarast.
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5.3.

5.4.

Oxiddcid és abszorpcio

Miutdn kihtztuk a nitrogéntdpcsovet, gyorsan adagoljunk be 20 gramm krém-trioxidot (3.1.) és 6 ml
eziist-nitrat oldatot (3.3.) reakciéedény (B) oldalsé nyakdn keresztiil. Csatlakoztassuk a késziiléket a
vakuumszivattythoz, és dllitsuk be gy a nitrogéndramlast, hogy az F1 és F2 zsugoritott {iveg gdzmoson a
buborékok dlland6 drama haladjon keresztiil.

Melegitsiik a reakcidedényt (B), amig a folyadék forrni kezd, és tartsuk forrdsban mdsfél 6ran keresztiil (*).
A nitrogéndramlds szabdlyozdsa miatt szitkségesnek bizonyulhat a vakuumszabélyozé szelep (G)
utdndllitdsa, mivel lehetséges, hogy a vizsgdlat alatt kicsapédott bdrium-karbondt eltomi a
zsugoritottiiveg-lemezeket. A miivelet akkor kielégit, ha az F2 gdzmosdban 1év$ barium-hidroxid oldat
tiszta marad. Ellenkezd esetben ismételjiik meg a vizsgalatot. Hagyjuk abba a melegitést, és szedjiik szét a
késziiléket. A barium-hidroxid eltdvolitdsdhoz mossuk el mindegyik gdzelosztét (3.10.) mind kiviil, mind
beliil, és gytijtsiik Ossze a mosdsterméket a megfelel6 gdzmosdban. Helyezziik a gdzelosztokat, egyiket a
mésik utdn egy 600 ml-es f6z8pohdrba, amelyet késbb a meghatdrozds sordn fogunk hasznélni.

A zsugoritottiiveg-sz{ir6tégelyt haszndlva gyorsan sziirjik meg vakuum alatt el6szor az F,, majd az F,
gdzmoso tartalmat. Gyfjtsiik ossze a csapadékot a gdzmosok vizzel (3.10.) torténd dtmosasaval, és mossuk
at a tégelyt az ugyanebbdl a vizbdl vett 50 ml-es mennyiséggel. Helyezziik a sziirGtégelyt a 600 ml-es
f6z6pohérba, és adjunk hozz4 koriilbeliil 100 ml forralt vizet. Ontsiink kériilbeliil 50 ml kiforralt vizet
mindegyik gdzmosdba, és 6t percen 4t vezessiink keresztiil nitrogént a gdzelosztdkon keresztiil. Egyesitsiik
a vizet a f6z8pohdrbdl szarmazoval. Ismételjikk meg a miiveletet még egyszer, hogy a gdzelosztok dtmosdsa
alapos legyen.

A szerves anyagbdl szdrmazo karbondtok mérése

Adjunk 6t csepp fenolftaleint (3.8.) a f6zpohar tartalmahoz. Az oldat szine pirosra véltozik. Cseppenként
adjunk hozzd sdsavat (3.5.), amig a rozsaszin szin éppen elttinik. Alaposan keverjiik fel az oldatot a
tégelyben, hogy biztosak lehessiink benne, a rézsaszin szin nem tér vissza. Adjunk hozzd 6t csepp
brém-fenol-kéket (3.7.) és titrdljuk sésavval (3.5.), amig az oldat szine sdrgavd nem valik. Adjunk hozzd
tovabbi 10 ml s6savat.

Melegitsiik az oldatot forrdspontig és folytassuk a forraldst legfeljebb egy percig. Gondosan ellendrizziik,
hogy ne maradjon csapadék a folyadékban.

Hagyjuk kihdlni és titréljuk vissza ndtrium-hidroxid oldattal (3.6.).

Vakpréba

Hajtsunk végre vakprobat ugyanezt az eljardst kovetve, és az Osszes reagensbdl ugyanilyen mennyiséget
haszndlva.

Az eredmények kifejezése

A minta tomegszdzalékdban, szénként kifejezett éghetGanyag-tartalmat (C) a kovetkezd képlet adja meg:

VI_VZ
C% = 0,06x

ahol:
E = a vizsgdlatianyag-mennyiség tomege, grammban kifejezve,

V, = a fenolftalein szinében bekovetkezett valtozds utdn hozzdadott 0,1 mol/l-es sésav teljes mennyisége,
ml-ben kifejezve,

V, = a visszatitrdldsra haszndlt 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxid mennyisége ml-ben kifejezve.

Eziist-nitrat katalizdtor jelenlétében a szerves anyagok nagyobb részének esetében a masfél ords reakci6id elégségesnek bizonyul.
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2. dbra
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4. mdbdszer

A pH-érték meghatdrozdsa

1. Cél és alkalmazisi kor
Ez a médszer a magas nitrogéntartalma egyszeri ammonium-nitrat mdtragya oldatok pH-értékének
mérési eljardsat dllapitja meg.

2. A médszer elve

Az amménium-nitrat oldat pH-értékének mérése pH-mérg segitségével.

3. Reagensek

Szén-dioxidtdl mentesitett desztilldlt vagy ioncserélt viz.
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3.1.

3.2.

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

3.1.

3.2

3.3.

5.1.

5.2.

20 °C-on 6,88 pH-értékii pufferoldat
Oldjunk fel 3,40 + 0,01 gramm kélium-dihidrogén-ortofoszfatot (KH,PO,) koriilbelil 400 ml vizben.
Azutén oldjunk fel 3,55 + 0,01 gramm dindtrium-hidrogén-ortofoszfitot (Na,HPO,) koriilbeliil 400 ml

vizben. Veszteség nélkiil toltsiik 4t a két oldatot 1 000 ml-es mérSlombikba, toltsiik fel a jelig, és keverjiik
ossze. Tartsuk ezt az oldatot légmentesen zdro6dé edényben.

20 °C-on 4,00 pH-értékii pufferoldat

Oldjunk fel 10,21 # 0,01 gramm kélium-hidrogén-ftaldtot (KHC;O ,H,) vizben, toltsiik at veszteség nélkiil
1 000 ml-es mérélombikba, toltsiik fel a jelig, és keverjiik ossze.

Tartsuk ezt az oldatot 1égmentesen zdr6dé edényben.

A kereskedelmi forgalomban beszerezheté pH-szabvanyoldatok hasznalhatk.

Késziilék

Uveg vagy kalomel vagy ezzel egyenérték( elektrédakkal felszerelt, 0,05 pH-egység érzékenységti pH-mérd.
Eljaras

A pH-mér§ kalibrdldsa

Kalibréljuk a pH-mérét (4) 20 (+ 1) °C-on a pufferoldatok [(3.1.), (3.2.) vagy (3.3.)] haszndlatdval. Vezessiink
az oldat feliiletére lassii nitrogéndramot és ezt az dramot tartsuk fenn az egész vizsgélat sordn.

Meghatdrozds

Toltsiink 100,0 ml vizet 10 (+ 0,01) gramm mintdra 250 ml-es f6z6pohérba. Tavolitsuk el az oldhatatlan
anyagokat sztiréssel, dekantdldssal vagy centrifugdldssal. Mérjitk meg a tiszta oldat pH-értékét 20 (£1) °C
fokon ugyanazzal az eljdrdssal, mint a mérg kalibraldsakor.

Az eredmények kifejezése

Fejezziik ki az eredményeket pH-egységben, 0,1 egység pontossdggal, és tiintessiik fel az alkalmazott
hémérsékletet.

5. mébdszer

A szemcseméret meghatirozisa

Cél és alkalmazdsi kor

Ez a médszer a magas nitrogéntartalmd egyszerti amménium-nitrdt mtragyak szitaclemzésének eljdrdsat
allapitja meg.

A médszer elve

A vizsgdlati minta szitdldsa hdrom szitdbdl dll szitasoron kézzel vagy mechanikus médon torténik. Az
egyes szitakon fennmaradt anyag tomege rogzitésre keriil, és kiszamitjdk a sziikséges szitdkon dtjutott anyag
szdzalékos aranyat.

Késziilék

200 mm dtmérdji drotszovet vizsgaloszitik egyenként 2,0 mm-es, 1,0 mm-es és 0,5 mm-es lyukmérettel,
a szabvanyméreteknek megfelelGen. Egy-egy fedélés egy-egy gytjtSlombik minden egyes szitasorhoz.

0,1 gramm mérési pontossagi mérleg.

Mechanikus szitardz6 késziilék (ha rendelkezésre dll), amely képes a vizsgalati minta mind fiigg6leges, mind
vizszintes irdnyi mozgatdsdra.

Eljdras
A mintdt koriilbelil 100 grammos reprezentativ részekre osztjuk.
Mérjiik meg az egyik ilyen részt 0,1 gramm pontossdggal.

Rendezziik el a szitdkbol 4116 szitasort emelkedd sorrendben: gytjt6lombik, 0,5 mm-es, 1 mm-es, 2 mm-es,
és helyezziik a lemért vizsgdlatianyag-mennyiséget a legfelsd szitdra. lllessziik a fed6t a szitasor tetejére.
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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

Rézzuk fel kézzel vagy géppel, mind fiiggdlegesen, mind vizszintesen mozgatva, és amennyiben a rdzds
kézzel torténik, néha megiitogetve. Folytassuk ezt az eljérdst 10 percig vagy addig, amig az egyes szitdkon
egy perc alatt dthaladé mennyiség kevesebb mint 0,1 gramm.

Tavolitsuk el sorban a szitdkat, és gytjtsiik 6ssze az dltaluk felfogott anyagot, szikség esetén finom ecsettel
seperjiik le az anyagot a szita hdtoldalarol.

Mérjitk meg az egyes szitdk altal felfogott és az edényben 6sszegyilt anyagot 0,1 grammos pontossdggal.
Az eredmények értékelése

Szamitsuk 4t az egyes részek tomegértékét a résztomegértékek osszegének szdzalékos ardnydra (nem az
eredeti mennyiséghez viszonyitott szdzalékos ardnyra).

Szamoljuk ki a szdzalékos ardnyt a gydjt6lombikban (vagyis <0,5 mm): A %

Szdmoljuk ki a szdzalékos ardnyt a 0,5 mmv-es szitdn fennmaradt anyag vonatkozdsiban: B %

Szdmoljuk ki az 1,0 mm-es lyukméret( szitdn dthaladt anyag szdzalékos ardnydt: (A+B) %

A résztomegek Osszegének az eredeti tomeg 2 %-dn beliil kell maradnia.

Legaldbb két kiilon elemzést kell elvégezni, és az A esetében az egyes eredmények abszolut értékben nem
térhetnek 1,0 %-nél nagyobb mértékben, a B esetében pedig 1,5 %-ndl nagyobb mértékben. Egyéb esetben
ismételjilk meg a vizsgélatot.

Az eredmények kifejezése

Rogzitsiik a kétszeri méréssel kapott A és az A + B értékek kozépértékét.

6. modszer

A Kklértartalom meghatdrozdsa (kloridionként)

Térgy és alkalmazdsi teriilet

Ez a moddszer a magas nitrogéntartalmi egyszeri ammonium-nitrdt mdtragyak klortartalmanak
(kloridionként valo) meghatdrozasara vonatkozo eljdrast dllapitja meg.

A moédszer elve

A vizben oldott kloridionokat eziist-nitrattal savas kozegben potenciometrikus titréldssal hatdrozzuk meg.

Reagensek

Kloridionmentes desztilldlt vagy ioncserélt viz.

Aceton a.r.

Koncentrélt salétromsav (stirtiség 20 °C-on = 1,40 g/ml)

Eziist-nitrdt 0,1 mol/l-es mérdoldat. Ezt az oldatot barna tivegben taroljuk.
Eziist-nitrdt 0,004 mol/l-es méréoldat — ezt az oldatot felhasznéldskor készitsiik el.

Kdlium-klorid, 0,1 mol/l-es szabvdny referenciaoldat. Mérjiink ki 0,1 gramm pontossdggal 3,7276 gramm
analitikai min6ségd kalium-kloridot, amelyet megel6z&en kemencében 130 °C-on egy Ordn at szaritottunk,
majd exszikkdtorban hiitottiink le szobahdmérsékletre. Oldjuk fel kevés vizben, toltsiik dt az oldatot
veszteség nélkiil 500 ml-es mérSlombikba, higitsuk fel a jelig, és keverjitk ossze.

Kélium-klorid, 0,004 mol/l-es szabvany referenciaoldat — ezt az oldatot felhasznaldskor készitsiik el.
Késziilék

Eziistindikdtor elektroddal és kalomel referenciaelektroddal felszerelt potenciométer, amelynek
érzékenysége 2 mV, és -500-t6l +500 mV-ig hasznélatos.

Telitett kalium-nitrdt oldatot tartalmazé méréhid, amely a kalomelelektréddhoz (4.1.) csatlakozik és a
végein porozus dugaszokkal van elldtva.
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4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

Mégneses keverd, teflonbevonata ruddal.
Finom végd, 0,01 ml-es osztdsokkal elldtott mikrobiiretta.

Eljaras
Az eziist-nitrdt oldat titerjének bedllitdsa
Mérjiink 5,00 ml és 10,00 ml szabvany referencia kalium-klorid mérdoldatot (3.6.), és toltsitk két megfelel§

méretd (példdul 250 ml-es), alacsony f6z8pohdrba. Végezziik el mindkét f6z8pohar tartalmdnak titraldsat
az alabbiak szerint.

Adjunk hozzd 5 ml salétromsavat (3.2.), 120 ml acetont (3.1.) és annyi vizet, hogy a teljes mennyiség
nagyjabol 150 ml legyen. Helyezzitk a magneses keverd (4.3.) radjat a f6z6poharba és inditsuk be a keverét.
Meritsitk be az eziistelektrodat (4.1.) és a mérShid (4.2.) szabad végét az oldatba. Kossitk Gssze az
elektrodokat a potenciométerrel (4.1.), és miutdn meggy6zGdtiink arrdl, hogy a késziilék nulldn 4ll,
jegyezziik fel a kiindulé potencidl értékét.

Titraljunk a mikrobiiretta (4.4.) hasznélatdval, el6szor 4, illetve 9 ml eziist-nitrat oldatot adagolva a hasznalt
szabvany referencia kdlium-klorid oldatnak megfelelGen. Folytassuk az adagolast 0,1 ml-es adagokban a
0,004 mol/l-es oldatok, illetve 0,05 ml-es adagokban a 0,1 mol/l-es oldatok esetében. Az egyes hozzdaddsok
utdn varjuk meg a potencidl stabilizaloddsat.

Egy tabldzat elsG két oszlopdba jegyezziik be a hozzdadott mennyiségeket és a megfeleld potencidlértékeket.

A tdblazat harmadik oszlopdban jegyezziik fel az E potencidl egymds utdni névekményeit (A, E). A negyedik
oszlopban jegyezziik fel a potencidlnévekmények (A,E) kozotti negativ vagy pozitiv kilonbségeket (A,E).
A titrdldsnak akkor ériink a végére, amikor az eziist-nitrdt oldathoz hozzdadott 0,1 vagy 0,05 ml-es adag
(V,) a A;E-nek maximdlis értéket biztosit.

A reakcié végének megfelel§ eziist-nitrdt oldat pontos mennyiségének (V..) kiszdmitdsdra hasznéljuk a

e
kovetkezd képletet: !

b
veq = VO + Vl x E
ahol:

V, az eziist-nitrdt oldat osszes mennyisége ml-ben kifejezve, amely kozvetleniil alacsonyabb anndl a
mennyiségnél, amely a A,E-nek maximdlis névekményt biztosit,

V, az eziist-nitrat oldat utolsé hozzdadott adagjanak (0,1 vagy 0,05 ml) mennyisége ml-ben kifejezve,
b a A,E utolsé pozitiv értéke,

B az utols6 pozitiv és az elsd negativ A,E abszolat értékének osszege (ldsd a példdkat az 1. tdblazatban).

Vakpréba
Végezziink vakprobit és vegyiik figyelembe a végss eredmény kiszdmoldsdndl.

A reagenseken végzett vakproba V, eredményét ml-ben a kovetkezd képlet adja meg:

vV, =2V,-V,

ahol:

V, a haszndlt kdlium-klorid szabvéany referenciaoldat 10 ml-es mennyisége titraldsdra fogyott eziist-nitrat
oldat pontos mennyiségének (V) értéke ml-ben kifejezve,

V, a haszndlt kalium-klorid szabvény referenciaoldat 5 ml-es mennyisége titrdldsara fogyott eziist-nitrat
oldat pontos mennyiségének (V) értéke ml-ben kifejezve.
Ellenérzé proba

A vakproba egyuttal annak ellenSrzésére is szolgdl, hogy a késziilék megfeleléen miikodik, és a vizsgélati
eljarast helyesen hajtottdk végre.
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5.4.

Meghatdrozds

Vegyiink egy részt a mintab6l 10 és 20 gramm kozotti mennyiségben, és mérjikk meg 0,01 gramm
pontossaggal. Vigyiik dt veszteség nélkil 250 ml-es f6z8pohdrba. Adjunk hozzd 20 ml vizet, 5 ml
salétromsavoldatot (3.2.), 120 ml acetont (3.1.) és annyi vizet, hogy a teljes mennyiség koriilbeliil 150 ml
legyen.

Helyezziik a mdgneses keverd (4.3.) radjit a {6z6pohdrba, helyezziik a f6z6poharat a keverdre, és hozzuk
mozgdsba a kever6t. Meritsiik bele az eziistelektrodat (4.1.) és a mér6hid (4.2.) szabad végét az oldatba,
kossiik ossze az elektrdddkat a potenciométerrel (4.1.), majd miutdn meggy6z8dtiink arrdl, hogy a késziilék
nulldn 4ll, jegyezziik fel a kiindulé potencidl értékét.

Mikrobiirettdbol (4.4.) 0,1 ml-es részletekben torténd adagoldssal titrdljuk meg az eziist-nitrat oldattal (3.3.).
Az egyes hozzdaddsok utdn vdrjuk meg, amig a potencidl stabilizalodik.

Folytassuk a titrdldst az 5.1.-ben meghatdrozott médon, a negyedik bekezdéstél kezdve: ,Egy tablazat els§
két oszlopdba jegyezziik be a hozzdadott mennyiségeket és a megfeleld potencidlértékeket...”.

Az eredmények kifejezése

Az elemzés eredményét az elemzéshez kapott mintdban taldlhat6 klor szézalékos mennyiségeként fejezziik
ki. A klor (Cl) szdzalékos mennyiségét a kovetkezd képlet alapjn szamoljuk ki:

g o 03545 T X (V5-V)100

m
ahol:
T a hasznalt eziist-nitrat oldat molaritdsa,
V, a vakproba (5.2.) eredménye, ml-ben kifejezve,
Vs a V,, ml-ben kifejezett értéke a meghatdrozasnak (5.4.) megfelelGen,

m a vizsgélati anyag adagjanak tomege, grammban kifejezve.

1. tdbldzat: Példa

Az eziist-nitrat oldat mennyisége Potencidl
E AE AE

(m) 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 = 4,943
“ 37+49

7. mo6dszer

A réz meghatdrozdsa

Cél és alkalmazdsi kor

Ez a moddszer a magas nitrogéntartalmi egyszeri ammonium-nitrdt mtrdgydk réztartalmanak
meghatdrozasdra vonatkozé eljardst dllapitja meg.

A moédszer elve

A mintdt higitott sésavban oldjuk fel, és a réztartalmat atomabszorpcids spektrofotometridval hatdrozzuk
meg.
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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.

Reagensek

Sésav (stirtiség 20 °C-on = 1,18 g/ml).
Sésav, 6 mol[l-es oldat.

Sésav, 0,5 mol/l-es oldat.
Ammonium-nitrat.

Hidrogén-peroxid, 30 % (m/v)

Rézoldat (1) (t6rzsoldat): mérjiink ki 0,001 gramm pontossdggal 1 gramm tiszta rezet, oldjuk fel 25 ml
6 mol/l-es sésavoldatban (3.2.), adjunk hozzd fokozatosan 5 ml hidrogén-peroxidot (3.5.), és higitsuk fel
1 literre vizzel. Ebbdl az oldatb6l 1 ml 1 000 pg rezet (Cu) tartalmaz.

Rézoldat (higitott): higitsunk fel 10 ml torzsoldatot (3.6.) 100 ml-re vizzel, majd az igy kapott oldatbdl
10 ml-t higitsuk fel djra 100 ml-re vizzel, a legvégiil kapott oldat 1 ml-e 10 pg rezet (Cu) tartalmaz.

Ezt az oldatot kozvetleniil a felhaszndlds elStt készitsiik el.
Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer rézldmpdval (324,8 nm).
Eljards

Az oldat el6készitése az elemzésre

Meérjiink ki 0,001 gramm pontossdggal 25 grammot a mintdbdl, helyezziik egy 400 ml-es f6z6pohdrba,
Gvatosan adjunk hozzd 20 ml sésavat (3.1.) (a szén-dioxidképzddés kovetkeztében heves reakcié johet
létre). Szitkség esetén adjunk hozzd még sésavat. Amikor a pezsgés abbamaradt, paroljuk szdrazra, néha
tivegpdlcaval kavargatva. Adjunk hozzd 15 ml 6 mol/l-es sésavoldatot (3.2.) és 120 ml vizet. Keverjitk meg
tivegpdlcaval, amit hagyjunk a f6z6pohdrban és fedjiik be a f6z6poharat orativeggel. Forraljuk dvatosan
az oldatot, amig a felold6dés teljes nem lesz, majd hiitsiik le.

Toltsiik dt az oldatot veszteség nélkiil 250 ml-es mérélombikba, a f6z8poharat 5 ml 6 mol/l-es sésavval
(3.2.) és kétszer 5 ml forrdsban 1évS vizzel dtmosva, toltsiik fel a jelig 0,5 mol/l-es sésavval (3.3.) és
gondosan keverjiik ossze.

Sztirjikk 4t rézmentes sziirSpapiron (?), az els6 50 ml -t kiontve.

Vakoldat

Készitsiink vakoldatot, amelybdl csupan a mintdt hagytuk ki, és ezt vegyiik figyelembe a végeredmény
kiszdmitdsandl.

Meghatdrozds

. A minta- és a vakprébaoldatok el6készitése

Higitsuk fel a mintaoldatot (5.1.) és a vakprobaoldatot (5.2.) 0,5 mol/l-es ssavoldattal (3.3.), hogy a réz
koncentracidja a spektrométer optimdlis mérési tartomanydn beliil legyen. Rendes koriilmények kozott
higitdsra nincsen sziikség.

. A kalibrdl6oldatok el6készitése

legaldbb 6t, a spektrométer optimalis mérési tartomdnyédnak (0-t6l 5,0 mg/1 Cu) megfelel6 meghatdrozott
koncentracidjii oldatot. Mielétt feltoltenénk a jelig, adjunk minden egyes oldathoz amménium-nitratot
(3.4.), hogy a koncentracié 100 mg/ml legyen.

A kereskedelemben kaphaté szabvany rézoldat haszndlhaté.
Whatman 541 vagy ezzel egyenértéki.
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5.4.  Meérés
Allitsuk be a spektrométert (4) 324,8 nm hullimhosszra. Haszndljunk oxidalo levegé-acetilén lingot.
Porlasszuk be egymads utdn haromszor a kalibraléoldatot (5.3.2.), a mintaoldatot és a vakoldatot (5.3.1.),
és a késziiléket a beporlasztasok kozott minden alkalommal mossuk at desztilllt vizzel. Szerkessziik
meg az analitikai mérGgorbét az dsszes meghatdrozott koncentrdcidji oldat dtlagos abszorbancidjit az
ordindtdn dbrdzolva, a hozzd tartoz6 pg/ml-ben kifejezett rézkoncentraciokat pedig mint abszcisszan
felvéve.

Az analitikai mér6gorbe segitségével hatdrozzuk meg a rézkoncentrdciét a végsé mintdban és a
vakoldatban.

6. Az eredmények kifejezése

A vizsgdlati minta tomegének, az elemzés sordn végrehajtott higitdsoknak és a vakproba értékének
figyelembevételével szdmoljuk ki a minta réztartalmat. Az eredményt mg Cu/kg-ban fejezziik ki.

4. A robbandképesség meghatdrozdsa

4.1.  Cél és alkalmazdsi kor

Ez a moédszer a magas nitrogéntartalmd egyszeri ammoénium-nitrdt mtrdgydk robbandsi ellendlld
képességének meghatdrozdsira vonatkozd eljardst dllapitja meg.

4.2. A mddszer elve

A vizsgdlati mintét acélcsbe zarjuk, és detondcids hatdsnak vetjiik ald robbandsindité toltet segitségével. A
robbands terjedését a csovet a vizsgdlat alatt vizszintesen tartd Slomhengerek 6sszenyomdddsdnak
mértékébdl hatdrozzuk meg.

43, Anyagok

4.3.1. Plasztik robban6anyag, amely 83-86 % pentritet tartalmaz
Stirtiség: 1 500-1 600 kg/m®
Detondcios sebesség: 7 300-7 700 m/s

Tomeg: 500 + 1 gramm.

4.3.2.  Hét hajlékony robbanézsinér-darab nem fémhiivelyben
Toltésuly: 11-13 g/m

Az egyes zsinorok hossza: 400 + 2 mm.

4.3.3. Maésodlagos robbandanyagbdl sajtolt pellet, mélyedéssel elldtva a detondtor befogaddsara

Robbandanyag: hexogén/viasz 95/5, tetril vagy mds hasonlé mdsodlagos robbandanyag, hozzdadott
grafittal vagy anélkiil.

Stirtiség: 1 5001 600 kg/m?
Atméré: 19-21 mm
Magassdg: 19-23 mm

K6zépsé mélyedés a detondtor befogaddsdra: 4tmér 7-7,3 mm, mélység 12 mm.

4.3.4. 1SO 65-1981-Heavy Series-ben meghatdrozott varrat nélkiili acélcs6, névleges méretek DN 100 (4)
Kiilsé 4tméré: 113,1-115,0 mm
Falvastagsdg: 5,0-6,5 mm

Hossz: 1 005 (£2) mm

4.3.5. Fenéklemez
Anyag:  jo hegesztheté mingség(i acél
Méretek: 160 x 160 mm

Vastagsdg: 5-6 mm
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4.3.10.

4.3.11.

4.3.12.

4.4.

4.4.1.

4.4.1.1.

4.4.1.1.1.

4.4.1.1.2.

4.4.1.1.3.

4.4.1.1.4.

Hat 6lomhenger
Atmérs: 50 (+1) mm
Magassdg: 100-101 mm

Anyaguk: legaldbb 99,5 %-os tisztasdgti finomitott 6lom.

Acéltomb

Hossztsdglegaldbb 1 000 mm
Szélesség: legaldbb 150 mm
Magassdg: legaldbb 150 mm

Tomeg: legaldbb 300 kg, ha nincs stabil alap az acéltomb szdmdra.

Mtanyag- vagy kartonpapirhenger az indit6toltet szdmdra
Falvastagsdg: 1,5-2,5 mm
Atmérs: 92-96 mm

Magassdg: 64-67 mm
Detondtor (elektromos vagy nem elektromos) 8-t6l 10-ig terjedd inicidcids erével

Fakorong

Atmérs:  92-96 mm. Az dtmérdnek illeszkednie kell a mtianyag- vagy kartonpapirhenger (4.3.8.) belsé
atmérGjéhez

Vastagsdg: 20 mm

A detondtorral (4.3.9.) egyez8 méretd farad

Gombostii (maximalis hossziisdg: 20 mm).
Eljdrds

Az indit6toltet el6készitése az acélesébe vald behelyezésre

A szitkséges felszerelés meglététsl fiiggSen két modszer kozil vdlaszthatunk az inditétdltet
robbandanyagdnak beinditdsihoz.

Hétpontos egyidejd inicidlds
A haszndlatra el6készitett indit6toltetet az 1. dbra mutatja.

Furjunk lyukakat a fakorongba (4.3.10.) a korong tengelyével parhuzamosan a kozépponton és hat
lyukon keresztiil, amelyek egy 55 mm atmérdjti koncentrikus kor mentén, szimmetrikusan helyezkednek
el. A lyukak dtmérGje a hasznalt gytjtozsinor (4.3.2.) dtmérdjétdl fiiggSen 6 és 7 mm kozott legyen (Id.
az 1. dbra A-B részét).

Végjunk le hét, egyenként 400 mm-es darabot a hajlékony gytjt6zsinrbdl (4.3.2.) tiszta vagdsokkal és
a végek azonnali leragasztdsdval elkeriilve a robbandanyag birminem veszteségét a végeknél. Dugjuk dt
a hét zsinérdarabot a fakorong (4.3.10.) hét lyukdn tigy, hogy a korong mdsik oldaldn néhdny cm kiélljon
a végiikbSl. 5-6 mm-re az egyes zsinérdarabok végétsl szirjunk gombostiit (4.3.12.) dtlésan a
zsin6rdarabok textilhiivelyébe, és kenjiik be ragasztoval a zsindrokat kiviil a gombost(iktsl 2 cm-es
sdvban. Végiil hiizzuk meg a zsinérok hosszabbik végét, hogy a gombostiik érintkezzenek a fakoronggal.

Formdljuk a plasztik robbandanyagot (4.3.1.) henger alakiira, amelynek dtmérgje a henger (4.3.8.)
dtméréjétsl fiiggGen 92 és 96 mm kozott van. Allitsuk fel ezt a hengert egy vizszintes feliileten, és
helyezziikk bele a megformdzott robbandanyagot. Ezutdn helyezziik a hét gydjtézsinért tartd
fakorongot (1) a henger tetejére, és nyomjuk le a robbanéanyagba. Allitsuk be tigy a henger magassgdt
(64 és 67 mm kozott), hogy a legfelsS pereme ne legyen feljebb a fa szintjénél. Végiil — példdul kapcsok
vagy apré szogek haszndlatdval — rogzitsitk a hengert a fakoronghoz, korben az egész keriiletén.

Csoportositsuk gy a hét gytjtézsindr szabad végeit a farid (4.3.11.) koril, hogy a végeik mind egy, a
radra merdleges sikba keriiljenek. Ragasztdszalaggal rogzitsiik kotegbe azokat a farad koriil (2).

(") A lemez dtméréjének minden esetben egyeznie kell a henger belsé dtmérgjével.

() Megjegyzés: amig a hat széls6, a keriileten elhelyezkedd zsindrnak feszesnek kell lennie az dsszedllitds utdn, a kozépsé zsindrnak
némileg lazdnak kell maradnia.
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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.

Kozponti inicidlds sajtolt pellettel

A hasznélatra el6készitett inditotoltetet a 2. dbra mutatja.

A sajtolt pellet el6készitése

A szitkséges biztonsdgi intézkedések megtétele utdn helyezziink 10 grammot a mdsodlagos
robbandanyagbdl (4.3.3.) egy 19-21 mm bels$ dtmérdjti formdba, és sajtoljuk dssze a megfelel§ alakra
és stirtiségre.

(Az dtméré[magassdg ardny durvan 1:1 legyen.)

A forma aljanak kozepén egy rogzitSpeceknek kell lennie, amely 12 mm magas, 7,0-7,3 mm atmérdji
(a hasznalt detondtor dtmérgjétdl fiiggSen), és amely egy henger alakti mélyedést alakit ki a toltetben a
detondtor késébbi behelyezéséhez.

Az inditotoltet el6készitése

Helyezziik a robbandanyagot (4.3.1.) a hengerbe (4.3.8.), amely fiigg6legesen dll sik felszinen, majd
nyomjuk le fa sajtolészerszimmal, hogy a robbandanyag henger alaki formdt kapjon a kozepén
mélyedéssel. Helyezziik be az 0sszesajtolt pelletet ebbe a mélyedésbe. Egy fakoronggal (4.3.10.), amelynek
kozépen 7,0-7,3 mm atmérdjd lyuk taldlhaté a detondtor behelyezésére, fedjiik be a henger alakdra
formdlt és az Osszesajtolt pelletet tartalmazé robbandanyagot. Kereszt alakban ragasztdszalaggal
rogzitsiik egymdshoz a fakorongot és a hengert. Gy6z3djiink meg réla, hogy a korongba furt lyuk és az
osszesajtolt pelletben 1évé mélyedés a farad (4.3.11.) behelyezésével egytengelyt lett.

Az acélesovek el6készitése robbantdsi vizsgalathoz

Az acélesS (4.3.4.) egyik végénél furjunk két dtellenes helyen 4 mm dtmérdjt lyukat merdlegesen az
oldalfalon keresztiil, 4 mm-re a végétdl.

Rogzitsiik hegesztéssel a fenéklapot (4.3.5.) a cs6 mésik végéhez, teljesen kitoltve az alsé lap és a csé fala
kozotti derékszoget olvasztott fémmel a csé teljes keriilete koriil.

Az acélesé megtoltése és feltoltése

Lasd 1. és 2. 4bra.

A vizsgélati mintat, az acélcsovet és az inditotoltetet 20 (¢ 5) °C-ra kell kondiciondlni. Két robbantdsi
vizsgdlathoz 16-18 kg vizsgélati anyag sziikséges.

Allitsuk a csovet fiiggdleges helyzetbe, hogy a négyzet alakii alsé fenéklemez szilird, sima feliiletre,
lehetdleg betonra timaszkodjon. Toltsiik meg a csovet koriilbeliil magassdganak egyharmaddig a
vizsgdlati mintdval, és egymas utdn 6tszor ejtsiik fiiggslegesen 10 cm-rdl a foldre, hogy a szemceséket vagy
granuldtumokat amennyire csak lehetséges, tomoritsiik a cs6ben. A tomorités gyorsitdsa érdekében a
leejtések kozott osszesen 10-szer iitdgessitk meg az oldalfalat 750-1 000 grammos kalapdccsal.

Ismételjitk meg ezt a bet6ltési modszert a vizsgdlati minta tjabb adagjaval. Végiil tovabbi mennyiséget tigy
adagoljunk, hogy az a csé 10-szer végzett felemelése és leejtése, valamint az ekozben Osszesen 20
kalapdcsiités dltal végzett tomorités utdn a fels§ végétdl szamitott 70 mm-es tdvolsdgig toltse meg a
csovet.

Az acélesében a vizsgdlati minta toltési magassdgat gy kell bedllitani, hogy a késébb behelyezendd
inditotoltet (4.4.1.1. vagy 4.4.1.2.) szoros érintkezésben legyen a mintdval, annak teljes feliiletén.

Helyezziik be az inditétoltetet a cs6be 1gy, hogy érintkezzen a mintdval; a fakorong fels§ feliiletének 6
mm-rel a cs§ vége alatt kell lennie. Gondoskodjunk arrél, hogy a robbandanyag és a vizsgdlati minta
valéban szorosan érintkezzen, ha sziikséges, a mintdbdl kis mennyiségeket vegyiink el, vagy tegyiink
hozzd. Az 1. és a 2. dbran lathaté mddon a csG nyitott végénél helyezziink sasszegeket a lyukakon
keresztiil, hogy két végiik a csére tdmaszkodjon.

Az acélesG és az 6lomhengerek elhelyezése (ldsd 3. dbra)

Szamozzuk meg az 6lomhengerek aljdt (4.3.6.) 1-t8l 6-ig. Végezziink hat jelolést egymdstél 150 mm-re
a vizszintes alapon nyugvé acéltomb (4.3.7.) kozépvonalan dgy, hogy az elsg jel6lés legaldbb 75 mm-re
legyen a tomb sz€létdl. Helyezziink fliggélegesen minden egyes jelolésre egy 6lomhengert tgy, hogy az
egyes hengerek aljanak kozepét a jelolésre llitjuk.
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4.4.4.2.

4.4.5.
4.4.5.1.

4.452.

4.4.5.3.

4.4.5.4.

4.4.6.

4.4.7.

4.4.8.

4.5.

A 4.4.3. szerint el6készitett acélesovet fektessiik le vizszintesen az 6lomhengerekre oly médon, hogy a
cs6 tengelye parhuzamos legyen az acéltomb kozépvonaldval, és a cs6 hegesztett vége 50 mm-rel nydljon
til a 6. szamu Glomhengeren. Hogy megakadalyozzuk a cs6 leguruldsdt, helyezziink kisméretd faékeket
az 6lomhengerek és cs6 fala kozé (egyet-egyet minden oldalra), vagy helyezziink kereszt alakban
fadarabokat a cs6 és az acéltomb kozé.

Megjegyzés: Gy6zGdjiink meg arrdl, hogy a cs6 érintkezik mind a hat dlomhengerrel; a csé feliiletének
enyhe gorbiiletét kiegyenlithetjiik a cs6 hosszanti tengelye koriili forgatdsdval; ha birmely 6lomhenger
tdl hosszt lenne, Gvatosan iitdgessik a kérdéses hengert kalapaccsal, ameddig el nem éri a sziikséges
magassagot.

El6késziilet a robbantdsra

Allitsuk 6ssze a késziiléket a 4.4.4. szerint egy bunkerben vagy mdas megfelelen elékészitett fold alatti
helyen (pl. binyéban vagy alagdtban). Ugyeljiink arra, hogy az acélcsé hémérséklete a robbantis el6tt 20
(+ 5) °C-on maradjon.

Megjegyzés: Amennyiben a fent emlitett robbantdsi helyek egyike sem all rendelkezésre, a miivelet
fagerenddkkal betakart, betonbélelésti godorben is elvégezhetS. A robbands hatdsdra acélszilinkok

csapddhatnak szét nagy mozgdsi energidval, ezért a robbantést lakott teriilettSl vagy kozforgalmi utaktdl
megfelel§ tdvolsigra kell végezni.

Ha hétpontos inicidldssal elldtott indit6toltetet hasznalunk, tigyeljiink arra, hogy a gytjtézsinérokat a
4.4.1.1.4. ponthoz tartozé ldbjegyzetben leirt médon feszitsiik ki, és amennyire csak lehetséges,
vizszintesen rendezziik el.

Végezetiil tavolitsuk el a farddat, és tegyiik be helyette a detondtort. A robbantést addig ne hajtsuk végre,
ameddig a veszélyz6ndbdl nem evakudltunk mindenkit, és a vizsgdlatot végz8 személyzet nem vonult
védett helyre.

Robbantsuk fel a robbandanyagot.

Hagyjunk elég id6t, hogy a fist (gdznem és esetleg mérgezd bomlastermékek, példéul nitrézus gazok)
eloszoljék, azutdn gydjtsik Ossze az OSlomhengereket és mérjilk meg magassigukat ndniuszos
tolémércével.

Jegyezziik fel az osszes jeloléssel elldtott henger esetében az dsszenyomddds mértékét a 100 mm-es
eredeti magassdg szdzalékdban kifejezve. Amennyiben a hengerek ferdén nyomddtak 6ssze, mérjiik meg

Szitkség esetén a robbandsi sebesség folyamatos mérésére érzékelSt alkalmazhatunk; az érzékel6t a cs@
tengelyével egyezd hosszanti irdinyban vagy az oldalfal mentén kell behelyezni.

Mintdnként két robbantdsi vizsgalatot kell végrehajtani.

Vizsgdlati jelentés

Az egyes robbantdsi vizsgélatok vizsgélati jelentéseiben a kovetkezd paraméterek értékeit kell feltiintetni:
- az acélesd kiils§ dtmérdjének és falvastagsdgdnak ténylegesen mért értéke,

- az acéles@ Brinell-keménysége,

— acsB és a minta hémérséklete kozvetleniil a robbantds elétt,

- az acélesében levé minta tényleges srtisége (kg/m>),

— az egyes Olomhengerek magassdga a robbantds utdn, megadva a henger megfelel§ sorszdmat,

az inditotoltet inicidldsdnak modja.

A vizsgélati eredmények értékelése

Amennyiben minden egyes robbantds esetén legaldbb egy 6lomhenger dsszenyomdddsa nem éri el az
5 %-os értéket, a vizsgdlatot bizonyitd erejlinek kell tekinteni, és a minta megfelel a II1.2. mellékletben
foglalt kovetelményeknek.
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IV. MELLEKLET

MINTAVETELI ES ELEMZESI MODSZEREK

A. MINTAVETELI ELJARAS MUTRAGYAK ELLENORZESEHEZ

BEVEZETES

A helyes mintavétel bonyolult mtvelet, amely a legnagyobb koriiltekintést igényli. Eppen ezért nem lehet eléggé
hangsilyozni, hogy mennyire fontos megfelelSen reprezentativ mintdt nyerni a mtragyak hat6sdgi vizsgélatihoz.

Az alabbiakban ismertetett mintavételi modszer pontos alkalmazdast kovetel meg a hagyomanyos mintavételi eljardssal
kapcsolatos tapasztalatokkal rendelkezg szakemberektdl.
1. Cél és alkalmazisi teriilet

A mitragydk minGségének és Osszetételének hatdsdgi ellendrzése céljara szant mintdkat az aldbbi
modszerek szerint kell venni. Az igy nyert mintdkat a megmintdzott tételekre nézve reprezentativnak kell
tekinteni.

2. Hatésdgi mintavevGk

A mintdkat a tagdllamok dltal e célra felhatalmazott szakképzett hatésdgi mintavevének kell vennie.

3. Fogalommeghatdrozisok

Megmintazott tétel: a termék egy egységet képezd, feltételezetten egységes tulajdonsdgokat mutatd
mennyisége.

Elemi minta: a megmintdzott tétel egy pontjabdl vett mennyiség.
Atlagminta: azonos tételbdl vett elemi mintak egyesitésébdl szirmazé minta.
Redukalt minta: az dtlagminta reprezentativ része, amelyet az tlagmintdbol csokkentési eljdrdssal nyertek.

VégsS minta: a redukdlt minta reprezentativ része.

4, Felszerelés

4.1. A mintavételi felszerelésnek olyan anyagbdl kell késziilnie, amely a mintdzandé termék tulajdonsdgait nem
véltoztatja meg. E felszerelés kizdrdlag a tagallamok dltal hivatalosan jovdhagyott lehet.

4.2. Szildrd mitrdgya mintavételéhez ajdnlott eszkozok
4.2.1.  Kézi mintavétel

4.2.1.1. Lapos fenekd kézi lapét fiiggSleges oldalfalakkal.

4.2.1.2. Mintavev$ szonda hosszd nyildssal vagy kamrdkkal. A mintavev$ szonda mérete alkalmazkodjon a
mintdzando tétel jellemzdihez (tartdly mélysége, zsdkméret stb.) és a miitrigya szemcsenagysdgahoz.

4.2.2.  Mechanikus mintavétel

Mozgé miitridgya mintavételére jovahagyott mechanikus késziilék hasznalhato.

4.2.3. Mintaosztd

Olyan berendezés, amelyet a minta egyenlé méretd részekre valé osztdsara készitettek, alkalmazhaté elemi
mintdk vételezésére és csokkentett, illetve végsé mintdk készitésére.

4.3. Folyékony miitragya mintavételéhez ajdnlott eszkozok
4.3.1.  Kézi mintavétel

Nyitott cs8, szonda, iiveg vagy mds megfelel§ eszkoz, amely alkalmas a mintavételezésre kivalasztott
1észbdl véletlenszertien mintdt venni.

4.3.2. Mechanikus mintavétel

Mozgé miitrigya mintavételezésére jovahagyott mechanikus késziilék haszndlhatd.
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5. Mennyiségi kovetelmények

5.1. Megmintdzott tétel

A megmintézott tétel mérete olyan legyen, hogy minden alkotdrészt lehessen mintdzni.

5.2. Elemi mintdk

5.2.1. Omlesztett szildrd miitragyék vagy folyékony miitragyék 100 kg-ot meghaladé méreti tartdlyokban
5.2.1.1. 2,5 tonndt meg nem haladé tételek:
Az elemi mintdk minimdlis szdma: hét

5.2.1.2. 2,5 tonndt meghaladé tételek 80 tonndig:

Az elemi mintdk minimélis szdma: \/A tételt alkot6 tonndk szdmdnak 20 —szorosa (1)
5.2.1.3. 80 tonndt meghaladé tételek:
Az elemi mintdk minimdlis szdma: 40

5.2.2. Csomagolt szildrd mitragydk vagy folyékony miitragydk tartdlyokban (= egyenként 100 kg-ot nem
meghaladé csomagok)

5.2.2.1. 1 kg-ot meghaladé csomagolds
5.2.2.1.1. 5 csomagndl kevesebb csomagbdl dllo tételek:

A megmintdzand6 csomagok minimdlis szdma (2): minden egyes csomagolds
5.2.2.1.2.  5-16 csomagbdl &ll6 tételek:

A megmintdzandé csomagok minimdlis szdma (2): négy.

5.2.2.1.3.  17-400 csomagbdl dllo tételek:

A megmintdzand6 csomagok minimdlis szdma (2): \/A tételt alkot6 csomagolds i egységek szdma (')
5.2.2.1.4. Tobb mint 400 csomagbdl dll6 tételek:

A megmintdzandé csomagok minimdlis szdma (2): 20.
5.2.2.2. 1 kg-ot meg nem haladé csomagok:

A megmintdzand6 csomagok minimdlis széma (2): négy.

5.3. Atlagminta

Minden megmintézott tételbdl egy dtlagmintdt kell képezni. Az elemi mintdk teljes mennyisége alkotja
az dtlagmintdt, ennek osszes stilya nem lehet kevesebb, mint az aldbbi értékek:

5.3.1. Omlesztett szilird miitrdgydk vagy folyékony miitrdgydk 100 kg-ot meghaladé méret tartalyokban:
4 kg.
5.3.2. Csomagolt szildrd miitragydk vagy folyékony miitragydk olyan tartdlyokban (= csomagok), amelyek

egyike sem haladja meg a 100 kg-ot

5.3.2.1. 1 kg-nél nagyobb csomagok: 4 kg

5.3.2.2. 1 kg-ot meg nem halad6 csomagok: négy eredeti csomag tartalmanak a silya.
5.3.3. Ammonium-nitrdt métrigyaminta a IIl. melléklet 2. szakaszdban meghatdrozott vizsgélatok céljdra:
75 kg.

(") Ha a kapott érték tovetkezo egész szamra kell kerekiteni.
()  Olyan csomag esetében, amelynek tartalma kevesebb, mint 1 kg, az elemi minta mennyisége egy eredeti csomag tartalmanak
feleljen meg.
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5.4. Végs6 mintdk

A végsS mintat az dtlagminta csokkentésével nyerjiik, ha sziikséges. Legaldbb egy végs minta vizsgélatt
el kell végezni. A vizsgdlatra kiildott minta stilya 500 g-ndl nem lehet kevesebb.

5.4.1. Szilard és folyékony miitrigya
5.4.2. Ammonium-nitrat métragyamintak vizsgalat céljira

Az éatlagminta képezi a végsé mintdkat, sziikség esetén csokkentéssel
5.4.2.1. AL melléklet 1. szakasza szerinti vizsgalatokhoz sziikséges legkisebb mintatomeg: 1 kg
5.4.2.2. AL melléklet 2. szakasza szerinti vizsgdlatokhoz sziikséges legkisebb mintatomeg: 25 kg

6. A mintdk vételére, elkészitésére és csomagoldsira vonatkozo utasitdsok

6.1. Altaldnos rész

A mintdkat a lehetd leggyorsabban kell venni és elkésziteni, figyelembe véve azokat az dvintézkedéseket,
amelyek sziikségesek annak biztositdsdhoz, hogy a minta reprezentativ maradjon a megmintdzott
mitrdgydra nézve. A mintavételhez haszndlt eszkozoknek, valamint a mintdval érintkezd felileteknek és
a minta tdroldsdra szolgdlé edényeknek tisztdnak és szdraznak kell lenniiik.

Folyékony miitrigya esetén a mintavételre kivélasztott részt a mintavétel el6tt lehetSség szerint meg kell
keverni.

6.2. Elemi mintdk

Az elemi mintdkat a mintdzando tétel egészébdl véletlenszerten kell venni, és azoknak megkozelitsleg
azonos nagysagunak kell lenniiik.

6.2.1. Omlesztett szilird mtrdgydk vagy folyékony mfitrdgydk 100 kg-ot meghaladé méretti tartdlyokban

A megmintdzandé tételt képzeletben tobb egyenl részre kell felosztani. Az 5.2. pont szerinti elemi
mintdk szdmdval megegyezd szamu részt véletlenszertien ki kell vélasztani és minden ilyen részbdl
legalabb egy mintdt kell venni. Ha nincs lehet8ség az 5.1. szerinti kovetelményeknek valé megfelelésre
omlesztett mdtragya vagy 100 kg-ot meghaladé méreti tartdlyokban tdrolt folyékony miitragya
mintavételezésének esetében, akkor a mintavételt a mintavételezésre kivalasztott rész mozgatdsa
(betoltése vagy kitoltése) kozben kell végezni. Ilyen esetben a mintdkat a fenti véletlenszerten kivélasztott
képzeletbeli részekbdl akkor kell venni, amikor azok mozgdsban vannak.

6.2.2. Csomagolt szildrd vagy folyékony miitragyak olyan tartdlyokban (= csomagok), amelyek egyike sem
haladja meg a 100 kg-ot

Az 5.2. pont szerint megkivant szdmd minta kivdlasztdsdt kovetGen minden egyes ilyen csomag
tartalmdnak egy részét ki kell venni. Ha sziikséges, a mintdt az utdn kell venni, hogy a csomagokat
egyenként kitiritették.

6.3. Atlagminta készitése

Az elemi mintdkat ossze kell keverni, hogy egyetlen dtlagmintat képezzenek.
6.4. Viégsé minta készitése

Az 4tlagminta anyagét alaposan 6ssze kell keverni (1).

Ha sziikséges, az dtlagmintdt el6szor legaldbb 2 kg-ra kell csokkenteni (redukalt minta) mintaosztéval
vagy negyedelési méodszerrel.

Ezutdn legaldbb hdrom, koriilbeliil egyforma, az 5.4. pont kovetelményeinek megfelelé mennyiségii
végsé mintdt kell képezni. Minden mintdt megfelel§ légzdr6 tiroldedénybe kell helyezni. Minden
szitkséges ovintézkedést meg kell tenni a minta tulajdonsdgaiban bedllé barminemd valtozds elkeriilése
érdekében.

A TIL melléklet 1. és 2. szakaszdban emlitett vizsgdlatok szitkséges végs6 mintdt 0 °C és 25 °C kozotti
hémérsékleten kell térolni.

() A darabos részeket ossze kell torni (szitkség esetén kiilonvalasztva, majd visszatéve azokat a mintaba).
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7. A végs6 minta csomagoldsa

A téroléedényeket vagy csomagokat fémzdrolni kell és cimkével kell elldtni olyan médon, hogy a zar
megsértése nélkiil ne lehessen kinyitni (a teljes cimkét be kell fogni a zarba).

8. Mintavételi jegyzGkonyv

Minden mintavételr§l jegyzSkonyvet kell felvenni, hogy minden egyes mintdt kétséget kizdrdan
azonositani lehessen.

9. A mintdk rendeletetési helye

Minden tételbdl legaldbb egy végsG mintat a lehetd leggyorsabban el kell juttatni a jévahagyott analitikai
laboratériumba vagy vizsgdlati intézetbe az elemzéshez, illetve a vizsgélathoz sziikséges informéci6val
egyiitt.

B. MUTRAGYAK VIZSGALATI MODSZEREI

(Lasd a tartalomjegyzék 2. oldalat.)

Altaldnos észrevételek

Laboratériumi felszerelés

A mddszerek leirdsai az altaldnos laboratériumi felszerelések pontos felsoroldsit — a lombikok és pipettdk mérete
kivételével — nem tartalmazzdk. A laboratériumi felszerelést minden esetben gondosan meg kell tisztitani, killonosen
abban az esetben, ha kis elemi mennyiségek meghatdrozdsa a cél.

Kontroll vizsgdlatok

A vizsgdlat el6tt — amennyiben szikséges — ismert Osszetételd vegyiiletek (ammoénium-szulfit,
kélium-dihidrogén-foszfat) segitségével meg kell gy6z6dni arrdl, hogy valamennyi berendezés jol mitikodik, és az
analitikai eljardst pontosan hajtjak végre. Ennek ellenére a megvizsgélt miitrdgydkra kapott adatok a kémiai osszetétel
tekintetében félrevezetSk lehetnek, ha a vizsgdlati eljdrdst nem kovetik pontosan. Mdsrészt, a meghatdrozasok egy
része empirikus és komplex kémiai Osszetételi termékekre vonatkozik. Ajdnlatos, hogy — amennyiben ilyenek
rendelkezésre dllnak — a laboratériumnak jol definidlt sszetételd standard referencia mitragyakat hasznaljanak.

A miitrigydk elemzési médszereire vonatkozé dltalinos rendelkezések

1. Reagensek

Ha az elemzési mddszer mésként nem rendelkezik, minden reagensnek analitikai tisztasdgtinak (a. t.) kell
lennie. Mikroelemek vizsgdlatakor a reagensek tisztasigdt vakprobaval kell ellendrizni. A kapott
eredménytdl fiigg8en tovabbi tisztitds elvégzése valhat sziikségessé.

2. Viz

Amennyiben az elemzési modszerekben emlitett oldasi, higitasi, 6blitési és mosasi mdveletek esetében az
oldészer, illetve a higit6szer jellege nem pontosan meghatdrozott, vizet kell haszndlni. Altaldban véve a vizet
ioncserélén kell dtvezetni, vagy desztillélni kell. llyen esetben a vizet kiilonleges tisztitdsi eljdrdsoknak kell
aldvetni az adott elemzési mddszerben el8irtak szerint.

3. Laboratériumi felszerelés

Figyelembe véve az ellendrzé laboratériumokban éltaldnosan haszndlt felszerelést, az egyes elemzési
modszerekben a felszerelések leirdsa a kiilonleges, illetve a meghatérozott kovetelmények szerinti eszkozok
és berendezések részletes ismertetésére korlatozadik. A felszereléseknek tokéletesen tisztanak kell lenniiik,
kiilonosen akkor, ha kis mennyiségek meghatdrozdsdra alkalmazzdk azokat. A laboratériumnak
biztositania kell valamennyi méréskaldval elldtott iivegedény pontossdgat a megfeleld metroldgiai
szabvanyok szerint.

1. médszer

Minta elGkészitése vizsgilathoz

1. Alkalmazisi teriilet

Ez a médszer a végsé mintdbdl vett minta vizsgdlathoz val6 el6készitésére vonatkozo eljardst allapitja
meg.
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4.1.

4.2.

4.3.

A médszer elve

A laboratérium dltal dtvett, végsé minta el6készitése miveletek sorozatdbél, rendszerint szitdldsbol,
dardldsbol és keverésbdl dll, melyeket oly médon visznek véghez, hogy

- egyrészt az elemzési modszerek éltal el6irt, legkisebb bemért mintamennyiség is reprezentilja a
laboratériumi mintét,

- mdsrészt a mitragya szemcseméretét az el6készitéssel nem szabad olyan mértékben megvaltoztatni,
hogy annak a kiillonb6z8 kivondszerekben valé oldhatésdga észrevehetGen megvaltozzon.

Felszerelés

Mintamegoszté (nem kotelezd).
Szitdk 0,2 és 0,5 mm lyukbdséggel.
250 ml-es lombikok dugéval.

Porceldinmozsar és -tor§ vagy dardlo.

Vilaszthat6 eljirdsok

Bevezet§ megjegyzés

Ha a termék megfeleld, a végs mintdnak csak egy reprezentativ részét kell meg6rizni.

Végs6 mintdk, amelyeket nem szabad dardlni

Kalcium-nitrdt, kalcium-magnézium-nitrdt, ndtrium-nitrdt, chilei salétrom, kalcium-cidnamid,
nitrogéntartalmd kalcium-cidnamid, ammoénium-szulfit, ammonium-nitrat 30 % feletti N-tartalommal,
karbamid, bazikus salak, részlegesen oldhatévd feltirt természetes foszfit, kicsapott
dikalcium-foszfat-dihidrat, kalcindlt foszfat, aluminium-kalcium-foszfat, lagy 6rolt dsvanyi foszfat.

Végsd mintdk, amelyeket meg kell osztani, és amelynek egy részét meg kell dardlni

Ezek olyan termékek, amelyek esetében a vizsgdlatok egy részét el6zetes dardlds nélkiil kell elvégezni (pl.
az Grlési finomsdg), a vizsgdlatok masik részét pedig 6rlés utdn. Valamennyi olyan Gsszetett miitrgya ebbe
a csoportba tartozik, amelyek a kovetkezd foszfatosszetevéket tartalmazzdk: bazikus salak,
aluminium-kalcium-foszfat, kalcindlt foszfdt, 1dgy 6rolt dsvanyi foszfat és részlegesen oldhatéva feltdrt
természetes foszfatok. Ezért a végsé (laboratoriumi) mintdt két, lehetGség szerint azonos részre kell
osztani mintaosztéval vagy negyedeléssel.

Végs6 mintdk, amelyek esetében valamennyi vizsgdlatot az 6rilt termékbdl kell elvégezni

A végs6 mintdnak csupdn egy reprezentativ részét kell dardlni. Ide tartozik a jegyzékben felsorolt
valamennyi mitragya, a 4.1. és a 4.2. pontban foglaltak kivételével.

Moédszer

A 4.2.ésa 4.3. pontban emlitett végsé minta egy részét gyorsan dtszitaljuk egy 0,5 mm lyukméretd szitdn.
A szitamaradékot durvan megdroljik, hogy olyan terméket nyerjiink, amelyben a lehetd legkevesebb
finomszemcsés részecske taldlhatd, majd dtszitaljuk. A daréldst olyan feltételek mellett kell végezni, hogy
az anyag ¢észlelhetGen ne melegedjék fel. A midveletet annyiszor ismételjiikk, ahdnyszor sziikséges,
mindaddig, amig az osszes maradék elttinik. A mdvelet elvégzése olyan gyors legyen, hogy anyagok
felvételét vagy leaddsdt (viz, ammonia) megel6zzitk. A megdardlt és dtszitdlt minta teljes mennyiségét
dugdval lezdrhato tiszta iivegbe vissziik t.

Vizsgélatra torténé bemérés el6tt az tiveg tartalmat alaposan 6ssze kell keverni.

Kiilénleges esetek

a) Kiilonbozd kristalykategoridk keverékét tartalmazé mitragydk
Ilyen esetben gyakran el6fordul fajtdzodds. Ezért elengedhetetlen a mintdt dsszezdzni és 0,2 mm-es
lyukméretdi szitdn éatszitdlni. Példdul: ammonium-foszfat és kélium-nitrat keverékei. Ezeknél a
termékeknél a végsS minta teljes mennyiségét le kell darédlni.

b) Olyan

szitamaradékok, amelyeket nehéz megdardlni és nem tartalmaznak mitragya anyagokat. Mérjiik le a
szitamaradékot és vegyiik korrekcidba a tomegét a végeredmény kiszdmitdsanal.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

¢) Hére bomld termékek

A daréldst a felmelegedés elkeriilésével kell elvégezni. Ilyen esetben elényos dorzsmozsarat haszndlni
apritasra. Példaul: kalcium-cidnamidot és karbamidot tartalmazé osszetett miitragya.

d) Olyan termékek, amelyek a szokdsosnal nedvesebbek és dardldskor kenédnek
A homogenitas biztositdsa érdekében olyan szitat kell vdlasztani, amelynek a legkisebb Iyukmérete

osszemérhetd a darabos anyag kézzel vagy mozsdrral torténd szétziizasa atjan kapott anyaggal. Ilyen
eset akkor dllhat el8, ha a keverék bizonyos sszetevéi kristdlyvizet tartalmaznak.

2. mo6dszer

Nitrogén

2.1. mébdszer

Az amménianitrogén meghatirozisa

cél

Ez a médszer az ammonianitrogén meghatdrozdsara vonatkozo eljardst dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

A médszer alkalmazhaté minden nitrogéntartalmi mdtragyara — beleértve a keverék mdtragydkat is —,
amelyben a nitrogén kizdrélag amméniumsok formdjaban vagy ammoéniumsok és nitrdtok formdjaban
egyiittesen fordul el6.

Nem alkalmazhaté karbamidot, cidnamidot és mds szerves nitrogénvegyiiletet tartalmazé mdtragydkra.

A médszer elve

Az ammonidt f6los ndtrium-hidroxiddal felszabaditjuk; desztilldljuk, a fejléd6tt ammonidt meghatdrozott
koncentracidju kénsavban nyeletjiik el, és a savfelesleget meghatdrozott koncentrcidji natrium- vagy
kalium-hidroxiddal titraljuk.

Reagensek
Desztillalt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtdl és nitrogéntartalmi vegyiiletektSl mentes.
Higitott sésav: egy térfogatrész HCl (d,, = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz
Kénsav: 0,1 mol/l
az a. véltozathoz.

Natrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbondtmentes: 0,1 mol/l

Kénsav: 0,2 mol/l
ensav mol/ a b. véltozathoz (ldsd 2. megjegy-

zés).
Natrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbonatmentes: 0,2 mol/l )

Kénsav: 0,5 mol/l
ensay mol/ a . véltozathoz (ldsd 2. megjegy-

zés).
Natrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbonatmentes: 0,5 mol/l )

Natrium-hidroxid, koriilbeliil 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniamentes

Indikdtoroldatok

Keverékindikdtor

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvoros indikdtort 37 ml 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxid oldatban és toltsiik
fel 1 literre vizzel.
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4.9.2.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszin, semleges oldatban sziirke, liigos oldatban pedig zold szind.
Ebbdl az indikdtoroldatbdl 0,5 ml-t (10 cseppet) haszndljunk.

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorést 50 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel 100 ml-re vizzel és szitkség esetén
szlirjilk meg. Ez az indikdtoroldat (4-5 csepp) is hasznalhaté az el6z6 helyett.

Horzsakd forraskonnyit§ granuldtum, sésavban mosott, izzitott
Ammonium-szulfdt analitikai célra
Késziilék

Megfelel§ térfogati gomblombikbdl és desztilldlofeltéten 4t hozzd kapesolt hiitébsl 4ll6
desztillalokésziilék.

1. megjegyzés

Az ehhez a meghatdrozdshoz jévdhagyott és ajdnlott késziilékek tipusait valamennyi konstrukcios
paraméter feltiintetésével az 1., 2., 3. és 4. szdma 4brdk mutatjdk.

10, 20, 25, 50, 100 és 200 ml-es pipettdk
500 ml-es mérlombik

Korkoros razégép (35-40 fordulat percenként)
A minta elGkészitése

Lasd 1. modszer.

Elemzési médszer

Az oldat elkészitése

Végezziik el a minta oldhatdsdgi probéjat vizben, szobahSmérsékleten, 2 (m/v) %-os koncentracioban.
Mérjiink le az el6készitett mintabdl 5 vagy 7 vagy 10 g-ot, az 1. tdbldzat szerint, 0,001 g pontossiggal
és vigyiik 500 ml-es mérSlombikba. Az oldhatdsdgi proba eredményétdl fiiggden a kovetkezSképpen
jarjunk el:

a) Vizben teljesen old6dé termékek

Adjunk a lombikban 1évé mintdhoz annyi vizet, amennyi a teljes oldoddséhoz sziikséges. Rizogassuk,
majd a teljes oldédds utdn toltsiik jelig, és gondosan keverjiik ossze.

b) Vizben nem teljesen old6dé termékek

Adjunk a lombikba 50 ml vizet, majd 20 ml sésavat (4.1.). Rdzzuk 6ssze. Hagyjuk allni, amig a
szén-dioxid-fejlédés befejezddik. Adjunk hozzd 400 ml vizet, rdzzuk fél 6ra hosszat a korkoros
razogépen (5.4.). Toltsiik fel a jelig vizzel, keverjiik ossze, és sziirjiik 4t szdraz sz{irdn tiszta edénybe.

Az oldat elemzése

A vilasztott valtozattdl fiiggen, ontsiink a gydjt6lombikba kimért mennyiségl kénsav mérGoldatot az
1. tabldzatnak megfelelSen. Adjuk hozzd a vélasztott indikdtor (4.9.1. vagy 4.9.2.) megfelel6 mennyiségét,
és —ha sziikséges — annyi vizet, hogy a térfogata legaldbb 50 ml legyen. A hiit§ kivezetd csovének az oldat
felszine alatt kell lennie.

A tabldzatban megadottak szerint a tiszta oldat egy alikvot részét (*) vigyiik hiteles pipettdval a berendezés
desztilldl6lombikjaba. Adjunk hozzd annyi vizet, hogy a teljes térfogat kb. 350 ml legyen, és néhany szem
horzsakévet az egyenletes forrds biztositdsdra.

(") Az 1. tablazat szerint vett alikvot részben taldlhat6 ammonianitrogén mennyisége kb. a kovetkezd:

- 0,05 g az a. véltozat

- 0,10 g a b. valtozat

- 0,20 g a c. valtozat esetén.
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7.3.

7.4.

Allitsuk 6ssze a desztilldlokésziiléket, figyelve arra, hogy ne legyen amméniaveszteség, adjunk a
desztilldlélombikba 10 ml koncentralt natrium-hidroxid oldatot (4.8.) vagy pedig 20 ml reagenst azokban
az esetekben, ha 20 ml sésavat (4.1.) hasznaltunk a vizsgalati minta felolddsdhoz. Melegitsiik a lombikot
fokozatosan, a heves forrast elkertilve. A forrds kezdetekor végezziink desztillldst 10-15 percenként kb.
100 ml-es adagokban; a desztillitum teljes mennyisége kb. 250 ml legyen (*). Amikor mdr nem valdszind,
hogy az ammoniafejlédés tovabb folytatddik, engedjiik lejjebb a gydjtélombikot gy, hogy a hiité
kifolyécsove a folyadék felszine folé keriiljon.

Hogy megbizonyosodjunk arrél, hogy az osszes ammonia teljesen leparlédott, megfelel§ reagenssel
vizsgaljuk meg a keletkezd desztillitumot. Mossuk ki a hiit6 kivezetd csovét egy kevés vizzel, és titrdljuk
a savfelesleget a vélasztott viltozathoz el8irt ndtrium- vagy kalium-hidroxid mérGoldattal (ldsd 2.
megjegyzés).

2. megjegyzés

Kilonféle erésségti, ismert koncentracidji mérgoldatok haszndlhatok a visszatitraldsra, feltéve, hogy a
titrdldshoz haszndlt mennyiségek lehetSleg nem haladjak meg a 40-45 ml-t.

Vakpréba

Végezziink vakprobét a fentiekkel megegyezs koriilmények kozott és vegyik azt figyelembe a
végeredmény kiszdmitsakor.

Kontrollvizsgdlat

Az elemzések elvégzése el6tt nézziik meg a vélasztott valtozatra eldirt maximalis nitrogénmennyiséget
tartalmazo, frissen készitett ammonium-szulfit (4.11.) oldat alikvot részét hasznélva, hogy a berendezés
megfeleléen miikodik, és helyesen alkalmazzuk a médszert.

Az eredmények kifejezése

Fejezzitk ki a vizsgdlat eredményét az elemzésre kapott miitrdgya ammoénianitrogén tartalmanak
szézalékos ardnydban

Mellékletek

Az 5.1. Készillék” cimd pont 1. megjegyzésében meghatdrozottak szerint az 1., a 2., a 3. és a 4. dbra
mutatja be az e fejezetben haszndlt killonféle késziilékfajtdk konstrukcids paramétereit.

1. tabldzat
Mitrdgydk ammonia-nitrogén, valamint ammonia- és nitrat-nitrogén tartalmanak meghatdrozdsa

A médszer a., b. és c. viltozata végrehajtisakor a bemérés, a higitis és a szdmitds elvégzéséhez
sziikséges tibldzatok

a. vdltozat

Atdesztilldlandé maximdlis nitrogénmennyiség hozzavetdlegesen: 50 mg
A gytjt6lombikba bemért 0,1 mol[l-es kénsav térfogata: 50 ml.
Visszatitrdlds 0,1 mol/l-es NaOH-dal vagy KOH-dal.

Garantalt tartal Mérendd Hisit A deszt.illtéland(') Az eredmények
aran (a% Na;r alom mennyiség (lrgri l)a s 2;32; kifejezése (=)

© (ml) (% N=(50-A)F)

0-5 10 500 50 (50— A) x 0,14

5-10 10 500 25 (50— A) x 0,28
10-15 7 500 25 (50— A) x 0,40
15-20 5 500 25 (50— A) x 0,56
20-40 7 500 10 (50— A) x 1,00

(%) Az eredmény kifejezésére szolgdld képlet alkalmazdsiban:
— 50 vagy 35 = a gyfijt6lombikba bemért kénsav mér6oldat milliliterben,
- A = a visszatitrdldshoz hasznalt ndtrium- vagy kalium-hidroxid milliliterben,
- F = a lemért mennyiségbdl, a higitdsbol, a desztillaland6 minta oldatanak alikvot részébdl és a térfogati
egyenértékbdl 4ll6 faktor.

(") A hitét agy kell szabélyozni, hogy a pérlat folyamatos dramldsa biztositott legyen. A desztilliciénak 30-40 perc alatt be kell
fejez8dnie.
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b. vdltozat

Atdesztilldlandé maximalis nitrogénmennyiség hozzavetdlegesen: 100 mg
A gytijt6lombikba bemért 0,2 mol/l-es kénsav térfogata: 50 ml.
Visszatitrdlds 0,2 mol/l-es NaOH-dal vagy KOH-dal.

. Mérendd oy Az dtdesztillalandd Az eredmények
Garantdlt tartalom gy Higitds . 1d Kifeiezése (4
©%N) mennyiség (ml) minta oldata ifejezése (%)
@ (ml) (BN=(50-A)H
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
(*) Az eredmény kifejezésére szolgdl6 képlet alkalmazdsdban:
— 50 vagy 35 = a gytjt6lombikba bemért kénsav mérdoldat milliliterben,
- A = a visszatitraldshoz haszndlt ndtrium- vagy kalium-hidroxid milliliterben,
- F = a lemért mennyiségbdl, a higitasbol, az dtdesztilliland6 minta oldatdnak alikvot részébdl és a tér-

fogati egyenértékbdl 4ll6 faktor.

c. vdltozat

Atdesztilldlandé maximalis nitrogénmennyiség hozzdvetSlegesen: 200 mg
A gytijt6lombikba bemért 0,5 mol/l-es kénsav térfogata: 35 ml.
Visszatitralds 0,5 mol/l-es NaOH-dal vagy KOH-dal.

Garantdlt tartalom Méren'd 0 Higitds A d.esztillzli(liandé Alz(;r.edr?én)af ek

%N) mennyiség (ml) minta oldata ifejezése (%)

® (ml) (6N=035-A)H

0-5 10 500 200 (35-A) x 0,175

5-10 10 500 100 (35-A) x 0,350

10-15 7 500 100 (35-A) x 0,500

15-20 5 500 100 (35-A) x 0,700

20-40 5 500 50 (35 -A) x 1,400

(%) Az eredmény kifejezésére szolgdlo képlet alkalmazdsaban:
- 50 vagy 35 = a gydjtSlombikba bemért kénsav mérdoldat milliliterben,

- A = a visszatitraldshoz haszndlt nitrium- vagy kdlium-hidroxid milliliterben,
- F = a lemért mennyiségbdl, a higitdsbol, a desztillilandé minta oldatdnak alikvot rész€ébdl és a térfogati

egyenértékbdl dll6 faktor.
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3. dbra
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Az 1., a2, a3.ésa 4. dbra magyardzata

1. dbra

a) Hosszd nyakd, 1 000 ml-es gomblombik.

b) Cseppfogdval elldtott desztilldlofeltét, amely gombesiszolattal (18. szdm) csatlakozik a htit6hoz (a hiit6hoz
torténd csatlakoztatdsra szolgdld gombesiszolat megfelels gumicsatlakozoval is helyettesithetd).

¢) Tefloncsappal elltott tolcsér a nétrium-hidroxid adagoldsihoz (a csap szoritéval elldtott gumicsatlakozéval is
helyettesithetd).

d) Hat golyobdl éllé golyés hiits, a bemenetnél gombcsiszolattal (18. szdm), és a kimenetnél egy kis
gumicsatlakozéval rogzitett iivegesStolddssal (ha a desztilldlofeltéthez a csatlakozdst gumicsével oldjuk meg, a
gombesiszolat megfelel6 gumidugdval helyettesithetd).

¢) 500 ml-es gytjtSlombik.

A késziilék boroszilikét iivegbdl késziil.

2. dbra

a) Rovid nyakd 1 000 ml-es gomblombik, 35-6s gombecsiszolattal (35. szdm).

b) Desztilldléfeltét cseppfogdval a bemenetnél (35. szdm), és gombesiszolattal a kimenetnél (18. szdm), amely
oldalrdl tefloncsappal csatlakozik a ndtrium-hidroxid oldat hozzdaddsdra egy szolgdlé tolcsérhez.

¢) Hat golyobdl allé golyés hiitd, a bemenetnél gombesiszolattal (18. szdm), a kimenetnél kis gumicsatlakozdval
rogzitett tivegesStolddssal.

d) 500 ml-es lombik, amelybe a desztillitumot gydjtik.

A késziilék boroszilikat iivegbdl késziil.

3. dbra

e)

Hosszti nyaka gomblombik, 750 vagy 1 000 ml-es, kiipos csatlakozassal.
Desztilldlofeltét cseppfogdval elldtva a kimenetnél gombesiszolattal (18. szdm).

Konyokes6 a bemenetnél gombesiszolattal (18. szdm) és konikus kivezetéssel (a desztillalofeltéthez vald
csatlakozashoz a gombcsiszolat helyett gumicsd is hasznélhato).

Hat golyobdl dllo golyds hiit6, kimenetnél kis gumicsatlakozoval rogzitett iivegesGtolddssal.

500 ml-es lombik, amelybe a desztillitumot gytjtik.

A késziilék boroszilikat iivegbdl késziil.

4. dbra

a) Hosszd nyakd gomblombik, 1 000 ml-es, kipos bevezetdnyildssal.

b) Desztilldlofeltét cseppfogéval, a kivezetésnél gombesiszolattal (18. szdm) elldtva, amelyhez oldalrél a
ndtrium-hidroxid hozzdaddsdra szolgdlé tefloncsappal elldtott tolesér csatlakozik be (a gombesiszolatot
gumicsoves csatlakozdssal, a tefloncsap szoritdval elldtott gumicsével helyettesithetd).

¢) Hatgombos kondenzdtor, a bemenetnél gombcesukloval, amely az tiveg csGtoldatba torkolld kimenetnél kisméretd
gumicsatlakozoval van 6sszekotve (amennyiben a leparloesé csatlakoztatdsa gumicsével torténik, a gombesukld
megfelel§ gumidugéval). Hat golyobal éll6 golyos hiits, a bemenetnél gombesiszolattal (18. szam), és a kimenetnél
kis gumicsatlakozoval rogzitett tivegesGtolddssal (ha a desztillalofeltéthez a csatlakozdst gumicsGvel oldjuk meg,
a gombcsiszolat megfelel6 gumidugdval helyettesithetd)

d) 500 ml-es lombik, amelybe a desztillitumot gydijtik.

A késziilék boroszilikat iivegbdl késziil.
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

2.2. mébdszerek

Nitrdt- és ammodnianitrogén meghatdrozdsa

2.2.1. mébdszer

A nitrdt- és ammonianitrogén meghatdrozisa Ulsch-médszerrel
cél

Ez a moédszer a nitrdt- és az ammonianitrogén Ulsch-mddszer szerinti, redukcié dtjdn torténd
meghatdrozdsdra vonatkozé eljardst dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Az Osszes olyan nitrogénmiitrdgya — beleértve miitragydkat is —, amelyben a nitrogén kizdrdlag
nitrdt-nitrogén vagy ammonianitrogén és nitrat-nitrogén formdjiban van jelen.

A médszer elve

A nitrdtokat és nitriteket fémvassal savas kozegben ammonidva redukéljuk, az igy képzddott ammonidt
folos natrium-hidroxiddal felszabaditjuk: az ammoniat kidesztilldljuk és meghatdrozott koncentracidji
kénsav ismert térfogatdban nyeletjiik el. A f6l6s kénsavat meghatdrozott koncentraci6ji ntrium- vagy
kélium-hidroxiddal titrdljuk.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt, szén-dioxid- és nitrogéntartalma vegyiiletektdl mentes viz.

Higitott sésav: egy térfogatrész HCl (d,, = 1,18 g/ml) + egy térfogatrész viz

Kénsav: 0,1 mol/l

Nétrium- vagy kdlium-hidroxid oldat, karbondtmentes, 0,1 mol/l

Kénsavoldat, koriilbeliil 30 %-os (m/v) H,SO,, amméniamentes

Hidrogénben redukélt vaspor (az elSirt vas mennyiségnek legaldbb 0,05 g nitrdtk6tésti nitrogén
redukcidjdra legyen képes).

Natrium-hidroxid oldat, kériilbeliil 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniamentes

Indikdtoroldatok

Keverékindikator

oldat: Oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre
vizzel.

B. oldat: Oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.
Keverjiink 6ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszint, semleges oldatban sziirke, liigos oldatban pedig z6ld szini.
0,5 ml-t (10 csepp) haszndljunk

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorést 50 ml 95 %-os etanolban. Téltsiik fel vizzel 100 ml-re és sziikség esetén
sziirjik le.

Ez az indikdtor (négy-6t csepp) az el6z§ helyett hasznalhato.

Horzsaké forraskonnyité granuldtum, sésavban mosott, izzitott

Ndtrium-nitrat analitikai célra
Késziilék

Lasd 2.1. médszer: ,Az ammoénianitrogén meghatdrozdsa”.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

A minta el6készitése
Ldsd 1. mddszer: ,A minta el6készitése”.

Elemzési médszer

A vizsgdlati oldat elkészitése

Lasd 2.1. médszer: ,Az ammonianitrogén meghatdrozdsa”.
Eljdrds

Ontsiik a gytjtSlombikba meghatdrozott koncentréciéja kénsavoldat pontos mennyiségét, a 2.1 modszer
1. tabldzata (a. vdltozat) szerint, és adjuk hozzd a 4.7.1. vagy 4.7.2. pont szerinti indikdtoroldatot. A hiit§

kell lennie.

Hiteles pipettdt hasznalva vigyiik a tiszta oldat 2.1. mddszer 1. tabldzata (a. vdltozat) szerint megvélasztott
alikvot mennyiségét a berendezés desztillilolombikjdba. Adjunk hozzd 350 ml vizet, 20 ml 30 %-os
kénsavoldatot (4.4.) keverjiik 0ssze, majd adjunk hozza 5 g redukalt vasat (4.5.). Mossuk a lombik nyakat
néhdny ml vizzel és helyezziink a lombik nyakdba egy kisméretdi, hosszi szdrt tolcsért. Egy 6rdig
melegitsiik forrd vizfiird6ben, majd mossuk be a tolesér végét néhany ml vizzel.

Vigydzva, hogy elkeriiljik az ammoniaveszteséget, adjunk a desztillilélombik tartalmahoz 50 ml
koncentralt natrium-hidroxid oldatot (4.6.) vagy —ha 20 ml 1 + 1 ardnyu sésav-viz elegyet hasznaltunk
a feltaraskor — 60 ml koncentralt natrium-hidroxid oldatot (4.6.). Allitsuk 6ssze a desztillilokésziiléket.
Desztilldljuk ki az ammonidt a 2.1. mddszer szerinti eljardsnak megfelelGen.

Vakpréba

Végezziink vakprobét (minta nélkiil) a vizsgélattal azonos koriilmények kozott, és vegyiik figyelembe az
eredmény kiszdmitdsdndl.

Kontrollvizsgdlat

Elemzés eltt ndtrium-nitrat (4.9.) frissen készitett oldatdnak 0,045-0,050 g nitrogént tartalmazé alikvot
részével ellendrizziik, hogy a berendezés jol miikodik, és a mddszert helyesen alkalmazzuk.

Az eredmények kifejezése

Az elemzés eredményét az elemzésre kapott miitragya nitrdt-nitrogén vagy ammonia-nitrogén és
nitrat-nitrogén tartalmdnak szdzalékdban adjuk meg.

2.2.2. mébdszer

A nitrit-nitrogén és az ammonianitrogén meghatirozdsa Arnd-médszerrel
cél

Ez a médszer a nitrdt- és az ammonianitrogén Arnd-moédszer szerinti, redukcié utjdn torténd

meghatdrozdsira vonatkozo eljdrdst dllapitja meg (az a., a b. és a c. véltozat figyelembevételével
modositott formédban).

Alkalmazisi teriilet
Lasd 2.2.1. mddszer.

A moédszer elve

A nitrdtokat és nitriteket semleges vizes oldatban 60 % Cu- és 40 % Mg-tartalmu fémotvozettel (Arnd-féle
6tvozet) magnézium-klorid jelenlétében ammonidva redukaéljuk.

Az ammonidt kidesztilldljuk, és meghatdrozott koncentrdci6ji kénsav ismert térfogati oldatiban

titrdljuk vissza.
Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt, szén-dioxid- és nitrogéntartalma vegyiiletektdl mentes viz.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

411.1.

4.11.2.

4.11.3.

4.12.

4.13.

Higitott sosav: egy térfogatrész HCl (d = 1,18 g/ml), valamint egy térfogatrész viz
Kénsav: 0,1 mol/l

(. 1 s , az a. véltozathoz.
Natrium- vagy kélium-hidroxid oldat, karbondtmentes:

0,1 mol/l
Kénsav: 0,2 mol/l
a b. viltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez
Ndtrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbondtmentes: ftizott 2. megjegyzést).
0,2 mol/l
Kénsav: 0,5 mol/l
a c. véltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez

Nitrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbondtmentes: fdzott 2. megjegyzést).
0,5 mol]l

Natrium-hidroxid oldat: koriilbeliil 2 mol/l
Arnd-féle 6tvozet analitikai célra: az 1 mm?-nél kisebb lyukméret szitdn 4tesd, por alakd készitmény.

20 % magnézium-klorid oldat

Oldjunk fel 200 g magnézium-kloridot (MgCl,. 6H20) kb. 600-700 ml vizben egy literes dll6 lombikban.
A habzds megel6zésére adjunk hozzd 15 g magnézium-szulfitot (MgSO,. 7H,0).

Old6dds utdn adjunk hozzd 2 g magnézium-oxidot és néhany horzsakészemesét, majd forraldssal
paroljuk be az oldatot 200 ml-re, igy eltdvolitva a reagensbdl az esetleges ammonianyomokat. Hiitsiik le,
toltsiik fel 1 l-re és sztrjik le.

Indikdtoroldatok

Keverékindikdtor

A. oldat: Oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol[l-es ndtrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel vizzel
1 literre.

B. oldat: Oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 6ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszin(, semleges oldatban sziirke, ligos oldatban pedig z6ld. 0,5 ml-t
(10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel vizzel 100 ml-re és szitkség esetén
sziirjiik le. Ez az indikdtor (négy-ot csepp) az el6z8 helyett is hasznalhaté.

Kongévérés indikdtoroldat

Oldjunk fel 3 g kongdvorost 1 liter meleg vizben, és lehilés utdn szdrjiik le, ha sziikséges. Ez az indikdtor
a fenti kettd helyett savas extraktumok desztilllds el6tti semlegesitéséhez haszndlhatd, a semlegesitendd
oldat minden 100 mljéhez 0,5 ml-t hasznélva.

Horzsakd forraskonnyité granuldtum, sésavban mosott, izzitott

Nétrium-nitrdt analitikai célra
Késziilék
Lasd 2.1. médszer: ,Az ammonianitrogén meghatdrozdsa”.

A minta elSkészitése

Ladsd 1. modszer



556

Az Eurdpai Unid Hivatalos Lapja

13/32. kotet

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Elemzési médszer

A vizsgdlati oldat elkészitése

Ldsd 2.1. médszer: ,Az ammoénianitrogén meghatdrozdsa”.

Az oldat elemzése

A kondenzitor hiitScsovének a kivalasztott valtozatnak megfelelGen, pipettdzzuk a gydjtlombikba a
meghatdrozott koncentraci6ji kénsav pontos mennyiségét a 2.1. médszer 1. tdbldzata szerint. Adjuk
hozzd a kivélasztott indikdtoroldat (4.11.1. vagy 4.11.2.) megfelel6 mennyiségét, és végiil annyi vizet,
hogy a térfogat legaldbb 50 ml legyen. A hiit6 kivezetéséhez toldott csé végének az oldat felszine alatt
kell lennie.

Hiteles pipettdval vegyiik ki a tiszta oldatbdl az 1. tablazat szerinti megfeleld alikvot mennyiséget. Tegyiik
a desztilldlélombikba.

Toltsiik fel megfelelé mennyiségd vizzel kb. 350 ml teljes térfogatra (lasd 1. megjegyzés), adjunk hozzd
10 g Arnd-féle 6tvozetet (4.9.), 50 ml magnézium-klorid oldatot (4.10.) és néhdny horzsakdészemcsét
(4.12.). Gyorsan csatlakoztassuk a lombikot a desztilldl6késziilékhez. Ovatosan melegitsiik koriilbeliil 30
percig. Ezutdn noveljiik a h6mérsékletet az ammonia kidesztilldldsa céljabol. Folytassuk a desztilldciot
koriilbeliil egy 6rdn dt. Ezt kovetSen a desztillilolombikban maradt folyadéknak szirupszertinek kell
lennie. Amikor a desztillicié befejez&dott, titrdljuk meg a gydjt6lombikban 1évé6 f616s sav mennyiségét
a 2.1. médszerben leirt eljards szerint.

1. megjegyzés
Ha a mintaoldat savas [felolddskor 20 ml higitott sdsavat (4.1.) adtunk hozz4], akkor az elemzéshez kivett
alikvot részt a kovetkezéképpen kell semlegesiteni: a desztilldlolombikba vitt alikvot részhez adjunk kb.

250 ml vizet, valamelyik indikdtor (4.11.1., 4.11.2., 4.11.3.) sziikséges mennyiségét, és gondosan razzuk
Ossze.

Semlegesitsiik 2 mol/l-es ndtrium-hidroxid oldattal (4.8.), és savasitsuk ismét egy csepp sésavval (4.1.).
Ezutédn folytassuk a 7.2. (mdsodik sor) szerint.

Vakpréba

Ugyanilyen feltételek mellett végezziink vakprébét (a minta elhagydsval) és ezt vegyiik figyelembe az
eredmény kiszdmitdsandl.

Kontrollvizsgdlat

Az elemzés megkezdése el6tt ellendrizziik a vélasztott véltozattdl fiiggGen 0,050-0,1 50 g nitrat-nitrogént
tartalmazo, frissen készitett natrium-nitrdt oldattal (4.13.), hogy a berendezés jol miikodik, és a megfelels
modszert alkalmazzuk.

Az eredmények kifejezése
Ldsd 2.2.1. médszer.

2.2.3. mdbdszer

A nitrit-nitrogén és az ammonianitrogén meghatdrozdsa Devarda-médszerrel
cél
Ez a médszer a nitrdt-nitrogén és az ammonianitrogén Devarda-maodszer szerinti, redukci6 Gtjan torténd
meghatdrozdsira vonatkozo eljdrdst dllapitja meg (az a., a b. és a c. véltozat figyelembevételével
modositott formédban).
Alkalmazisi teriilet

Lasd 2.2.1. mddszer.

A médszer elve

A nitrdtok és nitritek ammonidva redukaldsa erésen ligos oldatban, 45 % Al-t, 5 % Zn-t és 50 % Cu-t
tartalmazé fémotvozettel (Devarda-otvozet). Az ammonidt kidesztilldljuk, és meghatdrozott
koncentrdci6ji kénsav ismert térfogatd oldatdban nyeletjik el. A folos savat ndtrium- vagy
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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.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt, szén-dioxid és nitrogéntartalmu vegyiiletektSl mentes viz.
Higitott sosav: egy térfogatrész HCl (d = 1,18) + egy térfogatrész viz
Kénsav: 0,1 mol/l

. 1 . . , az a. véltozathoz.
Natrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbondtmentes:

0,1 mol/l
Kénsav: 0,2 mol/l
a b. valtozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez
Nitrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbondtmentes: fdzott 2. megjegyzést).
0,2 mol/l
Kénsav: 0,5 mol/l
a c. véltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez
Nitrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbondtmentes: fdzott 2. megjegyzést).
0,5 mol/l

Devarda-6tvozet analitikai célra

Poralakban gy, hogy 90-100 %-a dtessen a 0,25 mm?-nél kisebb lyukméretd szitdn, 50-75 %-a dtessen
a 0,075 mm2-nél kisebb lyukméretd szitdn.

Legfeljebb 100 g-os el6re csomagolt tivegek haszndlata javasolt.

Nétrium-hidroxid oldat, koriilbeliil 30 %-os NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniamentes

Indikdtoroldatok
Keverékindikator

A. oldat: Oldjunk fel 1 g metilv6rost 37 ml 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre
vizzel.

B. oldat: Oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink Ossze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikétor savas oldatban ibolyaszind, semleges oldatban sziirke, ltigos oldatban pedig z6ld. 0,5 ml-t
(10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvoros indikdtor

Oldjunk fel 0,1 g metilvorést 50 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel 100 ml-re vizzel és sziikség esetén
sziirjik le.

Ez az indikdtor (négy-6t csepp) az el6z§ helyett is hasznalhato.
Etanol, 95-96 %-os

Nétrium-nitrat analitikai célra

Késziilék

Lasd 2.1. modszer.

Desztilldlokésziilék megfelel§ térfogatt gomblombikkal, cseppfogéval elldtott desztilldlofeltéten keresztiil
csatlakozik a hitéhoz, és a gydjt6lombikot buborékcsapddval szerelték fel az ammoniaveszteség
elkeriilésére.

Az e meghatdrozashoz jovédhagyott késziilékfajtdt, az osszes szerkezeti jellemzé feltiintetésével az 5. dbra
tartalmazza.

10, 20, 25, 50, 100 és 200 ml-es pipettdk

500 ml-es mérélombik
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5.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Korkoros razogép (percenként 35-40 fordulattal)

A minta el6készitése

Lasd 1. mddszer.
Eljdrds

A vizsgdlati oldat elkészitése

Lasd 2.1. médszer: ,Az ammoénianitrogén meghatdrozdsa”.

Az oldat elemzése

Az oldat alikvot részében jelen 1év8 nitrdt-nitrogén mennyisége nem haladhatja meg az 1. tabldzatban
megadott maximdlis értéket megjelolt legnagyobb mennyiséget.

A kivalasztott vdltozatnak megfelelGen vigyiik a gydjt6lombikba a meghatdrozott koncentraciéji kénsav
1. tdbldzat szerinti, pontosan kimért mennyiségét. Adjuk hozzd a kivélasztott indikdtor (4.10.1., 4.10.2.)
megfelel§ mennyiségét, végiil annyi vizet, hogy a térfogat 50 ml legyen. A hiit6 végéhez toldott
tivegesGnek a folyadékfelszin alatt kell lennie. A buborékesapdat toltsiik fel desztilldlt vizzel.

A 2.1. moédszer 1. tdbldzata szerint hiteles pipettdval vegyiink ki 1 alikvot részt. Helyezzik a
desztilldl6lombikba.

Ontsiink megfelel6 mennyiség(i vizet a desztillilslombikba tigy, hogy a térfogat 250-300 ml legyen, és
adjunk hozzd 5 ml etanolt (4.11.) és 4 g Devarda-6tvozetet (4.8.). (Lasd 2. megjegyzés.)

Ugyelve az amméniaveszteség elkeriilésére, ontsiink a lombikba kériilbeliil 30 ml 30 %-os
natrium-hidroxid oldatot (4.9.) és végiil — savban oldhaté minta esetében — olyan tovabbi mennyiséget,
amely elegendd az elemzéshez kivett alikvot részben jelen 1évé sésav (4.1.) semlegesitéséhez.
Csatlakoztassuk a desztilldlolombikot a késziilékhez, iigyelve a csatlakozdsok tomitettségére. Ovatosan
razzuk meg a lombikot, hogy a tartalmat osszekeverjiik.

Ovatosan melegitsiik, hogy a hidrogénfejlédés kb. fél 6ra alatt észrevehetSen csokkenjen, és a folyadék
forrdsba jojjon. Folytassuk a desztilliciot, a h6t agy novelve, hogy kb. 30 perc alatt legalabb 200 ml
desztillaljon dt (ne noveljiik a desztillicids id6t 45 percen tiil).

Amikor a desztilldci6 befejezdott, vegyiik le a gydjtGlombikot, vatosan 6blitsiik le az tivegesé tolddst
és a buborékcesapdat, és a gy(jtSlombik tartalmat 6ntsiik 4t titrdlo lombikba. Titrdljuk a savfeleslegeta 2.1.
modszer szerinti eljdrdssal.

2. megjegyzés

Kalcium sok, mint kalcium-nitrét és kalcium-ammonium-nitrét jelenlétében a desztillacio el6tt az alikvot
részben levé minta minden grammjdra, 0,700 g dindtrium-hidrogén-foszfatot (Na,HPO,.2H,0) kell adni
a Ca(OH), képzddés megakadélyozdsdra.

Vakpréba

Végezziink vakprébdt (a minta elhagydsdval) hasonld feltételek mellett és azt vegyik figyelembe a
végeredmény kiszamitdsdnal.

Kontrollvizsgdlat

Az elemzés elvégzése eldtt ndtrium-nitrdt frissen késziilt, a kivélasztott valtozattél fiiggden 0,050-0,150 g
nitratkotésd nitrogént tartalmazo oldatdval ellendrizziik, hogy a berendezés jol mikodik, és a modszert
helyesen alkalmazzuk.

Az eredmények kifejezése

Lasd 2.2.1. mddszer.
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5. dbra

+ 1

|
|

Magyarazat az 5. dbrahoz
a) 750 ml-s (1 000 ml-s) hossztinyakt gmblombik, kénikus nyakkal.
b) Desztillicios feltét cseppfogdval, és kivezetésénél 18-as gombesiszolattal.

¢) Konyokess a bevezetésnél 18-as gombesiszolattal, konikus csepegtetd véggel (a gombesukld helyett megfeleld
gumicsatlakozé is haszndlhat).

d) Hatgolyds golyoshiitd, iivegesd tolddssal, amely dtvezet egy gbzcsapdaval felszerelt gumidugén.
¢) 750 ml-es gydjtSlombik a desztillitum gydjtésére.

f) Buborékcsapda az ammoniaveszteség megelGzésére

A berendezés boroszilikat ivegbdl késziil.
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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.

2.3. mébdszer

Az 6sszes nitrogéntartalom meghatdrozdsa

2.3.1. mébdszer

Az osszes nitrogéntartalom meghatdrozdsa nitritmentes kalcium-cidgnamidban
cél

Ez a médszer a nitrdtmentes kalcium-cidnamid 6sszes nitrogéntartalmanak meghatdrozdsara vonatkozé
eljarast allapitja meg.

Alkalmazisi teriilet
Kizdrélag (nitrdtmentes) kalcium-cidnamidhoz.

A médszer elve

A Kjeldahl-roncsoldst kovetéen az ammoniakotésben levé nitrogént natrium-hidroxiddal felszabaditjuk,
és ismert térfogatti, meghatdrozott koncentracioji kénsavoldatban nyeletjiik el.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz, szén-dioxidtdl és nitrogén vegyiiletektl mentes.

Higitott kénsav (d,, = 1,54 g/ml): egy térfogatrész kénsav (d,, = 1,84 g/ml) plusz egy térfogatrész viz.
Kalium-szulfat analitikai célra

Réz-oxid (CuO): 0,3-0,4 g minden becsléshez vagy réz-szulfat pentahidrat (CuSO,. 5H,0 egyenértékd
mennyisége, 0,95-1,25 g minden becsléshez

Nétrium-hidroxid oldat, koriilbeliil 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniamentes

Kénsav: 0,1 mol/l
Natrium- vagy kdlium-hidroxid oldat, karbondtmentes: az . viltozathoz (lésd 2.1. médszer).
0,1 mol/l

Kénsav: 0,2 mol/l

a b. véltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez
Nitrium- vagy kdlium-hidroxid oldat, karbondtmentes: flizott 2. megjegyzést).
0,2 mol/l

Kénsav: 0,5 mol/l
a c. véltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez

Nétrium- vagy kélium-hidroxid oldat, karbondtmentes: flizott 2. megjegyzést).
0,5 mol/l

Indikdtoroldatok

Keverékindikdtor

A. oldat: Oldjunk fel 1 g metilv6rost 37 ml 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre
vizzel.

B. oldat: Oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 6ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszind, semleges oldatban sziirke, ligos oldatban pedig zold szind.
0,5 ml-t (10 cseppet) haszndljunk.

Metilvoros indikdtor

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban és toltsiik fel 100 ml-re vizzel. Sziikség esetén
sziirjiik le. Ez az indikdtor (4-5 csepp) az el6z8 helyett is haszndlhato.
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4.12.

4.13.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Horzsakd forraskonnyité granuldtum, sésavban mosott, izzitott
Kélium-tiociandt analitikai célra

Késziilék

Desztilldlokésziilék, ldsd 2.1. médszer: ,Az ammoénianitrogén meghatdrozdsa”.
Megfelel$ drtartalmd, hosszi nyaki Kjeldahl-lombik

50, 100 és 200 ml-es pipettdk

250 ml-es mérélombik

A minta elGkészitése

Ldsd 1. médszer.
Eljdras
A vizsgdlati oldat elkészitése

Mérjiink be 0,001 g pontossdggal 1 g mintdt Kjeldahl-lombikba. Adjunk hozzd 50 ml higitott kénsavat
(4.1.), 10 és 15 g kozotti mennyiségi kdlium-szulfétot (4.2.) és az eldirt katalizdtort (4.3.). Melegitsiik
lassan a viz elpdrologtatdsa céljabol, majd 2 6rdn 4t forraljuk dvatosan, hagyjuk lehdlni, és higitsuk
100-150 ml vizzel. Hiitsiik le djra, vigyiik a szuszpenzidt veszteség nélkiil 250 ml-es lombikba, toltsitk
fel a jelig vizzel, rdzzuk ossze, és szdraz szlir6n sztrjik széraz lombikba.

Az oldat elemzése

Pipettdval vigyiink dt az igy kapott oldatbél 50, 100 vagy 200 ml mennyiséget a vélasztott varidcionak
megfelelGen (ldsd 2.1. mddszer), és desztillaljuk ki az ammonidt a 2.1. mddszer szerint, megfelel§
mennyiségli NaOH oldatot (4.4.) hozzdadva a jelentds felesleg biztositdsa érdekében.

Vakpréba

Végezziink vakprobét (a minta elhagydsdval) ugyanilyen feltételek mellett és ezt vegyiik alapul a
végeredmény kiszdmitdsakor.

Kontrollvizsgdlat

Az elemzés elvégzése el6tt ellendrizziik, hogy a berendezés megfeleléen mikodik-e és helyesen
alkalmazzuk a moddszert, kdlium-tiociandt mérdoldat (4.13.) alikvot részének a felhaszndldsaval,
megkozelitve a mintdban 1évé nitrogénkoncentracidjat.

Az eredmények kifejezése

Fejezziik ki az elemzés eredményét az elemzésre kapott miitrdgya nitrogén (N) tartalmanak szdzalékaban.
a. véltozat: N % = (50-A) x 0,7

b. véltozat: N % = (50-A) x 0,7

c. véltozat: N % = (35-A) x 0,875

2.3.2. mé6dszer

Az 6sszes nitrogén meghatdrozasa nitrittartalmd kalcium-cidnamidban
cél
Ez a médszer a kalcium-cidnamid osszes nitrogéntartalmédnak meghatdrozdsira vonatkozé eljardst
allapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

Ez a mddszer nitrdttartalm kalcium-cidnamidra vonatkozik.
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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.

A médszer elve

A Kjeldahl-mddszer kozvetleniil nem alkalmazhat6 nitrdttartalmi kalcium-cidnamidokra. Ezért a
nitrdt-nitrogént fémvassal és 6n(Il)-kloriddal ammoénidva redukéljuk a Kjeldahl-roncsolds elétt.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtdl és nitrogéntartalma vegyiilett6l mentes.
Kénsav (d,, = 1,84 g/ml)
Hidrogénben redukélt vaspor

Kélium-szulfat, finoman poritott, analitikai célra

Kénsav: 0,1 mol/l

. véltozathoz (lisd 2.1. médszer).
Nétrium- vagy kdlium-hidroxid oldat, karbondtmentes: az a. vltozathoz (lds médszer)

0,1 mol/l

Kénsav: 0,2 mol/l
a b. véltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez

Nétrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbonatmentes: [ ftizott 2. megjegyzést).
0,2 mol/l

Kénsav: 0,5 mol/l

a c. véltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez
Nétrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbondtmentes: [ flizott 2. megjegyzést).
0,5 mol/l

Indikdtoroldatok

Keverékindikator

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre
vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.
Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszind, semleges oldatban sziirke, ligos oldatban pedig zold szind.
0,5 ml-t (10 cseppet) haszndljunk.

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban, toltsiik fel 100 ml-re vizzel és sziikség esetén
sztirjiik le. Ez az indikdtor (4-5 csepp) az el6z8 helyett is haszndlhato.

On(Il)-klorid oldat
Oldjunk fel 120 g SnCl, 2H,0-t 400 ml tomény sésavban (d,, = 1,18 g/ml) és toltsiik fel 1 literre vizzel.
Az oldatnak tokéletesen tisztdnak kell lennie és kozvetleniil felhaszndlds elstt kell elkésziteni.
Elengedhetetlen ellendrizni az 6n(ll)-klorid redukalé kapacitdsat.

Megjegyzés

Oldjunk fel 0,5 g SnCl, 2H,0-t 2 ml tomény sdsavban (d,, = 1,18 g/ml) és toltsiik fel az 50 ml-es jelig

vizzel. Utdna adjunk hozzd 5 g Rochelle-s6t (kdlium-ndtrium-tartardt) és annyi analitikai tisztasiga
nétrium-bikarbondtbdl késziilt oldatot ahhoz, hogy az oldat lakmusz papirral ligos kémhatdst mutasson.

Titréljuk 0,1 mol/l-es jodoldattal keményit6 indikdtor mellett.
1 ml 0,1 mol/l-es jodoldat 0,01128 g SnCl, H,0O-nak felel meg.

Az igy elkészitett oldatban jelen 1év8 osszes on legaldbb 80 %-dnak kétértékd formaban kell lennie. A
titrdldshoz legaldbb 35 ml 0,1 mol/l-es jodoldatot kell hasznalni.
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4.12. Koriilbeliil 30 % NaOH-t (d,, = 1,33 g/ml) tartalmazé ndtrium-hidroxid oldat, amméniamentes
4.13. Nitrdt-amménia mérGoldat

Mérjiink ki 2,5 g analitikai tisztasdgli kdlium-nitrdtot és 10,16 g analitikai tisztasdga
ammonium-szulfitot, majd helyezziik azokat 250 ml-es mérélombikba. Oldjuk fel vizzel és toltsiik fel
250 ml-re. Ezen oldat 1 ml-e 0,01 g nitrogént tartalmaz.

4.14. Horzsaké forraskonnyit§ granuldtum, sGsavban mosott és izzitott
5. Késziilék

Lasd 2.3.1. mddszer.
6. A minta elGkészitése

Lasd 1. modszer.

7. Eljdras
7.1. A vizsgdlati oldat elkészitése

Mérjiink le 0,001 g pontossdggal 1 g mintat és tegyiik a Kjeldahl-lombikba. Adjunk hozzd 0,5 g vasport
(4.2) és 50 ml 6n(ll)-klorid oldatot (4.11.), keverjik meg és hagyjuk dllni fél 6ran 4t. Allds kozben
keverjitkk meg 10, illetve 20 perc milva. Azutdn adjunk hozzd 10 g kalium-szulfitot (4.3.) és 30 ml
kénsavat (4.1.). Forraljuk fel és folytassuk a forraldst a fehér fust megjelenését kovetGen 1 6rdn dt. Hagyjuk
htilni és higitsuk 100 és 150 ml kozotti térfogati vizzel. Vigyiik 4t a szuszpenzit veszteség nélkiil 250
ml-es mérélombikba, hiitsiik le és toltsiik fel a jelig vizzel, keverjitk meg és szdraz sz(irén szfirjiik le széraz
gytjtdedénybe. Ahelyett, hogy leszivatnank a szuszpenzi6t a 2.1. mddszer sordn haszndlt a., b. vagy c.
véltozat alkalmazdsa céljdbol, az ebben az oldatban 1év6 ammonianitrogén kozvetleniil is desztilldlhato,
miutdn megfelel mennyiség( natrium-hidroxidot adtunk hozzd a jelentds felesleg biztositdsa érdekében
(4.12)

7.2. Az oldat elemzése

A 2.1. médszerben hasznélt a., b. vagy c. vdltozat szerint pipettdval vigyiink 4t az igy kapott oldatbdl 50,
100 vagy 200 ml-t. Desztilldljuk az ammonidt a 2.1. médszerben leirt folyamat szerint, tigyelve arra,
hogy a nagy felesleg biztositdsdhoz elegendS ndtrium-hidroxid oldatot (4.12.) adjunk a
desztilldlolombikba.

7.3. Vakproba

Végezziink vakprobat (a minta elhagydsaval) ugyanilyen feltételek mellett és ezt vegyiik figyelembe a
végeredmény kiszdmitdsakor.

7.4. Kontrollvizsgdlat

Az elemzés elvégzése el6tt a nitrdtos kalcium-cidnamidban taldlhaté cidnamid-, illetve nitrdt-nitrogén
mennyiséggel Osszemérhet6 mennyiségli ammoénia- €és nitrdt-nitrogén mennyiséget tartalmazé
mérdoldattal ellendrizziik, hogy a berendezés megfeleléen mtikodik, és helyesen alkalmazzuk a
modszert.

E célbdl ontsiink 20 ml meghatdrozott koncentraciéju oldatot (4.13.) a Kjeldahl-lombikba.
Végezziik el az elemzést a 7.1. és a 7.2. pontban lefrt médszer szerint.

8. Az eredmények kifejezése

Az elemzés eredményét az elemzésre kapott miitrdgya Osszes nitrogén (N) tartalmanak szdzalékdban kell
kifejezni.

a. véltozat: N % = (50-A) x 0,7
b. véltozat: N % = (50-A) x 0,7

c. valtozat: 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.

2.3.3. mdbdszer

Az osszes nitrogéntartalom meghatirozdsa karbamidban
cél
Ez a médszer a karbamid 6sszes nitrogéntartalménak meghatdrozdsara vonatkozo eljarast dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Ez a modszer kizdrdlag nitrdtmentes karbamid-mitrdgydkra alkalmazhatd.

A médszer elve

A karbamidot kénsav jelenlétében torténd forraldssal veszteség nélkiil ammonidvé alakitjuk. Az gy
kapott ammoénidt a megligositott oldatbdl kidesztilldljuk, a desztillitumot meghatérozott

ldgoldattal visszatitrdljuk.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtdl és nitrogéntartalma vegyiiletektdl mentes.
Tomény kénsav (d,, = 1,84 g/ml)

Nétrium-hidroxid oldat, koriilbeliil 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniamentes

Kénsav: 0,1 mol/l

. véltozathoz (ldsd 2.1. mé .
Natrium- vagy kdlium-hidroxid oldat, karbondtmentes: az a. vikozathoz (lésd médszer)

0,1 mol/l
Kénsav: 0,2 mol/l
a b. viltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez
Nétrium- vagy kélium-hidroxid oldat, karbondtmentes: [ fdizott 2. megjegyzést).
0,2 mol/l
Kénsav: 0,5 mol/l
a c. véltozathoz (ldsd a 2.1. mddszerhez

Nétrium- vagy kélium-hidroxid oldat, karbondtmentes: [ fdizott 2. megjegyzést).
0,5 mol/l

Indikdtoroldatok
Keverékindikator

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre
vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 6ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszind, semleges oldatban sziirke, ligos oldatban pedig z6ld szind.
0,5 ml-t (10 cseppet) haszndljunk.

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban és toltsiik fel 100 ml-re vizzel. Sziikség esetén
sziirjiik le. Ez az indikdtor (4-5 csepp) is hasznalhaté az el6z6 helyett.

Horzsaké forrdskonnyits granuldtum, sésavban mosott, izzitott

Karbamid, analitikai célra

Késziilék

Desztillacios berendezés, lasd 2.1. médszer: ,Az ammonianitrogén meghatdrozdsa”.
500 ml-es mérélombik.

25, 50 és 100 ml-es pipettdk.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

A minta elSkészitése

Lasd 1. modszer.
Eljrds
Oldatkészités

Mérjiink le 0,001 g pontossiggal 2,5 g-ot az elSkészitett mintdbdl, helyezziik 300 ml-es
Kjeldahl-lombikba és nedvesitsitk meg 20 ml vizzel. Keverjiink bele 20 ml tomény kénsavat (4.1.) és
adjunk hozzd néhdny szem iiveggyongyot a hirtelen forrds megel6zésére. A kifrocsogés megelSzése
érdekében helyezziink hossza szdra tivegtolesért a lombik nyakdba. Kezdetben lassan melegitsik, majd
fokozzuk a hét mindaddig, mig fehér fiist nem figyelhetd meg (30-40 perc).

Hitsitk le és higitsuk 100-150 ml vizzel. Vigyiik dt veszteség nélkiil 500 ml-es mérélombikba, az
tiledékeket is dtontve. Hagyjuk lehtilni szobahdmérsékletre. Toltsiik fel a jelig vizzel, keverjiik dssze és
sziikség esetén szdraz szlir6n szirjik le szdraz gydjtGlombikba.

Az oldat elemzése

Az igy kapott oldatbdl hiteles pipettdval vigyiink 4t 25, 50 vagy 100 ml mennyiséget a
desztillalolombikba, a valasztott véltozat szerint (lasd 2.1. mddszer). Desztillljuk ki az amméniat a 2.1.
modszer szerint, megfelel6 mennyiségti NaOH-t (d,, = 1,33 g/ml) (4.2.) adva a desztilldlslombikba, a
megfelelS felesleg biztositdsa érdekében.

Vakpréba

Ugyanilyen feltételek mellett végezziink vakprobdt (a mintdt elhagyva) és ezt vegyiik figyelembe a
végeredmény kiszdmitdsdndl.

Kontrollvizsgdlat

Az elemzés elvégzése el6tt frissen készitett karbamidoldat (4.11.) alikvot részével ellendrizzik, hogy a
berendezés megfeleléen mikodik, és helyesen alkalmazzuk a médszert.

Az eredmények kifejezése

Fejezziik ki az eredményt az elemzésre kapott mitragya nitrogén (N) tartalmanak szdzalékdban.

a. véltozat: N % = (50-A) x 1,12

b. véltozat: N % = (50-A) x 1,12

c. valtozat: N % = (35-A) x 1,40

2.4. moédszer

Cidnamid-nitrogén meghatdrozdsa

cél

Ez a médszer a cidnamid-nitrogén meghatdrozasdra vonatkozd eljrdst dllapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

Kalcium-cidnamid és kalcium-cidnamid/nitrat keverékek.

A médszer elve

A cidnamid-nitrogént eziistkomplexként lecsapjuk és a csapadékbdl a Kjeldahl-médszerrel becstiljiik.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtdl és nitrogéntartalma vegyiiletektdl mentes.
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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.

Vizmentes ecetsav (jégecet)

10 tomegszazalék ammoniagdzt tartalmazé ammoniaoldat (d ,, = 0,96 g/ml)

Tollens-féle ammdnia-eziist oldat
Elegyitsiink 500 ml 10 %-os eziist-nitrdtot (AgNO;) vizben 500 ml 10 %-os ammonidval (4.2.).

Fény, hé és leveg6 hatdsdnak feleslegesen ne tegyiik kil Az oldat rendszerint évekig elall. Amig az oldat
atlatsz6 marad, a reagens j6 mindség(i.

Tomény kénsav (d,, = 1,84 g/ml)
Kalium-szulfdt analitikai célra

Réz-oxid (CuO), 0,3-0,4 g minden becsléshez, vagy réz-szulfit-pentahidrat (CuSO,. 5H,0) egyenértékd
mennyisége 0,95-1,25 g minden becsléshez

Natrium-hidroxid oldat, koriilbeliil 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), ammoniamentes
Kénsav: 0,1 mol/l

Nétrium- vagy kélium-hidroxid oldat: 0,1 mol/l
Indikdtoroldatok

Keverékindikator

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre
vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszind, semleges oldatban sziirke, ltigos oldatban pedig zold szind.
0,5 ml-t (10 cseppet) haszndljunk.

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban, toltsiik fel 100 ml-re vizzel. Sziikség esetén
sztirjiik le. Ez az indikdtor (4-5 csepp) az el6z8 helyett is haszndlhat.

Horzsaké forraskonnyité granuldtum, sésavban mosott, izzitott

Kélium-tiociandt analitikai célra

Késziilék

Desztilldcids berendezés, ldsd 2.1. mddszer: ,Az ammoénianitrogén meghatdrozdsa”.
500 ml-es mérSlombik (pl. Stohmann-lombik)

Megfelel§ tirtartalmt (300-500 ml), hosszt nyakd Kjeldahl-lombik

50 ml-es pipetta

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elGkészitése
Lasd 1. modszer.
Eljaras

Biztonsdgi intézkedések

Ammonia-eziist oldat haszndlatakor véddszemiiveg viselése kotelezd. Ha a folyadék felszinén vékony
hartya képzdGdik, razk6dds hatdsdra robbands kovetkezhet be, a legnagyobb 6vatossdg indokolt.
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7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

A vizsgdlati oldat elkészitése

Mérjiink ki 0,001 g pontossdggal 2,5 g-ot a mintdbdl, és helyezziik kis porcelin mozsarba. Dorzsoljitk
el a mintat hdromszor vizzel, a vizet minden dorzsolés utdn az 500 ml-re kalibrilt Stohmann-lombikba
(5.2.) toltve. Vigyiik 4t veszteség nélkiil a mintdt az 500 ml-es Stohmann-mérélombikba, belemosva a
dorzsmozsarat, a dorzsol6t és a tolesért is. Toltsiik fel kb. a 400 ml-es jelig vizzel. Adjunk hozzd 15 ml
ecetsavat (4.1.). Razassuk a korkoros razogéppel (5.5.) két 6ran ét.

Toltsiik fel az 500 ml-es jelig vizzel, keverjiik 6ssze és szrjik le.

Az elemzést a lehetd leggyorsabban kell elvégezni.

Az oldat elemzése
A szfirletbd] vigyiink 4t 50 ml-t egy 250 ml-es f6z6pohérba.

Adjunk hozzd amméniaoldatot (4.2.), amig kissé ltigossd nem vilik, és adjunk hozzd 30 ml meleg
ammonids eziist-nitratot (4.3.) a cidnamid sdrga szind eziistkomplexének levélasztdsa céljabol.

Hagyjuk dllni mdsnapig, sztirjiik le és oblitsiik ki a csapadékot hideg vizzel, mig teljesen amméniamentes
nem lesz.

A szlir6t és a csapadékot még nedvesen helyezziik Kjeldahl-lombikba, adjunk hozzd 10-16 g
kélium-szulfitot (4.5.), az elSirt mennyiségdi katalizdtort (4.6.), majd 50 ml vizet és 25 ml tomény
kénsavat (4.4.). Melegitsiik lassan a lombikot dvatos rdzogatds mellett, amig az elegy forrni kezd.
Noveljiik a hét és addig forraljuk, amig a lombiktartalom szintelen vagy viligoszold nem lesz.

Folytassuk a forraldst 1 éran at, majd hagyjuk lehdlni.

Vigyiik 4t a folyadékot veszteség nélkiil a Kjeldahl-lombikbdl a desztillalélombikba, adjunk hozzd egy
kevés forrdskonnyitd horzsakd granuldtumot (4.11) és toltsiik fel vizzel koriilbeliil 350 ml-re. Keverjiik
6ssze és hiitsiik le.

Desztilldljuk ki az amménidt a 2.1. médszer a. viltozata szerint tigy, hogy elegendd mennyiségii NaOH
oldatot (4.7.) adunk hozz, jelentds felesleg biztositdsa érdekében.

Vakpréba

Végezziink vakprobét (a minta elhagydsdval) ugyanilyen feltételek mellett és ezt vegyiik figyelembe a
végeredmény kiszdmitdsdnal.

Kontrollvizsgdlat

Az elemzés elvégzése el6tt 0,05 g nitrogénnek megfeleld kalium-tiociandt méréoldat (4.12.) vett alikvot
részével ellendrizziik, hogy a berendezés megfeleléen miikodik, és helyesen alkalmazzuk a médszert.

Az eredmények kifejezése

Fejezziik ki az eredményt az elemzésre kapott miitragya nitrogén (N) tartalmdnak a szdzalékdban.

%N = (50~ A)x0,56

2.5. mébdszer

Karbamid biuret tartalmédnak spektrofotometrids meghatirozasa

cél

Ez a modszer a karbamid biurettartalménak meghatérozdsara vonatkoz6 eljdrast dllapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

Ez a modszer kizardlag karbamidra alkalmazhaté.
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3. A médszer elve

Ligos kozegben, kélium-ndtrium-tartardt jelenlétében a biuret és a kétértékd réz ibolyaszind
réz(Il)-komplexet képez. Az oldat optikai stirtiségét mérjik, kb. 546 nm (nanométer) hullimhosszon.

4. Reagensek

Desztilllt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtdl és ammonidtél mentes. E viz mindsége killonosen
fontos ebben a meghatdrozdsban.

4.1. Metanol

4.2. Kénsavoldat, koriilbeliil 0,1 mol/l

4.3. Natrium-hidroxid oldat, koriilbeliil 0,1 mol/l
4.4, Kdlium-ndtrium-tartardt liigos oldata

1 literes mérlombikban oldjunk fel 40 g natrium-hidroxidot 500 ml vizben és hagyjuk lehdlni. Adjunk
hozzé 50 g kdlium-ndtrium-tartardtot (NaKC,H,O.4H,0). Toltsiik fel a jelig. Felhasznélds el6tt hagyjuk
dllni 24 6ran 4t.

4.5. Réz-szulfdt oldat
1 literes mérSlombikban oldjunk fel 15 g réz-szulfat-pentahidratot (CuSO,.5H,0) 500 ml vizzel. Toltsiik
fel a jelig.

4.6. Frissen készitett biuret mérdoldat

250 ml-es mérélombikban oldjunk fel 0,250 g tiszta biuretet () vizzel. Toltsiik fel 250 ml-re. Ezen oldat
1 ml-e 0,001 g biuretet tartalmaz.

4.7. Indikdtoroldat

100 ml-es mérdlombikban oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanollal és toltsiik fel 100 ml-re
vizzel. Az esetlegesen visszamaradé oldhatatlan anyagokat sz(irjiik le.

5. Késziilék

5.1. Spektrométer vagy fotométer olyan érzékenységii és pontossigt sztirSkkel, amelyek lehet6vé teszik
0,5 % T-nél kisebb mennyiség reprodukaldsat (2).

5.2. 100, 250 és 1 000 ml-es mérélombik

5.3. 2, 5,10, 20, 25 és 50 ml-es osztott pipettdk vagy egy 25 ml-es, 0,05 ml beosztdsu biiretta.
5.4. 250 ml-es f6z8pohdr

6. A minta elSkészitése

Lasd 1. médszer.
7. Eljirds
7.1. A kalibrdcids gorbe elkészitése

Vigyiik a biuret mérGoldat (4.6.) 0, 2, 5, 10, 20, 25 és 50 ml-es részleteit egy 7 db 100 ml mérSlombikbol
ll6 mérélombik-sorozatba. Toltsiik fel ezeket koriilbeliil 50 ml-re vizzel, adjunk hozzd 1 csepp
indikdtort (4.7.) és sziikség esetén semlegesitsiik 0,1 mol/l-es kénsavval (4.2.). Keverjiink az oldatokba
20 ml ligos tartardtoldatot (4.4.), majd 20 ml réz-szulfat oldatot (4.5.).

Megjegyzés
Ezeket az oldatokat (4.4. és 4.5.) két pontos biirettdval vagy még inkdbb pipettdval kell bemérni.
Toltsiik fel a jelig desztilldlt vizzel, keverjiik ossze és hagyjuk dllni 15 percig 30 (¢ 2) °C hémérsékleten.

(") A biuret el6sz6r ammonids oldattal (10 %), majd acetonnal torténé mosdssal tisztithat6, vaikuumban szdritva.
(%) Lasd a fiiggelék 9. pontjat.
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7.2.

7.3.

Referenciaként a ,0” biuret méréoldatot hasznalva mérjilk meg az egyes oldatok abszorbancidjt kb.
546 nm hullimhosszon, megfelel§ vastagsagu kiivettdban.

Vegyiik fel a kalibracids-gorbét, ahol az abszorbanciaértékek legyenek az ordindtin, a megfelel§
biuretmennyiségek pedig, milligrammban megadva, az abszcisszdn.

A vizsgdlati oldat elkészitése

Meérjiink le 0,001 g pontossdggal 10 g-ot az el6készitett mintabdl; oldjuk fel kb. 150 ml vizzel egy 250
ml-es mér6lombikban és toltsiik fel a jelig. Sziikség esetén szrjik le.

1. megjegyzés

Amennyiben a vizsgdlati minta 0,015 g-ndl tobb ammoénia-nitrogént tartalmaz, oldjuk fel 250 ml-es
f6z6poharban 50 ml metanolban (4.1.). Pdrologtatdssal csokkentsitk kb. 25 ml térfogatra. Vigyiik 4t
veszteség nélkil 250 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel. Szitkség esetén szdraz redds
szlirGpapiron szdraz edénybe sziirjiik le.

2. megjegyzés

Az opaleszcencia kikiiszobolése: ha kolloid részecskék vannak jelen, sziiréskor nehézségek tdimadhatnak.
Ilyen esetben a vizsgélati oldatot a kovetkezGképpen kell elkésziteni: oldjuk fel a mintat 150 ml vizben,
adjunk hozzd 2 ml 1 mol/l-es sésavat, és sziirjitk 4t az oldatot sima, dupla, nagyon finom sz{ir6papiron
250 ml-es mérSlombikba. Mossuk a sztirSket vizzel, majd toltsiik fel a lombikot. Folytassuk az eljardst
a 7.3. ,Meghatdrozds” pontban el8irt eljrds szerint.

Meghatdrozds

A feltételezett biuret koncentracionak megfelelGen pipettdzzunk ki a 7.2. szerinti oldatbdl 25 vagy 50
ml-t, és vigyiik ezt a mennyiséget 100 ml-es mérélombikba, és ha sziikséges, semlegesitsiik 0,1 mol/l-es
reagenssel (4.2. vagy 4.3.), metilvoros indikdtor mellett, és ugyanolyan pontossiggal, mint ahogy a
standardgorbe felvételénél eljartunk, adjuk hozzd a kdliumndtrium-tartarat (4.4.) ldgos oldatdnak 20
ml-ét, és a rézoldatnak (4.5.) ugyancsak 20 ml-ét. Toltsiik jelig, alaposan keverjiik 6ssze, és hagyjuk dllni
15 percig 30 ( 2) °C hdmérsékleten.

Ezutdn végezziik el a fotometrids méréseket, és szamitsuk ki a karbamid biurettartalmat.

Az eredmények kifejezése

C x2,5

% biuret =

ahol
,C” a biuret kalibraci6s grafikonrdl milligrammban leolvasott tomege,

V" az alikvot rész térfogata:

Fiiggelék

Ha ,Jo” a monokromatikus fénysugarak intenzitdsa (a mérési hullimhosszon) a fénydteresztd kozegbe
belépéskor, ,J” pedig a kilépéskor, akkor:

- a transzmisszié faktora: T = l
Jo
o Jo
-  opacitds: ==
J

E = logO

optikai stirtiség:
— optikai stir(iség az optikai tithosszra vonatkoztatva k = —
s

E
CxS

a specifikus optikai stirtiségi koefficiens: K =

ahol
s = rétegvastagsag, centiméterben
¢ = koncentréci6, mg/l-ben

k = az anyagra jellemzé tényezd a Lambert-Beer torvény szerint.
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2.6. modszerek
Kiil6nb6z§ nitrogénformdk meghatirozisa azonos mintdban

2.6.1. mddszer

Kiil6nb6z6 nitrogénformdk meghatdrozisa a nitrogént nitrit-, ammoénia-, karbamid- és cidnamid-nitrogén

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.

formdjéban tartalmaz6 miitrdgydbdl vett azonos mintiban

cél

Ez a mddszer a nitrogén barmely formdjanak barmely egyéb forma jelenlétében torténé meghatérozdsara
vonatkoz6 eljarést dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Az 1. mellékletben el6irt valamennyi, a nitrogént killonboz8 formékban tartalmazé mditragya.

A médszer elve

Osszes oldhaté és oldhatatlan nitrogén

A standard miitragydk jegyzéke (I. melléklet) szerint ezt a meghatdrozdst kalcium-cidnamidot tartalmazo
termékekre kell alkalmazni.

Nitrdtok hidnyédban a vizsgélati mintdt kozvetlen Kjeldahl-médszerrel kell elroncsolni.

Nitratok jelenlétében a vizsgdlati mintdt fémvassal és 6n(Il)-kloriddal végzett redukciot koveten
Kjeldahl-médszerrel kell elroncsolni.

Az ammoénidt mindkét esetben a 2.1. mdédszer szerint hatdrozzuk meg.
Megjegyzés
Amennyiben az elemzés 0,5 %-ndl magasabb oldhatatlan nitrogéntartalmat mutat, arra

kovetkeztethetiink, hogy a miitragya tartalmazza az oldhatatlan nitrogénnek egyéb olyan formdit is,
amelyek nem szerepelnek az I. mellékletben taldlhaté jegyzékben.

Oldhaté nitrogénformdk

A kovetkezdket ugyanabbdl a vizsgilati oldatbdl vett, killonb6z6 alikvot részekbdl hatdrozzuk meg:
osszes oldhaté nitrogén:
nitrdt hidnydban, kozvetlen Kjeldahl-roncsoldssal,

nitrét jelenlétében, az oldat Ulsch szerinti redukcidjit kovetSen kivett alikvot részének Kjeldahl szerinti
roncsoldsdval; az ammonia meghatdrozdsa mindkét esetben a 2.1. mddszer szerint torténik;

osszes oldhatd nitrogén, a nitrat-nitrogén kivételével, Kjeldahl-roncsoldssal a nitrat-nitrogén savas
kozegben vas-szulfattal tortént kivondsa utdn, ahol az ammoénia meghatdrozdsa a 2.1. médszer szerint
torténik;

nitrat-nitrogén, kiilonbség szerint:

kalcium-cidnamid hidnydban a 3.2.1.2. és a 3.2.2. kozotti killonbség vagy az Gsszes oldhaté nitrogén
(3.2.1.2), valamint az ammonianitrogén és a karbamidkotést szerves nitrogén osszege (3.2.4.+3.2.5.)
kozotti killonbség alapjan,

kalcium-cidnamid jelenlétében, a 3.2.1.2. és a 3.2.2. kozotti kilonbség vagy a 3.2.1.2. és a
3.2.4.+3.2.5.+3.2.6. Osszege kozotti kilonbség alapjan;

ammonia-nitrogén:

kizdr6lag ammonia-nitrogén, illetve ammonia- + nitrdt-nitrogén jelenlétében az 1. mddszer
alkalmazdsaval,

karbamid-nitrogén, és/vagy cidnamid-nitrogén jelenlétében hideg desztilldldssal, enyhe ltgositdst

kovetden, az ammonidt ismert koncentrdci6ji kénsavban elnyeletve és a 2.1. mddszer szerint
meghatdrozva;
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3.2.5.

3.2.5.1.

3.2.5.2.

3.2.5.3.

3.2.6.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

karbamid-nitrogén:
uredz segitségével ammoénidva alakitva, amelyet ismert koncentraciéji sésavval titrdlunk meg,

vagy

gravimetrids modszerrel xanthidrollal: az egyiitt levalo biuretet nagyobb hiba nélkil karbamidként
szdmolhatjuk, mivel a biurettartalom ezekben az Gsszetett mitrdgydkban abszolit értékben alacsony,

vagy

kiilonbség szerint, a kovetkezd tdblizatnak megfelelGen:

Nitrat- Amménia- | Cidnamid- a1
Eset L L L Kiilonbség szamitdsa
mtrogen mtrogen n1tr0gen
1 nincs van van (3.2.1.1.) = (3.2.4.2. + 3.2.6.)
2 van van van (3.2.2.) = (3.2.4.2. + 3.2.6.)
3 nincs van nincs (3.2.1.1.) - (3.2.4.2)
4 van van nincs (3.2.2) - (3.2.4.2)

cidnamid-nitrogén, eziistvegyiiletként torténd lecsapdsat kovetden a csapadékbdl Kjeldahl-modszerrel
torténd becsiilése.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz.
Kalium-szulfét, analitikai célra

Hidrogénnel redukdlt vaspor (a vas elirt mennyiségének képesnek kell lennie legaldbb 50 mg
nitrat-nitrogén redukaldsara)

Kélium- tiocianat, analitikai célra
Kalium- nitrat, analitikai célra
Ammonium-szulfat, analitikai célra
Karbamid, analitikai célra

1:1 térfogatardnyban higitott kénsav: egy térfogatrész kénsav (d,, = 1,84 g/ml) egy térfogatrész vizben

sz

On(11)-klorid oldat

Oldjunk fel 120 g SnCl, 2H,0-t 400 ml témény sésavban (d,, = 1,18 g/ml) és toltsiik fel 1 literre vizzel.
Az oldatnak tokéletesen tisztdnak kell lennie, és kozvetleniil a felhaszndlds elStt kell elkésziteni.

Megjegyzés

Elengedhetetlen az on(ll)-klorid redukaloképességét ellendrizni: oldjunk fel 0,5 g SnCl, 2H,0-t 2 ml
tomény sésavban (d,, = 1,18 g/ml) és toltsiik fel 50 ml-re vizzel. Utdna adjunk hozzd 5 g Rochelle-sot
(kdlium-natrium-tartarat), majd annyi szédabikarbonat, hogy az oldat lakmuszpapirral ligos kémhatast
mutasson.

Titréljunk 0,1 mol[l-es jodoldattal keményits indikdtor mellett.

1 ml 0,1 mol/l-es jédoldat 0,01128 g SnCl, 2H,0-nak felel meg.

Az igy elkészitett oldatban jelen 1év6 Gsszes 6n legaldbb 80 %-dnak kétértékd formaban kell lennie. Ezért
a titrdldshoz legaldbb 35 ml 0,1 mol/l-es jodoldatot kell hasznalni.
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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.

Kénsav (d,, = 1,84 g/ml)

Higitott sosav: egy térfogatrész sosav (d,, = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz
Ecetsav: 96-100 %-os

Koriilbelil 30 % (m/v) H,SO,-t tartalmazé kénsavoldat

Vas-szulfdt: kristalyos, FeSO,.7H,0

Oktil-alkohol

Kalium-karbondt telitett oldata

Natrium- vagy kalium-hidroxid meghatdrozott koncentraci6jii oldata: 0,1 mol/l (karbondtmentes)
Barium-hidroxid telitett oldata

Nétrium-karbondt oldat: 10 % (m/v).

Sésav: 2 mol/l

Meghatarozott koncentraciéji sésavoldat: 0,1 mol/l
Uredzoldat

Szuszpenddljunk 0,5 g aktiv uredzt 100 ml desztilldlt vizzel. 0,1 mol[l-es sésavval (4.24.), pH-mérGvel
allitsuk be a pH-értéket 5,4-re.

Xanthidrol

5 %-os etanolos vagy metanolos (4.31.) oldat (ne haszndljunk olyan terméket, amelyben sok az
oldhatatlan rész). Az oldatot jol zdrhaté edényben fénytél védve 3 honapig el lehet tartani.

Réz-oxid (CuO): 0,3-0,4 g becslésenként, vagy 0,95-1,25 g réz-szulft-pentahidrat ekvivalens
mennyisége (CuSO,. 5H,0) becslésenként.

Horzsaké forrdskonnyits granuldtum, sGsavban mosott, izzitott

Indikdtoroldatok

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre
vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszind, semleges oldatban sziirke, liigos oldatban pedig z6ld szind.
0,5 ml-t (10 cseppet) haszndljunk.

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban, toltsiik fel 100 ml-re vizzel és sziikség esetén
sz(irjik meg. Ez az indikdtor (4-5 csepp) az el6z6 helyett is hasznalhato.

Indikdtorpapirok

Lakmusz, bromtimolkék (vagy pH 6 és 8 kozotti valtozasra érzékeny papirok)

Etanol vagy metanol: 95 %-os oldat
Késziilék
Desztilldlokésziilék

Lasd 2.1. médszer.
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5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

Az ammdnianitrogén 7.2.5.3. analitikai médszerrel torténd becslésére szolgdlé késziilék (ldsd 6. dbra)

A késziilék specidlisan kiképzett, gombolyt tiveg fejrésszel elldtott szed6bdl dll, amelynek egy
oldalkivezet§ nyaka is van, a fejen keresztiil egy cseppfogdval elldtott cs6 nydlik ki, valamint egy
merdlegesen hajlitott cs6 a levegd bevezetésére. A csoveket egyszeri gumi csatlakozdssal lehet a
szed6hoz kapesolni. Fontos, hogy a levegdt bevezetd csd végének kiképzése megfelel formdja legyen,
mivel a gdzbuborékoknak tokéletesen kell eloszolniuk a szed6ben és a gdzmosdban 1évé oldatokban. A
legjobb erre a kis, gombaalakd gdzbevezetd fej, amelynek dtmérdje 20 mm, és kozben a keriiletén 6 db
1 mm-es nyildsa van.

A karbamid-nitrogén-uredz technikdval tirténd becslésére szolgdld késziilék (7.2.6.1.)

Ez a késziilék egy 300 ml-es Erlenmeyer-lombikbdl, egy csepegtetStolesérbdl és egy kis gdzmosobdl all
(ldsd 7. ébra).

Korkoros razégép (35-40 fordulat percenként)
pH-méré

Allithaté héfoka szaritészekrény

Uvegedények:

2,5, 10, 20, 25, 50 és 100 ml-es pipettdk,

300 és 500 ml-es hosszt nyaki Kjeldahl-lombikok,
100, 250, 500 és 1 000 ml-es mérélombikok,
zsugoritott iivegszlird tégelyek, 5-15 p pérusitmérs
mozsarak.

A minta elSkészitése

Lasd 1. modszer.
Elemzési médszer

Osszes oldhat6 és oldhatatlan nitrogén
Nitrat hidnydban
Roncsolds

Mérjiink be 0,001 g pontossdggal olyan mennyiségi mintdt, amely maximum 100 mg nitrogént
tartalmaz. Vigyiik a desztilldlokésziilék lombikjéba (5.1.). Adjunk hozzd 10 és 15 g kozotti mennyiségt
kélium-szulfitot (4.1.), a katalizdtort (4.27.) és pdr szem forrdskonnyitd granuldtumot (4.28.). Ezutdn
adjunk hozza 50 ml higitott kénsavat (4.7.), és keverjitk gondosan ossze. El8szor 6vatosan melegitsiik,
idénként rdzogatva, amig a habzds megsztinik. Utdna gy dllitsuk be a melegitést, hogy az oldat
egyenletesen forrjon, az oldat kitisztuldsa utdn még egy orat forraljuk, iigyelve arra, hogy a lombik
nyakdra vagy falra ne tapadjon fel szerves anyag. Hagyjuk lehtilni. Ovatosan higitsuk meg 350 ml vizzel
rizogatds kozben. Biztositsuk, hogy az oldodds a lehetS legteljesebb legyen. Hagyjuk lehdlni, és
csatlakoztassuk a lombikot a desztilldl késziilékhez (5.1.).

Az ammonia desztilldcidja

Hiteles pipettdval vigyiink a késziilék gytjtGedényébe 50 ml 0,2 molfl-es kénsav mérGoldatot (4.8.).
Adjuk hozzd az indikdtort (4.29.1. vagy 4.29.2)). Ugyeljunk arra, hogy a hiit6 vége legalabb 1
centiméterrel az oldat felszine alatt legyen.

Megtéve a sziikséges Ovintézkedéseket az ammoniaveszteség megelGzésére, Gvatosan adjunk a
desztilldl6lombikba annyi témény nétrium-hidroxid oldatot (4.9.), hogy a folyadék erésen ligos legyen.
(Altaldban 120 ml elegend§; ellenérizzitk néhdny csepp fenolftaleinoldat adagoldsdval. A lombik
tartalmdnak a desztilldcié befejezésekor is hatdrozottan liigosnak kell lennie.) Szabdlyozzuk a lombik
melegitését Gigy, hogy 150 ml-t desztillaljon ki fé] 6ra alatt. Vizsgaljuk meg indikatorpapirral (4.30.), hogy
a desztilldcié befejez8dott-e. Ha még nem, akkor desztilldljunk 4t tovabbi 50 ml-t, és addig ismételjitk
a vizsgélatot, amig a desztillitum Gjabb részlete mdr semleges kémhatdst mutat az indikdtorpapirral
(4.30.). Utdna engedjiik le a szeddt, desztilliljunk még néhdny ml-t, majd oblitsiik le a hiit§ végét. A
savfelesleget addig titréljuk kélium- vagy nétrium-hidroxid meghatdrozott koncentracidji 0,2 mol/l-es
oldatdval (4.10.) az indikdtor szinének megvéltozdsaig.
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7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

7.1.2.6.

Vakpréba

Ugyanilyen feltételek mellett végezziink vakprobdt (a minta kihagydsaval) és ezt vegyiik figyelembe a
végeredmény kiszamitdsdnal.

Az eredmények kifejezése

a— A)x0,28
%N:—( )

ahol

a =0,2 mol/l ntrium- vagy kalium-hidroxid meghatdrozott koncentraciéji oldata, ml-ben, amely a
vakprobandl fogyott, amikor a késziilék (5.1.) szedGjébe 50 ml meghatdrozott koncentracidji 0,2
mol/l kénsavat (4.8.) adtunk,

oldatabdl fogyott mennyiség, ml-ben,

M = a vizsgélati minta tomege, grammban.

Nitrét jelenlétében

Vizsgalati minta

Mérjiink be 0,001 g pontossaggal annyi mintdt, amely 40 mg nitrtnitrogénnél nem tartalmaz tobbet.
A nitrdt redukcidja

Elegyitsiik a bemért mintdt 50 ml vizzel egy kis mozsdrban. Minimalis mennyiség(i desztilldlt vizzel
mossuk 4t egy 500 ml-es Kjeldahl-lombikba. Adjunk hozzd 5 g redukdlt vasat (4.2.) és 50 ml 6n-klorid
oldatot (4.11.). Rdzzuk 6ssze, és hagyjuk dllni fél 6ra hosszat. Allds kozben 10, illetve 20 perc elteltével
Gjra keverjiik ossze.

Kjeldahl-roncsolds

Adjunk hozzd 30 ml kénsavat (4.12.), 5 g kdlium-szulfdtot (4.1.), az elSirt mennyiség( kataliztort (4.27.)
és egy kevés horzsakGszemcsét (4.28.). Az enyhén ferdén befogott lombikot kiméletesen melegitsiik.
Lassan noveljiik a hdt és gyakran rdzzuk 6ssze az oldatot, hogy a keverék szuszpenziéban maradjon: a
folyadék elsotétiil, majd kitisztul, sirgdszold vizmentes vas-szulfit szuszpenzi6 képzddése kozben.
Ezutdn folytassuk a melegitést a tiszta oldat nyerése utdn egy 6rdn dt, az oldatot éppen a forrdspontjén
tartva. Hagyjuk lehtlni. Ovatosan vegyiik fel a lombik tartalmat egy kevés vizbe és apranként adjunk
hozzd 100 ml vizet. Keverjitk 6ssze és ontsiik 4t a lombik tartalmat egy 500 ml-es mérélombikba. Toltsiik
fel a jelig vizzel. Elegyitsiik. Sz{rjiik szdraz edénybe szdraz szlir6n keresztiil.

Az oldat elemzése

Pipettdval vigyiik a desztillalokésziilék (5.1.) szedGjébe az oldat alikvot részét, amely legfeljebb 100 mg
nitrogént tartalmaz. Higitsuk 350 ml-re desztillélt vizzel, adjunk hozzd par horzsak8szemcsét (4.28.),
csatlakoztassuk a lombikot a desztilldlokésziilékhez és folytassuk a becslést a 7.1.1.2. leirds szerint.

Vakprdba
Lisd 7.1.1.3.

Az eredmények kifejezése

a— A)x0,28
%N:—( )

ahol

a =0,2 mol/l ndtrium- vagy kdlium-hidroxid meghatdrozott koncentrdciéji oldata, ml-ben, amely a

sz

oldatdbdl fogyott mennyiség, ml-ben,

M =a 7.1.2.4 szerint vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege, grammban.
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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.

Oldhaté nitrogénvegyiiletek
A vizsgilati oldat elkészitése

1 mg pontossdggal mérjiink be 10 g mintdt és tegyiik 500 ml-es mérélombikba.
Cidnamid-nitrogént nem tartalmazé mfitragya esetében

Adjunk a lombikba 50 ml vizet, majd 20 ml higitott ssavat (4.13.). Rdzzuk 6ssze és hagyjuk dllni addig,
amig meg nem sziinik a szén-dioxid fejlédés. Utdna adjunk hozzd 400 ml vizet és rdzassuk korkoros
razogépen fél ordn 4t (5.4.). Toltsik jelig vizzel, keverjilk ossze, és szirjilk szdraz sziir6n at a
szedGedénybe.

Cidnamid-nitrogént tartalmazé mitrgya esetében

Adjunk a lombikba 400 ml vizet és néhdny csepp metilvorost (4.29.2.). Sziikség esetén savanyitsuk az
oldatot ecetsavval (4.14.). Adjunk hozzd 15 ml ecetsavat (4.14.). Rdzassuk a korkoros razégépen (5.4.)
2 6rén at. Szitkség esetén savanyitsuk vissza az oldatot a mtvelet kozben ecetsavval (4.14.). Toltsiik fel
ajelig vizzel, keverjiik 6ssze, szdraz szlir6n azonnal szrjik le szdraz szedSedénybe és azonnal végezziik
el a cidnamid-nitrogén becslését.

Mindkét esetben ugyanaznap végezziik az oldhato nitrogénvegyiiletek becslését, amikor az oldat késziilt,
a cidnamid-nitrogénnel és a karbamid-nitrogénnel kezdve, ha jelen van ilyen.

Osszes oldhaté nitrogén
Nitrdt hidnydban

Pipettdzzuk 300 ml-es Kjeldahl-lombikba a sztirlet (7.2.1.1. vagy 7.2.1.2.) legfeljebb 100 mg nitrogént
tartalmazé alikvot részét. Adjunk hozzd 15 ml tomény kénsavat (4.12.), 0,4 g réz-oxidot vagy 1,25 g
réz-szulfatot (4.27.) és néhany horzsakészemesét (4.28.). ElGszor gyengén melegitsik a roncsolds
megkezdésére, majd vigyiik magasabb hémérsékletre, és tartsuk ott, amig az oldat szintelen vagy enyhén
zoldes lesz és a fehér fustképzddés jol lathatova vilik. Lehtilés utdn veszteség nélkiil vigyiik az oldatot
a desztilldlolombikba, higitsuk kb. 500 ml-re vizzel, és adjunk hozza néhany horzsakgszemcsét (4.28.).
Csatlakoztassuk a lombikot a desztilldlokésziilékhez (5.1.), és folytassuk a meghatdrozdst a 7.1.1.2. pont
leirdsa szerint.

Nitrét jelenlétében

Hiteles pipettdval vigyitk 500 ml-es Erlemeyer-lombikba a 7.2.1.1. vagy 7.2.1.2. pont szerinti szirlet
legfeljebb 40 mg nitratkotésd nitrogént tartalmazé alikvot mennyiségét. Az elemzésnek ebben a
szakaszdban a nitrogén osszmennyisége nem fontos. Adjunk hozzd 10 ml 30 %-os kénsavat (4.15.), 5 g
redukadlt vasport (4.2.) és azonnal fedjiik le az Erlenmeyer-lombikot 6raiiveggel. Melegitsiik kiméletesen,
amig a reakci6 dlland6vd, de nem tdl hevessé valik. Ekkor dllitsuk le a melegitést, és hagyjuk a lombikot
legaldbb harom 6rdn 4t szobahSmérsékleten dllni. Veszteség nélkiil mossuk at vizzel a lombik tartalmat
egy 250 ml-es mér8lombikba, dekantdlva (az oldhatatlan vasat visszahagyva a reakcidlombikban),
toltsiik fel a jelig vizzel. Gondosan keverjitk ossze vizzel, hiteles pipettdval vigylink 4t egy 300 ml-es
Kjeldahl-lombikba az oldat legfeljebb 100 mg nitrogént tartalmazé alikvot részét. Adjunk hozzd 15 ml
tomény kénsavat (4.12.), 0,4 g réz-oxidot vagy 1,25 g réz-szulfitot (4.27.) és néhdny
horzsakégranuldtumot (4.28.). ElGszor gyengén melegitsiik a roncsolds megkezdésére, majd vigyik
magasabb hémérsékletre, és tartsuk ott, amig az oldat szintelen vagy enyhén zoldes lesz és a fehér
fustképzGdés jol lathatova valik. Lehtilés utdn veszteség nélkiil vigyiik az oldatot a desztillalélombikba,
higitsuk kb. 500 ml-re vizzel, és adjunk hozzd néhany horzsakészemcsét (4.28.). Csatlakoztassuk a
lombikot a desztilldlokésziilékhez (5.1.), és folytassuk a meghatdrozdst a 7.1.1.2. pont leirdsa szerint.

Vakpréba
Lésd 7.1.1.3.

Az eredmények kifejezése

a—A)x0,28
N = & A) 028

ahol

a =0,2 mol/l ndtrium- vagy kélium-hidroxid meghatdrozott koncentrici6jui oldata, ml-ben, amely a

sz

minta elemzéséhez fogyott,

M =a 7.2.2.1. vagy 7.2.2.2. szerint vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege, grammban.
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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.

Osszes oldhat6 nitrogén, a nitrdt-nitrogén kivételével

Hiteles pipettdval vigyiik a 7.2.1.1. vagy 7.2.1.2. pont szerinti szfirlet legfeljebb 50 mg meghatdrozandé
nitrogént tartalmazo alikvot részét egy 300 ml-es Kjeldahl-lombikba. Higitsuk 100 ml-re vizzel, adjunk
hozzd 5 g vas-szulfdtot (4.16.), 20 ml tomény kénsavat (4.1.) és néhany horzsakészemesét (4.28.) El8szor
gyengén melegitsiik, majd fokozzuk a hét a fehér fiist megjelenéséig. 15 percig folytassuk a roncsoldst.
Allitsuk le a melegitést, adjunk hozzd réz-oxid- (4.27.) katalizatort és tartsuk tovdbbi 10-15 percen dt
azon a hémérsékleten, ahol a fehér fustok fejlddése megkezdGdott. Lehiilés utdn a Kjeldahl-lombik teljes
tartalmdt ontsiik 4t a desztilldlokésziilék (5.1.) lombikjaba. Higitsuk vizzel kb. 500 ml-re, és adjunk hozzd
néhdny horzsak@szemcsét. Csatlakoztassuk a lombikot a desztillalokésziilékhez, és folytassuk le a
meghatdrozdst a 7.1.1.2. lefrdsa szerint.

Vakpréba
Lasd 7.1.1.3.

Az eredmények kifejezése

a - A)x028
N = @A) 028

ahol
a =0,2 mol/l ndtrium- vagy kalium-hidroxid meghatdrozott koncentraciéju oldata, ml-ben, amely a
vakprobandl fogyott, amikor a késziilék (5.1.) szed@jébe 50 ml meghatdrozott koncentraci6ja 0,2

mol/l kénsavat (4.8.) adtunk,

A =0,2 mol/l ndtrium- vagy kélium-hidroxid meghatérozott koncentrdci6ji oldata, ml-ben, amely a
minta elemzéséhez fogyott,

M = a becsléshez vett alikvot részben jelen 1év6 minta tomege, grammban.

Nitrat-nitrogén

Kalcium-cidnamid hidnydban

A 7.2.2.4. és a 7.2.3.2. pontban kapott eredmények kiilonbségébdl, ésfvagy a 7.2.2.4. pontban kapott

eredmény és a (7.2.5.2. vagy 7.2.5.5.) valamint a (7.2.6.3. vagy 7.2.6.5. vagy 7.2.6.6.) pontban kapott
eredmények Osszege kozotti kiilonbségbdl nyerjiik.

Kalcium-cidnamid jelenlétében

A 7.2.2.4.és a 7.2.3.2. pontban kapott eredmények kiilonbségébdl, illetve a 7.2.2.2.4. pontban kapott
eredmény ésa (7.2.5.5.), a (7.2.6.3. vagy 7.2.6.5. vagy 7.2.6.6.) és a (7.2.7.) pontban kapott eredmények
osszegének killonbségbdl nyerjiik.

Ammonia-nitrogén
Csak ammoénia-nitrogén, illetve ammonia- és nitrdt-nitrogén jelenlétében

Vigyiik 4t a szirletbsl (7.2.1.1.) a desztilldlokésziilék (5.1.) lombikjiba egy hiteles pipettdval egy
legfeljebb 100 mg amménianitrogént tartalmaz alikvot részt. Adjunk hozz4 annyi vizet, hogy térfogata
kb. 350 mllegyen, és néhdny horzsakdszemcsét (4.28.) a forrds el8segitésére. Csatlakoztassuk a lombikot
a desztilldlokésziilékhez, adjunk hozzd 20 ml nétrium-hidroxid oldatot (4.9.) és desztilldljuk a 7.1.1.2.
pont szerint.

Az eredmények kifejezése

(a - A)x 0,28
% N(ammoénia) = ~—————
M
ahol

a =0,2 mol/l ndtrium- vagy kalium-hidroxid meghatdrozott koncentraciéji oldata, ml-ben, amely a
vakprobandl fogyott, amikor a késziilék (5.1.) szed@jébe 50 ml meghatdrozott koncentraci6ja 0,2
mol/l kénsavat (4.8.) adtunk,

A =0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid meghatdrozott koncentraciéji oldata, ml-ben, amely a
minta elemzéséhez fogyott,

M = a becsléshez vett alikvot részben jelen 1év6 minta tomege, grammban.
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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.

Karbamid- és/vagy cidnamid-nitrogén jelenlétében

Hiteles pipettdval vigyiik dt a késziilék szdraz lombikjdba (5.2.) a sztirlet (7.2.1.1. vagy 7.2.1.2.) legfeljebb
20 mg amméniakotést nitrogént tartalmazé alikvot részét. Allitsuk 6ssze a késziiléket. Pipettdzzuk a 0,1
mol/l meghatdrozott koncentraciéji kénsavoldat (4.17.) 50 ml-ét egy 300 ml-es Erlenmeyer-lombikba,
és adjunk hozzd annyi vizet, hogy a folyadékszint kb. 5 cm-rel a bevezetd cs6 nyildsa folott legyen. A
reakcidedény oldalsé nyakdn keresztiil adjunk annyi desztilllt vizet, hogy a térfogat 50 ml koriil legyen.
Keverjiik 6ssze. A levegGztetés alatti habzdst elkeriilése érdekében, adjunk hozzé pér csepp oktil-alkoholt
(4.18.). Lugositsuk meg az oldatot 50 ml telitett kalium-karbondt-oldattal (4.19.), és azonnal kezdjitk meg
a felszabaditott ammonia kitizését a hideg szuszpenziobdl. Az ehhez sziikséges erds levegdaramot
(kortilbeliil 3 liter/perc dramldsi sebesség) el6zetesen hig kénsavval, illetve hig natrium-hidroxiddal toltott
gdzmoso palackokon vezetjiik dt. Stritett levegd alkalmazdsa helyett vakuumban (vizsugdr szivattytval)
is dolgozhatunk, feltéve, hogy a bevezetS csd kielégitGen 1égzaré médon kapesolodik az ammonidt
felfogd gytjtGedényhez. Az ammonia kitizése dltaldban harom ora alatt fejezGdik be. Errdl azonban
célszerti meggy6zGdni a gytjtSedény kicserélésével. Amikor a miveletnek vége, vélasszuk le a
gytjtdedényt a késziilékrdl, oblitsiik le a cs6 végét és a lombik oldaldt kevés desztilllt vizzel. Titrdljuk
a savfelesleget 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxid ismert koncentraciéju oldatdval (4.20.), amig az indikdtor
(4.29.1.) szine sziirkére véltozik.

Vakpréba
Lésd 7.1.1.3.

Az eredmények kifejezése

(@ - A)x0,14

% N(amménia) = v

ahol

a =0,1 mol/l ndtrium- vagy kélium-hidroxid meghatrozott koncentrdcidji oldata, ml-ben, amely a

mol/l kénsavat (4.17.) adtunk,

A =0,1 mol/l ndtrium- vagy kélium-hidroxid meghatdrozott koncentrdci6ju oldata, ml-ben, amely a
minta vizsgalatdra fogyott,

M = az elemzéshez vett alikvot részben jelen 1év6 minta tomege, grammban.
Karbamid-nitrogén
Uredz modszer

Hiteles pipettdval vigyiik egy 500 ml-es mér6lombikba a sztirlet (7.2.1.1. vagy 7.2.1.2.) legfeljebb 250 mg
karbamidnitrogént tartalmazé alikvot részét. A foszfitok lecsapdsdra adjunk az oldathoz telitett
bérium-hidroxid-oldatot (4.21.), amig mar nem figyelhet6 meg csapadéklevdlds. Ezutdn tavolitsuk el a
bariumionokat (és az esetleg feloldodott kalciumionokat) 10 %-os ndtrium-karbondt-oldat (4.22.)
segitségével.

Hagyjuk letilepedni és ellendrizziik, hogy a csapadéklevilds teljesen végbement-e. Toltsiik fel a jelig,
keverjiik ossze és sztirjitk meg redGs sztirGpapiron. A szirlet 50 ml-ét pipettdzzuk a késziilék (5.3.) 300
ml-es Erlenmeyer-lombikjdba. Savanyitsuk meg a szirletet 2 mol/l-es sésavval (4.23.), addig, amig a
pH-mérével pH 3,0 értéket nem mériink (5.5.). Utdna 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxiddal (4.20.) n6veljiik
a pH-értékét 5,4-re.

Az uredz reakci6 alatti ammoniaveszteség megel6zése érdekében zdrjuk le az Erlenmeyer-lombikot
dugéval, amelybe egy csepegtetd tolesér, és egy 2 ml meghatdrozott koncentracidjii 0,1 mol/l sosavat
tartalmazo buborékcsapda (4.24.) csatlakozik. Adagoljunk be a vélasztotoleséren 20 ml uredzoldatot
(4.25.) és hagyjuk dllni 1 6rdn 4t 20-25 °C hémérsékleten. Majd pipettazzunk 25 ml 0,1 mol/l-es sésav
mérGoldatot (4.24.) a vélasztotolesérbe, hagyjuk belefolyni az oldatba, azutdn 6blitsiik ki egy kis vizzel.
Ugyanigy, veszteség nélkiil toltsitk dt a védd gydjtGedény tartalmédt az Erlenmeyer-lombikban 1évé
oldatba. A savfelesleget titrdljuk 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxid méréoldattal (4.20.) pH mérdvel mért 5,4
pH-érték eléréséig.

Vakpréba

Lasd 7.1.1.3.
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7.2.6.3.

7.2.6.4.

7.2.6.5.

7.2.6.6.

Az eredmények kifejezése

(a—A)x0,14
%N (karbamid) = ~——"——

ahol

a = 0,1 mol/l ndtrium- vagy kdlium-hidroxid mérdoldata, ml-ben, amely a vizsgélattal pontosan azonos
koriilmények kozott elvégzett vakpréba sordn fogyott,

A =0,1 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid méréoldata, ml-ben, amely a minta vizsgalatdra fogyott,

M = az elemzéshez vett alikvot részben jelen 1év6 minta témege, grammban.

Megjegyzés

(1) A bérium-hidroxiddal és natrium-karbonattal végzett kicsapds utdn a lehet6 leggyorsabban végezzik
a lombik jelig toltését, sziirését és semlegesitést.

(2) A titrdldst indikdtorral (4.29.2)) is el lehet végezni, de akkor nehezebb a végpont észlelése.

Xanthidrolos gravimetrids médszer

Hiteles pipettdval vigyiik dt szdirlet (7.2.1.1. vagy 7.2.1.2.) legfeljebb 20 mg karbamidot tartalmazé
alikvot részét egy 250 ml-es f6z8pohdrba. Adjunk hozzd 40 ml ecetsavat (4.14.). Keverjiik 1 percig
tivegbottal és hagyjuk dllni 5 percig, hogy az dsszes csapadék leiilepedjék. Lapos feliileten sztrjiik bele
100 ml-es f6z8pohdrba, mossuk néhdny ml ecetsavval (4.14.), utdna cseppenként adjunk a szfirlethez
10 ml xanthidrolt (4.26.), kozben folyamatosan keverjiik az tivegbottal. Hagyjuk dllni, amig a csapadék
megjelenik, majd ebben a pillanatban keverjitk megint egy vagy két percig. Hagyjuk dllni masfél 6rdn ét.
Enyhén tomoritve sziirjiik 4t el6zéleg kiszaritott és lemért iiveg sziirGtégelyen, oblitsiik dt hdromszor 5
ml etanollal (4.31.) anélkill, hogy megprébalndnk eltdvolitani az Osszes ecetsavat. Tegyik a
szaritoszekrénybe és tartsuk egy ordn dt 130 °C hémérsékleten (ne emeljiik a h6mérsékletet 145 °C {6l€).
Exszikkdtorban hagyjuk lehtlni, majd mérjiik le

Az eredmények kifejezése

6,67 x m,
% karbamid N+ biuret = ———
2

ahol
m,; = a kapott csapadék tomege, grammban,

M, = a becsléshez vett alikvot részben jelen 1év6 minta tomege, grammban.

Az eredményt korrigdljuk a vakértékkel. Altaliban a biuretet nagyobb hiba elkovetése nélkiil
belemérhetjitk a karbamidértékbe, mivel az Osszetett mtragydkban a biurettartalom abszolit értékben
jelentéktelen.

Kiilonbségen alapulé médszer

A karbamid-nitrogén a kovetkezd tdbldzat szerint is szdmithatd:

Eset Nitrdt-N  [Amménia-N | Cidnamid-N Karbamid-N
1 Nincs Van Van (7.2.2.4) - (7.2.5.5.+ 7.2.7.)
2 Van Van Van (7.2.3.2) = (7.2.5.5.+ 7.2.7)
3 Nincs Van Nincs (7.2.2.4) - (7.2.5.5.)

4 Van Van Nincs (7.2.3.2) = (7.2.5.5.)
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8.1.

8.2.

Cidnamid-nitrogén

A sziirletbdl (7.2.1.2.) vegyiink egy 10-30 mg cidnamid-nitrogént tartalmazd alikvot részt és tegyiik 250
ml-es f6z8pohdrba. Folytassuk az elemzést a 2.4. modszer szerint.

Az eredmények igazoldsa

Bizonyos esetekben a bemért mintdbdl kozvetleniil meghatdrozott dsszes nitrogéntartalom (7.1.) és az
osszes oldhatd nitrogéntartalom (7.2.2.) kiilonbozhet egymadstol. A kilonbség azonban 0,5 %-ndl nem
lehet nagyobb. Ellenkez6 esetben a miitragya olyan oldhatatlan nitrogéntartalma formakat tartalmazhat,
amelyek nem szerepelnek az I. mellékletben foglalt jegyzékben.

Minden elemzés elvégzése el6tt ellendrizziik a nitrogén kiilonb6z6 formdit a vizsgélati minta tartalmahoz
hasonl6 ardnyokban tartalmazé mérgoldattal, hogy a berendezés jol mtikodik-e és helyesen alkalmazzuk
a mddszert. Az ilyen méréoldatot kdlium-tiociandt (4.3.), kdlium-nitrt (4.4.), ammonium-szulfét (4.5.)
és karbamid (4.6.) méréoldatokbdl készitjiik.
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6. dbra

Az ammonianitrogén becslésére szolgdld késziilék (7.2.5.3.)
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7. dbra

A karbamid-nitrogén becslésére szolgalo késziilék (7.2.6.1.)
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2.6.2. mbdszer

Kiilonb6z8 nitrogénformdk meghatirozdsa a nitrogént csak nitrit-, ammoénia-és karbamid-nitrogén

3.2.

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

formdjdban tartalmazé miitrdgydkban
cél
Ez a mddszer a nitrogén kiilonb6z6 formdinak a nitrogént csak nitrat-, ammonia- és karbamid-nitrogén
formdjdban tartalmazé mdtrdgydkban torténd meghatdrozdsdra szolgald, egyszerisitett moédszert

allapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Ez a mddszer az 1. mellékletben emlitett 6sszes olyan mitragydhoz alkalmazhatd, amely kizdrdlag
nitrat-nitrogént, ammonia-nitrogént vagy karbamid-nitrogént tartalmaz.

A médszer elve
A kovetkezd meghatdrozasokat egyetlen vizsgdlati oldat kiilonb6z8 részein végezziik:

Osszes oldhatd nitrogén:
nitrdt hidnydban, az oldat kozvetlen Kjeldahl-roncsoldsaval,

nitrdt jelenlétében az oldat egy részének Ulsch-moddszer szerinti redukciét kovetGen végzett
Kjeldahl-roncsoldsaval; az ammoénia meghatdrozdsa mindkét esetben a 2.1. mddszer szerint torténik;

osszes oldhatd nitrogén, kivéve a nitrt-nitrogént, Kjeldahl-roncsoldssal a nitrdt-nitrogén savas kozegben
vas-szulfdttal torténd eltdvolitdsa utdn; az ammonia meghatdrozdsa a 2.1. médszer szerint torténik;

nitrt-nitrogén a 3.1.2. és a 3.2. kozotti killonbség vagy az osszes oldhaté nitrogén (3.1.2.) és az
ammonianitrogén és a karbamid-nitrogén osszege kozotti (3.4. + 3.5.) kiilonbség alapjdn;

ammonia-nitrogén, enyhe ligositist kovet§ hideg desztillicidval; az ammonidt kénsavoldatban
elnyeletjiik és a 2.1. mddszer szerint hatdrozzuk meg.

karbamid-nitrogén, vagy:

xanthidrollal végzett gravimetrids modszerrel: az egyiittesen kicsapott biuret nagyobb hiba nélkiil a
karbamid-nitrogénbe vegyithetd; szintje rendszerint kis abszolat értékd az sszetett mitrdgydkban,

killonbség alapjan, az aldbbi tdblazat szerint:

Eset Nitrdt-nitrogén Ammoénia-nitrogén Kiilonbség
1 Nincs Van (3.1.1.) - (3.4)
2 Van Van (3.2)-(3.4)
Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz.
Kélium-szulfdt analitikai célra

Vas, hidrogénnel redukdlva, analitikai célra (a vas megadott mennyiségének legaldbb 50 mg nitrat-N-t kell
tudnia redukalni).

Kélium-nitrat analitikai célra

Ammonium-szulfit analitikai célra

Karbamid analitikai célra

Kénsavoldat: 0,2 mol/l

Tomény natrium-hidroxid oldat: koriilbeliil 30 % (m/v) NaOH vizes oldata, ammoniamentes.
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4.8.

4.9.

4.10.

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.

Natrium- vagy kdlium-hidroxid oldat: 0,2 mol/l, karbondtmentes.
Kénsavstirtiség (d,, = 1,84 g/ml)

Higitott sésav: egy térfogatrész sosav (d,, = 1,84 g/ml) és egy térfogatrész viz
Ecetsav: 96-100 %-os

Koriilbeliil 30 % (m/v) H,SO,-t tartalmazé kénsavoldat, ammdniamentes
Vas-szulfét: kristalyos FeSO, 7H,O0.

Titralt kénsavoldat: 0,1 mol/l

Oktil-alkohol

Telitett kalium-karbondt oldat

Nétrium- vagy kélium-hidroxid oldat: 0,1 mol/l

Telitett barium-hidroxid oldat

Natrium-karbondt oldat: 10 %-os (m/v)

Sésav: 2 mol/l

Sésavoldat: 0,1 mol/l

Uredzoldat

Készitsiink szuszpenzi6t 0,5 g aktiv uredzbol 100 ml desztilldlt vizzel, 0,1 mol/l-es sbsavat (4.21.)
haszndlva, pH-mérével allitsuk be a pH-értéket 5,4-re.

Xanthidrol

5 % oldat etanolban vagy metanolban (4.28.) (ne haszndljunk olyan anyagot, amelyben magas az
oldhatatlan részek ardnya); az oldat sotétben 3 honapig eltarthaté gondosan lezdrt palackban.

Katalizdtor

Réz-oxid (CuO): 0,3-0,4 g meghatdrozdsonként, vagy ekvivalens mennyiségd, 0,95-1,25 ¢
réz-szulfit-pentahidrat (CuSO,. 5H,0) meghatdrozdsonként.

Horzsakd forraskonnyit§ granuldtum, sésavban mosott, izzitott

Indikdtoroldatok
Keverékindikdtor

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvérést 37 ml 0,1 mol/l-es ndtrium-hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre
vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.
Keverjiink 6ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B. oldattal.

Ez az indikdtor savas oldatban ibolyaszind, semleges oldatban sziirke, ligos oldatban pedig z6ld. 0,5 ml-t
(10 cseppet) haszndljunk.

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel 100 ml-re vizzel és sziikség esetén
sztirjiik le. Ebbdl az indikdtorbdl az el6z§ helyett 4-5 csepp haszndlhat6.

Indikdtorpapirok
Lakmusz, bromtimolkék (vagy mds, 6-8 pH érzékenység(i papirok).

Etanol vagy metanol: 95 %-os (m/v)
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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.

Késziilék
Desztilldlékésziilék

Lasd 2.1. mddszer.

Az amménianitrogén meghatdrozdsdra szolgdld késziilék (7.5.1.)

Ldsd 2.6.1. mddszer és 6. dbra.

A karbamid-nitrogén uredz mddszerrel torténd meghatdrozdsdra szolgdlé késziilék (7.6.1.)

Lasd 2.6.1. mddszer és 7. dbra.
Korkoros rdzogép (35-40 fordulat percenként).

pH-méré

Uvegedények:

2, 5,10, 25, 50 és 100 ml-es hiteles pipettdk,

300 és 500 ml-es hosszi nyaki Kjeldahl-lombikok,
100, 250, 500 és 1 000 ml-es mérélombikok,
zsugoritott tiveg sziirGtégelyek, porusatmérd 5-15 pm,

mozsar.

A minta elSkészitése

Lasd 1. modszer.

Médszerek
A vizsgdlati oldat elkészitése

1 mg pontossdggal mérjiink ki a mintdbél 10 g-ot, vigyiik 4t 500 ml-es mér6lombikba. Adjunk hozzd
50 ml vizet, majd 20 ml higitott sésavat (4.10.). Rdzzuk ssze. Hagyjuk 4llni, amig a CO, felszabadulds
befejezddik. Adjunk hozzd 400 ml vizet, rdzzuk fél 6rdn at; toltsiik fel a jelig vizzel, homogenizéljuk,
széraz sziirGpapiron keresztiil egy szdraz szeddbe.

Osszes nitrogén
Nitrat hidnydban

Pipettdzzuk a szirlet (7.1.) legfeljebb 100 mg N-t tartalmazo részletét egy 300 ml-es Kjeldahl-lombikba.
Adjunk hozzd 15 ml tomény kénsavat (4.9.), 0,4 g réz-oxidot, vagy 1,25 g réz-szulfitot (4.24.), valamint
néhany szem iiveggyongyot a forrds szabdlyozdsa érdekében. El@szor dvatosan melegitsitk a reakcié
beinditdsa érdekében, utdna erételjesebben mindaddig, amig a folyadék elszintelenedik, vagy enyhén
z6ldes lesz, és jol lathaté fehér fust jelenik meg. Lehiilés utdn ontsiik at az oldatot a desztillalolombikba,
higitsuk koriilbeliil 500 ml-re vizzel és adjunk hozzd néhany horzsakészemcsét (4.25.). Csatlakoztassuk
a lombikot a desztilldlokésziilékhez (5.1.), és végezzik el a meghatdrozdst a 2.6.1. médszer 7.1.1.2.
pontjéban el8irtak szerint.

Nitrat jelenlétében

A 7.1. pont szerinti sziirlet legfeljebb 40 mg nitrdtkdtésben 1év6 nitrogént tartalmazé részletét
pipettdzzuk egy 500 ml-es Erlenmeyer-lombikba. Az elemzésnek ebben a szakaszdban az N teljes
mennyisége nem lényeges. Adjunk hozzd 10 ml 30 %-os kénsavat (4.12.), 5 g redukalt vasat (4.2.), és
azonnal fedjiik le éraiiveggel az Erlenmeyer-lombikot. Ovatosan melegitsiik addig, amig a reakci6
feler6sodik, de még nem heves. Hagyjuk abba a melegitést és hagyjuk dllni legaldbb hdrom 6rdn 4t
szobahSmérsékleten. Veszteség nélkiil vigyiik 4t a folyadékot 250 ml-es mérélombikba, az oldatlan vasat
visszahagyva. Toltsiik fel a jelig vizzel. Ovatosan homogenizdljuk. Pipettizzunk egy, legfeljebb 100 mg
N-t tartalmazé részt 300 ml-es Kjeldahl-lombikba. Adjunk hozzd 15 ml toémény kénsavat (4.9.), 0,4 g
réz-oxidot, vagy 1,25 g réz-szulfdtot (4.24.), valamint egy kevés tiveggyongyot a forrds szabalyozdsa
érdekében. El6szor vatosan melegitsiik a reakcié beinditdsa érdekében, utdna erételjesebben mindaddig,
amig a folyadék elszintelenedik, vagy enyhén zoldes lesz, és jol lathato fehér fiist jelenik meg. Hiités utdn
veszteség nélkiil 6ntsiik 4t az oldatot a desztillalolombikba, higitsuk kériilbeliil 500 ml-re vizzel és adjunk
hozza néhdny horzsakGszemcsét (4.25.). Csatlakoztassuk a lombikot a desztilldlokésziilékhez (5.1.), és
végezziik el a meghatdrozdst a 2.6.1. médszer 7.1.1.2. pontjaban el6irtak szerint.
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7.2.3.

7.2.4.

7.3.

7.3.2.

7.3.3.

7.4.

Vakpréba

Ugyanilyen feltételek mellett végezziink vakprobat (a minta kihagydsaval), és az eredményt vegyiik
figyelembe a végeredmény kiszamitdsandl.

Az eredmények kifejezése

(a - A)x0,28

% N (Osszes) = v

ahol:

a = a vakprébdhoz haszndlt 0,2 mol/l toménységti natrium- vagy kdlium-hidroxid méréoldatbdl (4.8.)
fogyott mennyiség, ml-ben, 50 ml titrdlt 0,2 mol/l toménységti kénsav mérdoldatot a késziilék (4.6.)
szedGjébe juttatva,

a minta elemzéséhez fogyott,
M = az alikvot részben (7.2.1. vagy 7.2.2.) jelen 1év8 vizsgélati minta tdmege, grammban.

Osszes nitrogén, nitrdt-N kivételével

Elemzés

Pipettdzzuk 300 ml-es Kjeldahl-lombikba a sztirlet egy legfeljebb 50 mg meghatdrozand6 N-t tartalmazd
alikvot részét (7.1. Higitsuk 100 ml-re vizzel, adjunk hozzd 5 g vas-szulfitot (4.13.), 20 ml tomény
kénsavat (4.9.) és egy kevés iiveggyongyot a forrds szabdlyozdsdra. Melegitsiik el6szor évatosan, azutdn
ersebben, amig fehér fiist nem jelenik meg. Folytassuk a reakcidt 15 percig. Sziintessitk meg a melegitést
ésadjunk hozzd 0,4 g réz-oxidot vagy 1,25 g réz-szulfatot (4.24.) katalizdtorként. Folytassuk a melegitést,
és tartsuk fenn a fehér fustképzédést 10-15 percig. Lehtités utdn veszteség nélkiil vigyik at a
Kjeldahl-lombik tartalmét a desztillilélombikba (5.1.). Higitsuk koriilbeliill 500 ml-re vizzel, adjunk
hozzd egy kevés horzsakdszemcsét (4.25.). Csatlakoztassuk a lombikot a desztillilokésziilékhez és
folytassuk a meghatarozdst a 2.6.1. médszer 7.1.1.2. pontja szerint.

Vakpréba

Lasd 7.2.3.

Az eredmények kifejezése

(a - A)x028

% N (Osszes) = y

ahol:

a = a vakprobdhoz haszndlt 0,2 mol/l-es ndtrium- vagy kalium-hidroxid mérdoldatbél (4.8.) fogyott
mennyiség, ml-ben, 50 ml titrdlt 0,2 mol[l-es kénsav mérdoldatot a késziilék (4.6.) szedGjébe
juttatva,

A =0,2 mol/l ndtrium- vagy kélium-hidroxid meghatdrozott koncentrici6ju oldata, ml-ben, amely a
minta elemzéséhez fogyott,

M = a meghatdrozdshoz haszndlt alikvot részben jelen 1évé minta témege, grammban kifejezve.

Nitrdt-nitrogén
Az aldbbiak kozotti kilonbség alapjdn kapjuk meg:
7.24. - (7.5.3.+7.6.3)

Vagy
7.2.4. - (7.5.3.+ 7.6.5)

Vagy
7.24.-(7.53.+ 7.6.6.)
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7.5.

7.5.1.

7.6.

7.6.1.

Ammonia-nitrogén
Elemzés

Pipettdzzuk a késziilék szdraz lombikjdba (5.2.) a sztirlet legfeljebb 20 mg ammonia-N-t tartalmazo részét
(7.1.). Csatlakoztassuk a késziilékhez. Pipettdzzunk a 300 ml-es Erlenmeyer-lombikba pontosan 50 ml
titrdlt 0,1 mol/l-es kénsavoldatot (4.14.) és annyi desztilldlt vizet, hogy a folyadék szintje kb. 5 cm-rel a
bemeneti csé nyildsa felett legyen. A reakcidlombik oldalcs6vén keresztiil ontsiink be annyi vizet, hogy
a térfogat kb. 50 ml legyen. Rdzzuk Ossze. A gdzdram meginditdsakor felléps habzds megel6zése
érdekében adjunk hozzd néhdny csepp oktil-alkoholt (4.15). Adjunk hozzd 50 ml telitett
kélium-karbondt oldatot (4.16.), és azonnal kezdjik kitizni az igy felszabaditott ammonidt a hideg
szuszpenziébol. Az ehhez szitkséges intenziv levegGdramot (koriilbeliil hdrom liter/perc dramldsi
sebesség) el6zdleg a higitott kénsavat és higitott ndtrium-hidroxidot tartalmazé gdzmosé palackokon
val6 dtvezettetéssel tisztitjuk. Nyomds alatti levegd haszndlata helyett vikuumot (vizsugarszivattyi)
hasznalhatunk, ha a késziilék tomitettsége megfeleld.

Az ammonia eltdvolitdsa dltaldban hdrom 6éra mulva befejezédik.

Errgl azonban kivdnatos meggy6z&dni az Erlenmeyer-lombik kicserélésével. Amikor a folyamat
befejezddik, valasszuk le az Erlenmeyer-lombikot a késziilékrdl, oblitsiik le a bevezetd csé végét és az
Erlenmeyer-lombik belsé faldt egy kevés desztillalt vizzel, és titrdljuk meg a savfelesleget az ismert faktort
0,1 mol/l ndtrium-hidroxid-oldattal (4.17.).

Vakpréoba

Lasd 7.2.3.

Az eredmények kifejezése

(a - A)x 0,14
%N (karbamid) = ~———

ahol:

a = a vakprébdhoz haszndlt 0,1 mol/l-es ndtrium- vagy kalium-hidroxid mérGoldatbél (4.17.) fogyott
mennyiség, ml-ben, 50 ml titrdlt 0,1 mol/l-es kénsav mérGoldatot (4.14.) a késziilék (5.2.) 300 ml-es
Erlenmeyer-lombikjaba pipettdzva,

A =0,1 mol/l ndtrium- vagy kdlium-hidroxid meghatdrozott koncentraci6jii oldata (4.17.), ml-ben,
amely a minta elemzéséhez fogyott,

M = az elemzéshez hasznélt alikvot részben jelen 1évé minta tomege, grammban kifejezve.

Karbamid-nitrogén

Uredz mddszer

Pipettdzzuk 500 ml-es mér6lombikba a szrlet (7.1.) legfeljebb 250 mg karbamid-nitrogént tartalmazd
részét. Adjunk hozzd megfelel§ mennyiségd telitett barium-hidroxid-oldatot (4.18.) addig, amig az oldat
tovabbi adagoldsdra tobb csapadék mar nem valik le. A f616s bariumionokat (és az esetlegesen feloldédott
kalciumionokat) 10 %-os ndtrium-karbondt-oldattal (4.19.) tavolitsuk el. Hagyjuk leiilepedni és
ellendrizziik, hogy a kicsapddas befejezsdott-e. Toltsiik fel a jelig, homogenizaljuk és szdrjiik dt redds
szlir6papiron. Pipettdzzunk 50 ml szdrletet a késziilék 300 ml-es Erlenmeyer-lombikjéba (5.3.).
Savanyitsuk 2 mol/l-es sésavval (4.20.) ph-mér6vel mért 3-as pH-értékre. 0,1 molfl-es
natrium-hidroxiddal (4.17.) noveljik a pH-értéket 5,4-re. Az uredzos hidrolizis kézbeni
ammoniaveszteség elkeriilése érdekében zdrjuk le az Erlenmeyer-lombikot dugéval, amelybe egy
csepegtetd tolesér és egy kisméretd, pontosan 2 ml 0,1 mol/l-es sésavat tartalmazé gézcsapda tartaly
(4.21.) csatlakozik. A csepegtetd tolcsérrel vigyiink be 20 ml uredzoldatot (4.22.). Hagyjuk dllni 1 6rdn
(4.21.) a csepegtetd tolesérbe, engedjiik bele a lombikba, majd oblitsiik be egy kis vizzel. A gdzcsapda
tartdlyban 1év6 folyadékot szintén vigyiik veszteség nélkil az Erlenmeyer-lombikba. Titrdljuk a
savfelesleget meghatdrozott koncentraciéji 0,1 mol/l-es natrium-hidroxid-oldattal (4.17.), amig 5,4-es
értéket nem mériink a pH-mérén.

Megjegyzések

1. A bérium-hidroxid és a ndtrium-karbondt oldatok hozzdaddsa utdn a jelig toltést, sziirést és
semlegesitést a lehetd leggyorsabban végezziik el.

2. A titrdlds elvégezhetd indikdtorral is (4.26.), de a szindtcsapds nehezebben észlelhetd.
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7.6.2.

7.6.3.

7.6.4.

7.6.5.

7.6.6.

Vakpréba

Lasd 7.2.3.

Az eredmények kifejezése

(a—A)x0,14
%N (karbamid) = ~————

ahol:

a =a vakprébdhoz hasznlt 0,1 mol/l-es ndtrium- vagy kélium-hidroxid mérdoldatbdl (4.17.) fogyott
mennyiség, ml-ben, az elemzéssel pontosan azonos feltételek mellett végezve,

amely a minta elemzéséhez fogyott,

M = az elemzéshez hasznalt alikvot részben jelen 1évd minta tomege, grammban kifejezve.

Xanthidrollal végzett gravimetrids meghatdrozds

Pipettdzzuk a szfirlet (7.1.) legfeljebb 20 mg karbamidot tartalmaz6 mennyiségét 100 ml-es f6z8pohdrba.
Adjunk hozzd 40 ml ecetsavat (4.11.). Keverjiik tivegbottal egy percig. A kivél6 csapadékot hagyjuk 6t
percig iilepedni. Sztrjiik, mossuk par ml ecetsavval (4.11.). Cseppenként adjunk az oldathoz 10 ml
xanthidrolt (4.23.), az oldatot kozben dllandéan kevergetve iivegbottal. Hagyjuk allni, amig
csapadéklevdldst észlelink, majd egy-két percig keverjiik djra az iivegbottal. Hagyjuk allni masfél ora
hosszat. Enyhe vakuum mellett szdrjikk elére kiszaritott és lemért iivegsziirg tégelyen; mossuk 4t
hdromszor 5 ml etanollal (4.28.), anélkiil, hogy az ecetsav teljes eltdvolitdsdra torekednénk. Helyezziik
a szlir6t szdritészekrénybe és szaritsuk egy ordn keresztiil 130 °C-on (a hémérséklet ne haladja meg a
145 °C-ot). Hagyjuk lehiilni exszikkdtorban és mérjiik le.

Az eredmények kifejezése

6,67 x m
%N (karbamid) = ———

ahol:
m = a kapott csapadék tomege, grammban,

M = a becsléshez vett alikvot részben jelen 1év6 minta tomege, grammban.
Az eredményt korrigdljuk a vakértékkel. Altaliban a biuretet nagyobb hiba elkovetése nélkiil

belemérhetjiik a karbamidértékbe, mivel az Gsszetett miitragydkban a biurettartalom abszoliit értékben
jelentéktelen.

Kiilonbségen alapulé mddszer

A karbamid-N szdmithato a kovetkezd tédbldzat szerint is:

Eset Nitrat-N Ammoénia-N Karbamid-N
1 Nincs Van (7.2.4) - (7.5.3.)
2 Van Van (7.3.3.) - (7.5.3)

Az eredmény igazolisa

Minden elemzés elvégzése el6tt ellendrizziik a nitrogén kiilonb6z6 formdit a minta tartalmahoz hasonld
ardnyban tartalmaz6 mérdoldattal, hogy a berendezés megfeleléen mikodik, és helyesen alkalmazzuk a
modszert. Az ilyen méréoldatot kélium-nitrat (4.3.), ammonium-szulfat (4.4.) és karbamid (4.5.) titrélt
oldataibdl készitjiik.
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

3. mé6dszerek

Foszfor

3.1. mddszerek

Extrakciés modszerek

3.1.1. mébdszer

Asvényi savakban oldhaté foszfor kivondsa

cél

Ez a modszer az dsvanyi savakban oldhaté foszfor meghatdrozdsdra vonatkozd eljardst dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Kizarolag az 1. mellékletben felsorolt foszfatmiitragydkra vonatkozik.

A médszer elve

A miitrigydban 1év§ foszfor kivondsa salétromsav és kénsav elegyével.

Reagensek

Desztillélt vagy ioncserélt viz.
Kénsav (d,, = 1,84 g/ml).

Salétromsav (d,, = 1,40 g/ml).

Késziilék

Szokdsos laboratériumi felszerelés.

Egy legaldibb 500 ml drtartalmi Kjeldahl-lombik vagy egy 250 ml-es gombolyd fenekd lombik,
visszafolyé hiitéként miikods tivegesdvel.

500 ml-es mérélombik

A minta elSkészitése

Lasd 1. modszer.
Eljras
Minta

Az el6készitett mintdbol mérjiink ki 0,001 g pontossaggal 2,5 g-ot, és tegyiik szdraz Kjeldahl-lombikba.

Extrakcié

Adjunk hozzd 15 ml vizet és Osszekeveréssel szuszpenddljuk az anyagot. Adjunk hozzd 20 ml
salétromsavat (4.2.) és dvatosan adjunk hozzd 30 ml kénsavat (4.1.).

Amikor a kezdeti heves reakcié megsziinik, a lombik tartalmadt lassan melegitsiik forrdsig és forraljuk 30
percig. Hagyjuk lehtilni, majd 6vatosan adjunk hozzd koriilbeliil 150 ml vizet keverés kozben. Folytassuk
a forraldst 15 percig.

Hiuitsiik le teljesen és vigyiik at a folyadékot veszteség nélkiil egy 500 ml-es mérSlombikba. Toltsiik jelig,
homogenizaljuk és szdraz, foszfitmentes redGs sztirGpapiron szirjiik, a sztrlet elsG részletét ontsiik ki.

Meghatdrozds

A foszfor meghatdrozasat a 3.2. mddszerrel végezziik, az igy kapott oldat egy alikvot részén.
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4.1.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

3.1.2. médszer

2 %-os hangyasavban (20 gfliter) oldhaté foszfor kivondsa

Cél

Ez a médszer a 2 %-os hangyasavban (20 gfliter) oldhaté foszfor meghatdrozdsdra vonatkozo eljdrdst
allapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet
Kizdrélag lagy dsvanyi foszfatok.
A médszer elve

A kemény és a ldgy dsvanyi foszfitok megkiilonboztetése céljabol a hangyasavban oldhaté foszfort
meghatdrozott koriilmények kozott vonjuk ki.

Reagensek

Hangyasav, 2 % (20 g/liter)
Megjegyzés

Toltsiink fel desztillalt vizzel 82 ml hangyasavat (koncentrdcié 98-100 %, d,, = 1,22 g/ml) 6t liter
térfogatra.

Késziilék

Szokdsos laboratoriumi felszerelések.

500 ml-es mérSlombik (pl. Stohmann-lombik)

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elSkészitése

Lasd 1. médszer.
Eljdras
Minta

Az el6készitett mintdbol mérjiink ki 0,001 g pontossdggal 5 g-ot és tegyiik szdraz, 500 ml-es b6 nyakd
kalibralt Stohmann-lombikba (5.1.).

Extrakcié

Mikézben a lombikot kézzel folyamatosan rézogatjuk, adjunk hozzd 20 (£ 1) °C hémérsékletdi 2 %-os
hangyasavat (4.1.), amig a kalibrdci6s jelnél kb. 1 cm-rel alacsonyabb folyadékszintet nem ériink el.
Zérjuk le a lombikot gumidugéval és rdzassuk korkoros razégépen (5.2.) 30 percig 20 (¢ 2) °C
hémérsékleten.

Az oldatot szdraz, redGs, foszfitmentes sztirGpapiron dt szdraz edénybe szrjitk. A sztrlet els§ részletét
ontsiik ki.

Meghatdrozds

Hatdrozzuk meg a foszfort a 3.2. modszer szerint a teljesen tiszta szfirlet egy alikvot részében.

3.1.3. médszer

2 %-os citromsavban (20 g/liter) oldhaté foszfor kivondsa

Cél

Ez a médszer a 2 %-os citromsavban (20 gfliter) oldhat6 foszfor meghatdrozdsira vonatkozo eljardst
dllapitja meg.
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4.1.

5.1.

7.1.

7.2.

7.3.

Alkalmazisi teriilet

A médszer kizdrolag bazikus salak tipusokra (ldsd az I. melléklet A. részét) alkalmazhato. (lsd).

A médszer elve

A foszfor kivondsa a mtitragyabol 2 %-os citromsavoldattal (20 g/liter), meghatdrozott feltételek mellett.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz.

Kristdlyos citromsavbdl (C4HgO, H,0) készitett 2 %-os citromsavoldat (20 g/liter).

Megjegyzés

natrium-hidroxid oldattal megtitrdljuk, fenolftalein indikdtor mellett.

Ha a citromsav-oldat megfeleld, a ndtrium-hidroxid oldat fogydsa 28,55 ml lesz.
Késziilék

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elSkészitése

A vizsgilatot a beérkezési dllapotd mintdn végezziik el. A mintdt gondosan 6ssze kell keverni, hogy
homogenitdsat biztositsuk. Lasd az 1. mddszert.

Eljaras
Minta

Az el6készitett mintdb6l mérjiink ki 0,001 g pontossdggal 5 g-ot, tegyiik megfelel6en széles nyakii 600
ml térfogatd szdraz lombikba, amelyben a minta alapos rdzatdsdra lehetség van.

Extrakcié

Adjunk a mintdhoz 500 (+ 1) ml mennyiségd 20 (= 1) °C hémérséklet citromsavoldatot. Amikor az els§
millilitereket adagoljuk, er@sen rdzzuk a lombikot, {gy megel6zve, hogy csomék képzddjenek, vagy az
anyag a lombik faldra tapadjon. Gumidugdval zdrjuk le a lombikot, és pontosan 30 percig, 20 (¢ 2) °C
hémérsékleten razassuk korforgd razégépen (5.1.).

Azonnal szfirjiik 4t szdraz, redds, foszfitmentes sz{irpapiron szdraz iivegedénybe, és ontsiik ki a szdrlet
els@ kb. 20 ml-ét. Folytassuk a sztirést, amig a foszfor meghatérozdshoz elegendé mennyiség( sztrletet
nem nyeriink.

Meghatdrozds

A foszforkivonat meghatdrozdsat a 3.2. modszerrel az igy kapott oldat alikvot részén végezziik.

3.1.4. mé6dszer

Semleges ammoénium-citratban oldhaté foszfor kivondsa

cél

Ez a médszer a semleges ammoénium-citrdtban oldhaté foszfor meghatdrozdsdra vonatkozé eljardst
allapitja meg.

Alkalmazdsi teriilet

A mddszer minden olyan mitragyara alkalmazhatd, amelynek semleges ammoniumcitrat-oldatban valé
oldhatésagat megéllapitottdk (lasd 1. melléklet).

A médszer elve

Foszfor kivondsa 65 °C hémérsékleten semleges ammonium-citrdt oldattal (pH 7,0) meghatdrozott
feltételek mellett.
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4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.1.

7.2.

7.3.

Reagens

Desztilldlt vagy ioncserélt viz.

Semleges amménium-citrdt oldat (pH 7,0).

Ezen oldatnak literenként 185 g kristdlyos citromsavat kell tartalmaznia, fajsilya 20 °C h6mérsékleten
1,09 legyen, pH-értéke pedig 7,0.

A reagenst a kovetkezSképpen készitjiik el:

Oldjunk fel 370 g kristlyos citromsavat (CcHgO, H,0) koriilbelil 1,5 liter vizben és 345 ml
ammoénium-hidroxid oldat (28-29 % NH;) hozzdaddsdval készitsiink megkozelitGen semleges
kémhatdst oldatot. Ha az NH;-koncentrdcié 28 %-ndl alacsonyabb, ennck megfelelGen nagyobb
mennyiségli amménium-hidroxid oldatot adjunk hozzd és a citromsavat ennek megfeleléen kevesebb
vizzel higitsuk.

Hiitsiik le az oldatot, és pH méter elektrodjainak az oldatba valé meritésével dllitsuk a pH-t pontosan
semlegesre tigy, hogy mechanikus keverdvel valé folyamatos kevertetés kozben cseppenként adagoljuk
28-29 % NH; ammoniatartalmi oldatot mindaddig, amig 20 °C hémérsékleten pontosan 7,0 pH értéket
kapunk. Ekkor egészitsiik ki a térfogatot 2 l-re, és djra ellendrizziik a pH-t. Tartsuk a reagenst zart
edényben, és pH-jat rendszeresen ellendrizziik.

Késziilék

Kétliteres f6z6pohdr

pH-méré

200 vagy 250 ml-es Erlenmeyer-lombik

500 ml-es mérélombikok és egy 2 000 ml-es mérélombik

Vizfiirdg, 65 °C-ra termosztalhatd, megfelelS keverdvel elldtva (ldsd a 8. dbrat).

A minta elSkészitése

Lasd 1. modszer.
Eljaras
Minta

A vizsgdlandé mitragya 1 és 3 g kozé esé mennyiségét (ldsd a rendelet 1. mellékletének A. és B. részét)
100 ml, el6z8leg 65 °C hémérsékletre melegitett ammonium-citrat oldatot tartalmazo, 200 vagy 250
ml-es Erlenmeyer-lombikba.

Az oldat elemzése

Dugjuk be az Erlenmeyer-lombikot, és razzuk annak érdekében, hogy csomdémentes szuszpenzidt
nyerjiink. Idénként egy pillanatra vegyiik ki a dugét a nyomds kiegyenlitésére, majd zdrjuk vissza az
Erlenmeyer-lombikot. Helyezziik a lombikot vizfiirdSbe, hogy tartalmdnak hémérsékletét pontosan
65 °C-on tarthassuk, és csatlakoztassuk a kever6hoz (8. dbra). Keverés kozben a szuszpenzi6 szintjének
dllandban a vizfiird6ben 1év6 viz szintje alatt kell lennie (*). A mechanikai keverést tigy dllitsuk be, hogy
az anyag teljes szuszpenddldsat biztositsuk.

Pontosan egy Ordn 4t végzett keverés utdn vegyiik ki az Erlenmeyer-lombikot a vizfiird6bél.

Hiitsiik le azonnal folyoviz alatt szobahémérsékletre, és az Erlenmeyer-lombik tartalmat veszteség nélkiil
vigyiik 4t egy 500 ml-es mérélombikba vizsugdrral (mosopalack). Toltsiik jelig vizzel. Keverjiik alaposan
ossze. Szirjitk at (kozepes sebességgel, foszfatmentes) szdraz, redds, sztir6papiron szdraz edénybe.
Ontsiik ki a sziirlet els6, részét (kb. 50 ml).

Ezutdn gyfjtsiink ossze kb. 100 ml tiszta sz(irletet.

Meghatdrozds

Hatdrozzuk meg az igy nyert kivonat foszfortartalmdt a 3.2. médszerrel.

() Ha gépi kever6 nem all rendelkezésre, a lombik 6tpercenként kézzel megrazhato.
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8. dbra

Tarté a forgokar felerdsitéséhez

Tart6 a szoritok felerdsitéséhez

Szoritd

Kontakthéméré

Motor lassit6 4ttétellel

Szijhajtds

\
\

Rézfiird

3.1.5. médszer
ekKivonds ligos amménium-citrattal

3.1.5.1. m6dszer

Oldhaté foszfor kivondsa Petermann-mddszerrel, 65 °C hémérsékleten
1. cél

Ez a mddszer az oldhatd foszfor ligos ammonium-citratban torténd meghatdrozasdra vonatkozo eljardst
allapitja meg.

2. Alkalmazisi teriilet

A moédszer kizdrolag lecsapott dikalcium-foszfat-dihidrathoz (CaHPO, 2H,0) alkalmazhato.

3. A médszer elve

Foszfor kivondsa 65 °C hdémérsékleten ammonium-citrdt (Petermann-féle) ligos oldatdval,
meghatdrozott feltételek mellett.

4. Reagensek

Desztilllt viz vagy a desztilldlt vizzel azonos tulajdonsdgt ionmentes viz.

4.1. Petermann-féle oldat
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4.2

5.1.

5.2.

Jellemzdk
Citromsav (C4HgO, H,0): 173 gfliter.
Ammbonia: 42 g/liter ammonia-nitrogén

pH-érték 9,4 és 9,7 kozott

Készités diammonium-citrdtbdl

Keverjiik 0ssze. Oldjunk fel 931 g diamménium-citrdtot (mélstly: 226,19) kb. 2 500 ml vizben, 5 l-es
mérélombikban. Allitsuk folyovizes fiirdbe, keverjiik 6ssze, hiitsiik, majd kis részletekben adjuk hozzd
az ammoniat. Pl. d,,=0,906 g/ml stirségti, 20,81 saly %-os ammoéniatartalmd oldatnal 502 ml
amméniaoldatot kell haszndlni. Allitsuk a hmérsékletet 20 °C-ra, toltsitk a lombikot jelig desztillalt
vizzel. Keverjiik dssze.

Készitése citromsavbol és ammoénidbol

Oldjunk fel 865 g citromsav monohidratot kb. 2 500 ml desztilldlt vizben egy kb. 5 l-es edényben.
Helyezziik az edényt jeges fiirdSbe, és folyamatos razogatds kozben adjunk hozzd amménia oldatot egy
olyan tolcséren keresztiil, amelynek szdra a citromsav-oldatba meriil. P1. d,,=0,906 g/ml stirtiségd, 20,81
stly %-os amméniatartalmii oldatndl .1 114 ml amméniaoldatot kell adagolni Allitsuk a hmérsékletet
20 °C-ra, toltsiik 4t az oldatot egy 5 l-es mérélombikba, toltsiik jelig desztilldlt vizzel és keverjitk dssze.

Az ammonianitrogén tartalmat a kovetkezd médon ellendrizziik.

Vigytink dt 25 ml oldatot 250 ml-es mérélombikba és toltsiik fel a jelig desztilllt vizzel. Keverjiik dssze.
Hatdrozzuk meg az ammonianitrogén tartalmat ezen oldat 250 ml-én a 2.1. médszer szerint. Megfeleld,
ha a 0,5 mol/l H,SO, fogydsa 15 ml lesz.

Ha az ammonianitrogén toménysége nagyobb, mint 42 gfliter, az NH; kifizhetd semlegesgdz-arammal
vagy enyhe melegitéssel visszadllitva a pH-értéket 9,7-re. Végezziink el még egy meghatdrozast.

Ha az ammonianitrogén toménysége kisebb, mint 42 gfliter, akkor hozzd kell adni M tomegd
ammoniaoldatot:

500
M = (42-n x2,8)x
( ) 20,81 &
M
vagy V = térfogatot 20 °C hémérsékleten.

0,906

Ha V értéke kisebb, mint 25 ml, ontsiink be kozvetleniil az otliteres lombikba V = 0,173 g poritott
citromsavval egyiitt.

Ha a V értéke nagyobb, mint 25 ml, célszer(i egy liter Gj reagenst késziteni az aldbbi médon.

Meérjiink le 173 g citromsavat. Oldjuk fel 500 ml vizben. Ezutdn, a jelzett vintézkedéseket betartva,
adjunk hozzd legfeljebb 225 + V x 1 206 ml ammoniaoldatot, amelyet az 5 liter reagens készitésére
hasznaltunk. Toltsiik fel a jelig vizzel. Keverjiik ossze.

Ezt a litert keverjitk 0ssze a kordbban készitett 4 975 ml mennyiséggel.

Késziilék

Vizfiirdg, amely 65 (£ 1) °C hémérséklet bedllitdsara alkalmas.

500 ml-es mérSlombik (pl. Stohmann-lombik).

A minta elSkészitése

Lasd 1. modszer.
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7.1.

7.2.

7.3.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

Eljards
Minta

Az el6készitett mintdbol mérjiink ki 1 g-ot 0,001 g pontossaggal és tegyiik az 500 ml-es mérSlombikba
(5.2).

Extrakcié

Adjunk hozzd 200 ml ligos ammonium-citrat oldatot (4.1.). Dugaszoljuk be a lombikot és rdzzuk kézzel
erGteljesen egyrészt a darabosodds elkeriilése érdekében, masrészt pedig azért, hogy az anyag ne tapadjon
hozzd a lombik faldhoz.

Tegyiik a lombikot 65 °C hémérsékletre bedllitott vizfiird6be és az els§ fél 6rdban rdzzuk meg 6t
percenként. Minden rdzds utdn lazitsuk meg a dugdt a nyomds kiegyenlitése érdekében. A vizfiirdGben
a viz szintjének a lombikban 1évé oldat szintje felett kell lennie. Hagyjuk a lombikot még egy 6rdn dt a
vizfiird6ben 65 °C hémérsékleten és rdzogassuk 10 percenként. Vegyiik ki a lombikot, hiitsiik le
koriilbeliil 20 °C hémérsékletre, toltsiik fel 500 ml-re vizzel. Keverjiik 6ssze, és sziirjiik szdraz redds,
foszfatmentes sziir6papiron, a sziirlet elsg részét ontsiik ki.

Meghatdrozds

A kivont foszfit meghatdrozasat a 3.2. mddszerrel végezziik az igy kapott oldat egy alikvot részén.

3.1.5.2. m6dszer
Oldhaté foszfor kivondsa Petermann-médszerrel, szobahémérsékleten
Cél

Ez a mddszer a hideg ligos amménium-citratban oldhaté foszfor meghatdrozésara vonatkozo eljardst
allapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

A modszer kizdrélag termofoszfitokra alkalmazhaté.

A médszer elve

A foszfor kivondsa kb. 20 °C hémérsékleten ammonium-citrat ligos oldatdval (Petermann-féle oldat),
meghatdrozott feltételek mellett.

Reagens

Lasd 3.1.5.1. médszer.

Késziilék

Szokdsos laboratériumi felszerelés, valamint egy 250 ml-es mérélombik (pl. Stohmann-lombik).

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elSkészitése

Lisd 1. mddszer.
Eljards
Minta

Az el6készitett mintabol mérjiink ki 2,5 g-ot, 0,001 g pontossaggal és tegyitk 250 ml-es mérSlombikba
(5.1).

Extrakcié
Adjunk hozzd egy kevés 20 °C hémérsékletii Petermann-féle oldatot, rdzzuk nagyon erdsen, egyrészt a

darabosodds megakadalyozdsa érdekében, mdsrészt azért, hogy ne tapadjon az anyag a lombik faldra.
Toltsiik fel a jelig Petermann-féle oldattal, majd zarjuk le a lombikot gumidugéval.
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7.3.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Rézassuk két ordn 4t a korkords razégépen (5.2.). szdraz, redds, foszfitmentes sziirGpapiron sziraz
edénybe, a sztrlet elsS részét ontsiik ki.

Meghatdrozds

A foszfor meghatdrozdsdt a 3.2. mddszer szerint végezziik az igy nyert oldat egy alikvot részén.

3.1.5.3. médszer

Joulie-féle liigos amménium-citrtban oldhaté foszfor kivondsa
cél

Ez a médszer a Joulie-féle ligos ammonium-citrdtban oldhat6 foszfor meghatdrozdsira vonatkozd
eljarast allapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

Az Osszes olyan egyszer(i és Osszetett foszfit-mtragya, amelyben a foszfit aluminium-kalcium
formdjaban fordul eld.

A médszer elve

Kivonds el6irds szerinti ammonium-citrét liigos oldatdval torténd erdteljes rdzdssal (ahol sziikséges, oxin
jelenlétében), kb. 20 °C-os hémérsékleten.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz

Joulie-féle liigos amménium-citrdt oldat

Ez az oldat 400 g citromsavat és 153 g NH;-at tartalmaz literenként. Szabadammonia-tartalma
koriilbeliil 55 g literenként. Az aldbbiakban leirt médszerek egyikével készithetd.

1 literes mérélombikban oldjunk fel 400 g citromsavat (C;HgO, H,0) koriilbeliil 600 ml ammonidban
(dyp = 0,925 g/ml, azaz 200 g NH,/liter). A citromsavat egymads utdn, 50-80 g tomeg(i mennyiségekben
adjuk hozzd, a hmérsékletet kozben 50 °C alatt tartva. Toltsiik fel az 1 literes jelig ammonidval.

1 literes mérélombikban oldjunk fel 432 g diamménium-hidrogén-citratot (C4H, ,N,0,) 300 ml vizben.
Adjunk hozzd 440 ml amménidt (d,, = 0,925 g/ml). Toltsiik fel 1 literre vizzel.

Megjegyzés
A teljes ammoniatartalom vizsgélata.

Vegyiink 10 ml-es mintét a citratoldatbdl és tegyiik 250 ml-es lombikba. Toltsiik fel a jelig desztillalt
vizzel. Hatdrozzuk meg az ammonianitrogén tartalmat ennek az oldatnak a 25 milliliternyi mennyiségén,
a 2.1. mddszer szerint.

1 ml H,SO,, 0,5 mol/l-es = 0,008516 g NH;

Ilyen koriilmények kozott a reagenst akkor lehet megfelel6nek tekinteni, ha a titrdldsnél fogyott ml-ek
szama 17,7 és 18 ml kozott van.

Ellenkezd esetben adjunk hozzd 0,1 milliliterenként 4,25 ml ammoénidt (d,, = 0,925 gfl) a fent emlitett
18 ml alatt.

Poritott 8-hidroxikinolin (oxin).

Késziilék

Szokdsos laboratériumi felszerelés és egy kisméret tiveg vagy porceldn dorzsmozsar torével
500 ml-es mérélombikok

Egy 1 000 ml-es mérélombik

Korkoros razégép (35-40 fordulat percenként)
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7.1.

7.2

7.3.

5.1.

A minta el6készitése
Lasd 1. modszer.
Eljdrds

Minta

Az el6készitett mintdbol mérjiink ki 0,0005 g pontossiggal 1 g-ot és tegyiik kisméretli mozsirba.
Nedvesitsitk meg koriilbelil 10 csepp citrattal (4.1.) és nagyon dvatosan dorzsoljiik el a torGvel.

Extrakcid
Adjunk hozzd 20 ml ammonium-citratot (4.1.), keverjitk pépesre és hagyjuk iilepedni koriilbeliil 1 percig.

Ontsiik le a folyadékot 500 ml-es mérlombikba, kisztirve az olyan szemcséket, amelyek esetleg
kimaradtak a kordbbi nedves dorzsolésbsl. Adjunk 20 ml citrdtoldatot (4.1.) a maradékhoz, dorzsoljiik
el a fentiek szerint és ontsiik le a folyadékot a mérSlombikba. Ismételjitk meg négyszer ezt a folyamatot
gy, hogy az 6todik végén az Osszes anyagot bele lehessen onteni a lombikba. Az e miveletekhez
felhasznalt citrt osszes térfogatdnak megkozelitGleg 100 ml-nek kell lennie.

Oblitsiik a torét és a mozsarat a mérélombikba 40 ml desztillalt vizzel.

A bedugaszolt lombikot rdzassuk hdrom 6rdn 4t a korkoros razdgépen (5.4.).

Hagyjuk a lombikot dllni 15-16 6rdn 4t, majd ugyanilyen feltételek mellett razassuk ismét hirom 6ran
at. A hémérsékletet az egész mivelet alatt 20 + 2 °C értéken tartjuk.

Toltsiik fel a jelig desztilldlt vizzel. Szdrjiik dt szdraz sz{irén, ontsiik ki a szdrlet elsg részét és gytjtsiik
a tiszta sziirletet szdraz lombikba.

Meghatdrozds

A kivont foszfor becslését a 3.2. mddszer szerint végezziik az {gy nyert oldat egy alikvot részén.
Fiiggelék

Az oxin alkalmazdsa lehet6vé teszi, hogy ezt az eljdrdst magnéziumot tartalmazé miditragydkra
alkalmazzuk. Ez olyankor ajénlott, amikor a magnézium ¢és a foszfor-anhidrid tartalom aranya nagyobb,
mint 0,03 (Mg/P,O5 > 0,03). Ebben az esetben adjunk 3 g oxint a megnedvesitett vizsgalati mintdhoz.
Az oxin magnézium tavollétében feltételezhetGen a tovabbiakban nem zavarja a meghatdrozdst.

Azonban ha ismert, hogy a vizsgdland anyag nem tartalmaz magnéziumot, az oxin hasznalatdtél el lehet
tekinteni.

3.1.6. mo6dszer

Vizoldhaté foszfor kivondsa
cél
Ez a médszer a vizoldhaté foszfor meghatdrozdsdra vonatkozd eljdrdst dllapitja meg.
Alkalmazisi teriilet

Az Osszes olyan mitrdgya — beleértve az Gsszetett miitragyakat is —, amely esetében meg kell hatdrozni
a vizoldhat¢ foszfort.

A médszer elve

Kivonds vizzel, rizds utjdn, meghatdrozott feltételek mellett.
Reagens

Desztillalt vagy ioncserélt viz

Késziilék

500 ml-es mérglombik (pl. Stohmann-lombik).
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5.2.

7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

4.2.1.

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)
A minta el6készitése

Ldsd 1. modszer.

Eljdrds

Minta

Az elSkészitett mintdbol mérjiink ki 5 g mennyiséget 0,001 g pontossdggal és tegyitk 500 ml-es
mérélombikba (5.1.).

Extrakcié
Ontsiink a lombikba 450 ml vizet, amelynek hémérséklete 20 és 25 °C kozott legyen.
Rézzuk a korkoros razdgépen (5.2.) 30 percig.

Ezutdin a lombikot toltsik jelig vizzel, rdzdssal alaposan keverjik Ossze, majd szirjik szdraz,
foszfatmentes redds sziir6n egy szdraz edénybe.

Meghatdrozds

A foszfor meghatdrozdsat a 3.2. modszer szerint végezziik, az igy nyert oldat egy alikvot részén.

3.2. mébdszer
A kivont foszfor meghatdrozdsa
(Gravimetrids médszer kinolin-foszfomolibdattal)

Cél

Ez a mddszer a mitrdgyakivonatok foszfortartalmanak meghatdrozasdra vonatkoz eljdrast allapitja
meg.

Alkalmazaisi teriilet

Ez a médszer alkalmazhat6 az Osszes miitragyakivonat (1) esetében a foszfor kiilonféle formdinak a
meghatdrozdsara.

A moédszer elve

A foszfor kiilonboz8 formdinak, kivéve az ortofoszfitokat, esetleges hidrolizisét kovetden az
ortofoszfat-ionokat savas kozegben kinolin-foszfomolibddt formdjaban kicsapatjuk.

Sziirés és mosds utdn a csapadékot 250 °C-on szdritjuk, majd lemérjiik.

A fent emlitett feltételek mellett az oldatban taldlhaté vegyiiletek (dsvanyi és szerves savak,
ammoniumionok, oldhato szilikdtok stb.) valészintleg nem fejtenek ki zavaré hatdst, ha a lecsapaskor
natrium-molibddt vagy amménium-molibdat alapt reagenst haszndlunk.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz

Tomény salétromsav (d,, = 1,40 g/ml)

Reagenskészités

Naétrium-molibdat alapi reagens készitése

A. oldat: Oldjunk fel 70 g nétrium-molibdét-dihidratot 100 ml desztilldlt vizben.

B. oldat: Oldjunk fel 60 g citromsav-monohidratot 100 ml desztilldlt vizben és adjunk hozzd 85 ml
tomény salétromsavat (4.1.).

C. oldat: A C oldatot az A és B oldatok elegyitésével nyerjiik.

(") Asvinyi savakban oldhat6 foszfor, vizoldhaté foszfor, amménium-citrit oldatokban oldhaté foszfor, 2 %-os citromsavban

oldhato foszfor és 2 %-os hangyasavban oldhaté foszfor.
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D. oldat: 50 ml desztilldlt vizhez adjunk 35 ml témény salétromsavat (4.1.), majd 5 ml frissen desztilldlt
kinolint. Adjuk hozzd ezt az oldatot a C. oldathoz, jél keverjitk 6ssze és hagyjuk allni reggelig sotét
helyen. Ezutdn toltsik fel 500 ml-re desztilldlt vizzel, ismét keverjitk 6ssze, majd szrjitk t zsugoritott
tivegsziirén (5.6.).
4.2.2. Amménium-molibddt alapii reagens készitése
A. oldat: 300 ml desztilldlt vizben oldjunk fel 100 ¢ amménium-molibddtot gyenge melegités kozben
és idénként megkeverve.
B. oldat: oldjunk fel 120 g citromsav-monohidrdtot 200 ml desztilldlt vizben és adjunk hozzd 170 ml
tomény salétromsavat (4.1.).
C. oldat: 10 ml frissen desztilllt kinolint adjunk hozzd 70 ml tomény salétromsavhoz (4.1.).
D. oldat: Lassan ontsiik dlland6 keverés kozben az A oldatot a B oldathoz. Azutén alapos keverés kozben
adjuk a C oldatot ehhez az elegyhez, és egészitsiik ki 1 literre. Hagyjuk allni két napig sotét helyen, és
azutdn szrjik 4t egy zsugoritott tivegsztirén (5.6.).
A 4.2.1. és a 4.2.2. reagens azonos modon hasznalhaté; mindkettdt sotét helyen, bedugaszolt polietilén
tivegben kell térolni.
5. Késziilék
5.1. Szokdsos laboratériumi felszerelés és egy 500 ml-es, széles nyakd Erlenmeyer-lombik
5.2. 10, 25 és 50 ml-es osztott pipettak
5.3. 5-20 p porozitdsu tivegszlirStégely
5.4. Buchner-lombik
5.5. 250 £ 10 °C-ra dllithaté szdritoszekrény
5.6. 5-20 p porozitdsu zsugoritott tiveg sziir6tolesér,
6. Eljris
6.1. Mintavétel az oldatbél
A miitragyakivonatbdl vegyiink ki pipettdval egy kb. 0,01 g P,0O,-6t tartalmazé alikvot részt (lasd 2.
tdbldzat) és tegyiik 500 ml-es Erlenmeyer-lombikba. Adjunk hozzd 15 ml tomény salétromsavat (*) (4.1.)
és higitsuk vizzel kb. 100 ml-re.)
2. tablazat
A foszfatoldatok alikvot részeinek meghatdrozasa
A o Vizsgdlati oy . oy Lecsapandd Kinolin-foszfomolibdat Kinolin-foszfomolibdat
miitragyaban A rrlll:ltr”al%y;ban minta I(—hglltai I\zlml';a I(_hgllta; minta atszamitasi faktor atszamitdsi faktor
16v8 P,05 % evors © mi-re m mre (ml) (F), P,0, %-ban (F), P %-ban
1 500 - - 50 32,074 13,984
5-10 2,2-4,4
5 500 - - 10 32,074 13,984
1 500 - - 25 64,148 27,968
10-25 4,4-11,0
5 500 50 500 50 64,148 27,968
1 500 - - 10 160,370 69,921
+25 +11
5 500 50 500 25 128,296 55,937

()

21 ml, ha a kicsapand6 oldat 15 ml-nél tobb citrdtoldatot (semleges citrat, Petermann- vagy Joulie-féle ligos citrdt) tartalmaz.
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

Hidrolizis

Ha feltételezhetd, hogy metafoszfitok, pirofoszfitok vagy polifoszfitok vannak jelen az oldatban, a
hidrolizist a kovetkez8képpen végezziik.

Hozzuk lassti forrdsba az Erlenmeyer-lombik tartalmat és tartsuk ezen a h6mérsékleten, amig a hidrolizis
befejez6dik (ez 4ltaldban egy ora alatt kovetkezik be). Ugyelni kell az egyenetlen és talzott beparlodds
okozta veszteségek — amelyek akdr tobb mint a felével is csokkenthetik az eredeti térfogatot —
elkeriilésére, példaul visszafolyd hiité beszerelésével. A hidrolizis végeztével a térfogatot desztillalt vizzel
az eredeti térfogatra kell kiegésziteni.

A sziirdtégely lemérése

Szaritsuk a szirétégelyt (5.3.) legaldbb 15 percig 250 (+ 10) °C hdmérsékletre bedllitott
szaritoszekrényben. Exszikkdtorban tortént lehtitése utdn mérjiik le a tégelyt.

Lecsapds

Az Erlenmeyer-lombikban 1év§ savas oldatot addig melegitjiik, amig forrni nem kezd, utdna megkezdjitk
a kinolin-foszfomolibdat lecsapdsat 40 ml lecsapd reagens (4.2.1. vagy 4.2.2. reagens () cseppenkénti
adagoldsaval, folyamatos keverés mellett. Tegyiik az Erlenmeyer-lombikot forrdsban 1évg vizfirdébe,
hagyjuk ott 15 percig és idénként rizogassuk. Az oldat lesziirhet6 azonnal vagy lehiilés utdn.

Sz{irés és mosas

Az oldatot vikuum segitségével dekantdlva sz(irjiik. Az Erlenmeyer-lombikban maradt csapadékot 30 ml
vizzel mossuk. Dekantdljuk és szrjiik le az oldatot. Ezt az eljdrdst 6tszor megismételjik. Végiil a
csapadéknak a lombikban maradt részét is veszteség nélkiil a sziirdre mossuk vizzel. Négyszer dtmossuk
20-20 ml vizzel, minden alkalommal teljesen leszivatva a folyadékot a szir6r6l. Alaposan szaritsuk meg
a csapadékot.

Szdritds és méreés

Toroljiik le a sztir6tégely kiilsejét sztirGpapirral. Tegyiik be a sztirGtégelyt szaritdszekrénybe és hagyjuk

ott a sulydllandésagig, 250 °C (5.5.) hdmérsékleten (dltaldban 15 percig); exszikkdtorban hagyjuk lehtilni
szobahémérsékletre és gyorsan mérjiik le.

Vakpréba

Minden egyes meghatrozds-sorozatnal végezziink vakprébdt, csak a reagenseket és az olddszereket
haszndlva, az extrakciénak megfelel§ ardnyban (citrdtoldat stb.) és ezeket vegyiik figyelembe a
végeredmény kiszamitdsanal.

Igazolds

Végezziik el a meghatdrozast kdlium-dihidrogén-foszfit oldat 0,01 g P,0-6t tartalmazé alikvot részén.

Az eredmények kifejezése

Amennyiben a 2. tdbldzatban foglalt vizsgdlati mintdkat és higitdsi mennyiségeket haszndljuk, a
kovetkezd képletet haszndljuk:

A miitrdgydban 1év6 P % = (A —a)x F
vagy

a mtrdgydban 1év6 P,0% = (A - a)x F
ahol:
A= a kinolin-foszfomolibddt tomege, grammban
a = a vakpréba sordn kapott kinolin-foszfomolibdat tomege, grammban

F és FA 2. tdbldzat utols6 két oszlopdban megadott faktorok.

(") 15 ml-nél tobb citrdtoldatot (semleges, Petermann- vagy Joulie-oldat) tartalmazé foszfitoldat lecsapdsdhoz, amelyet 21 ml

tomény salétromsavval (ldsd a 6.1. pont ldbjegyzetét) savanyitottunk meg, haszndljunk 80 ml lecsapdszert.
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A 2. tabldzatban szerepld adatoktdl eltérd vizsgdlati mintdk és higitdsok esetében a kovetkezd képletet hasznaljuk:

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

(A -a)xf' x D x100

A miitragydban lév6 P % =

M
vagy
(A -a)xfxD x100
A miitrigydban 1év6 P,0% = v
ahol

f és f = a kinolin-foszfomolibdat P,0, = 0,032074 vegyiiletté (f) vagy P = 0,013984 (f) t6rténd
atszamitasanak faktorai,

D = higitdsi faktor

M =az elemzett minta tomege, grammban.

4. médszer

Kalium

4.1. moédszer

A vizoldhaté kiliumtartalom meghatdrozdsa
cél
Ez a médszer a vizoldhaté kaliumtartalom meghatdrozdsdra vonatkozo eljdrdst dllapitja meg.

Alkalmazdsi teriilet

Az 1. mellékletben felsorolt 6sszes kdliummdtrdgya.

A médszer elve

A vizsgdlandé mintdban 1évé kdliumot vizben feloldjuk. Eltdvolitjuk vagy megkotjiik azokat az
anyagokat, amelyek a kdlium mennyiségi meghatarozdsat zavarhatndk, majd a kdliumot enyhén ligos
kozegben kalium-tetrafenil-borat formdjaban lecsapjuk.

Reagensek

Desztilldlt vagy ioncserélt viz.

Formaldehid

Tiszta formaldehid oldat, 25 és 35 % kozotti formaldehid tartalommal.

Kélium-klorid analitikai célra

Ndtrium-hidroxid oldat: 10 mol/l

Ugyelni kell arra, hogy csak kdliummentes natrium-hidroxidot hasznéljunk.
Indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,5 g fenolftaleint etanolban 90 %-on és toltsiik fel 100 ml-re.

EDTA-oldat

Oldjunk fel 4 g-ot etilén-diamintetra-ecetsav dindtrium séjanak dihidrdtjdbol vizben, 100 ml-s
mérélombikban. Toltsiik jelig és keverjiik Ossze.

Ezt a reagenst miianyag edényben tdroljuk.
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4.6. NaTPB-oldat

Oldjunk fel 32,5 g ndtrium-tetrafenil-bordtot 480 ml vizben, adjunk hozzd 2 ml ndtrium-hidroxid
oldatot (4.3.) és 20 ml magnézium-klorid oldatot (100 g MgCl, 6H,O/liter).

Keverjiik 15 percig és szdrjiik dt finom, hamumentes sztirSpapiron.

Ezt a reagenst mtianyag edényben tdroljuk.
4.7. Mosdfolyadék

Higitsunk fel vizzel 20 ml NaTPB-oldatot (4.6.) 1 000 ml-re.
4.8. Brémos viz

Telitett vizes bromoldat.

5. Késziilék

5.1. 1 000 ml-es mérglombikok

5.2 250 ml-es f6z8pohdr

5.3. 5-20 p porozitdst szlir6tégelyek

5.4. 120 £ 10 °C hémérsékletre bedllitott szaritészekrény
5.5. Exszikkdtor

6. A minta el6készitése

Lasd 1. modszer.

Kéliumsok esetében a mintdt annyira finomra kell dardlni, hogy az elemzéshez reprezentativ mintét
nyerjink. Az ilyen termékekhez az 1. mddszer (6) a) pontjdban foglalt el6irdsokat kell kovetni.

7. Eljaras
7.1. Minta

Mérjiink ki 10 g-ot az el6készitett mintdbél 0,001 g pontossaggal (5 g-ot 50 %-nal t6bb kalium-oxidot
tartalmazo kdliumsok esetében). Tegyiik ezt a vizsgdlati mintdt 600 ml-es f6z6pohdrba és ontsiink hozzd
koriilbelil 400 ml vizet.

Forraljuk fel és tartsuk forrdsban 30 percig. Hiitsiik le, veszteség nélkiil vigyik at egy 1 000 ml-es
mérélombikba, toltsiik fel a jelig, keverjitk Gssze és sziirjiik le szdraz edénybe. A sztirlet elsé 50 ml-jét
ontsiik ki (ldsd 7.6., az eljdrdssal kapcsolatos megjegyzés).

7.2. Az alikvot rész elkészitése a lecsapdshoz

Vigyiik 4t pipettdval 250 ml-es f6z6pohdrba a szirlet (ldsd 3. tdbldzat) egy 25-50 mg kdliumot
tartalmazé alikvot részét. Szitkség esetén toltsiik fel az 50 ml-es jelig vizzel.

A zavar6 anyagok eltdvolitdisa végett adjunk 10 ml EDTA-oldatot (4.5.) és néhdny csepp
fenolftaleinoldatot (4.4.) a f6z6poharba, keverjiik el és adjunk hozzd cseppenként natrium-hidroxid
oldatot (4.3.), amig az oldat meg nem pirosodik, végiil adjunk hozzd még par csepp natirum-hidroxidot
a lagfelesleg biztositdsdra (dltaliban 1 ml néatrium-hidroxid elegendS a minta semlegesitéséhez és a
lagfelesleg biztositasdhoz).

Az ammoénia legnagyobb részének kitizése érdekében (ldsd 7.6.b), az eljardssal kapcsolatos megjegyzés)
forraljuk kiméletesen 15 percig.

Sziikség esetén adjunk hozzd vizet, hogy a térfogat 60 ml-re n6vekedjék.
Forraljuk fel az oldatot, sziintessitk meg a f6z6pohdr melegitését és adjunk hozzd 10 ml formaldehidet
(4.1.). Adjunk hozzd néhdny csepp fenolftaleint és szitkség esetén tovabbi ndtrium-hidroxidot, amig

hatdrozott piros szin jelenik meg. Fedjiik le a f6z6poharat draiiveggel és helyezziik forr6 vizfurdére 15
percre.

7.3. A sziirGtégely lemérése

Szaritsuk ki a szdrétégelyt (lasd 5. ,Késziilék”) az dllandé tomeg eléréséig (kb. 15 percig) 120 °C
hémérsékletre bedllitott szaritdszekrényben (5.4.)
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Hagyjuk lehdlni a sz{irGtégelyt exszikkdtorban, utdna mérjiik le.

7.4. Lecsapds

Vegyiik le a f6z8poharat a forré vizfiird6rél, cseppenként keverjiink hozzd 10 ml NaTPB-oldatot (4.6.).
Ez az adagolds kb. 2 percet vesz igénybe. Sziirés el6tt legaldbb 10 percig hagyjuk dllni.

7.5. Sziirés és mosds

Szirjitk vakuumban a lemért sz{ir6tégelybe, 6blitsiik be a f6z6poharat a moséfolyadékkal (4.7.), mossuk
a csapadékot hdromszor a moséfolyadékkal (6sszesen 60 ml moséfolyadékkal) és kétszer 5-10 ml vizzel.

Gondosan szdritsuk meg a csapadékot.
7.6. Szdritds és mérés

Toroljiik le a sztirGtégely kiilsG oldaldt sztirGpapirral. Helyezziik a szlirGtégelyt tartalméval egyiitt a
szaritoszekrénybe masfél 6rdra, 120 °C hémérsékleten. Hagyjuk a sztir6tégelyt exszikkdtorban lehdlni,
és gyorsan mérjik le.

Az eljdrdssal kapcsolatos megjegyzés

a) Amennyiben a sz(rlet sotét szind, pipettdzzunk 4t egy legfeljebb 100 mg K,O-t tartalmazé alikvot
résztd, és tegyiik 100 ml-es mérélombikba, adjunk hozzd bréomos vizet, és forraldssal tavolitsuk el a
bromfelesleget. Lehdilés utdn toltsiik fel a jelig, szdrjiik le és hatdrozzuk meg mennyiségileg a sztirlet
alikvot részében 1év8 kdliumot.

b) Ha kevés ammonianitrogén van jelen vagy egydltaldn nincs jelen, a 15 perces forralds sziikségtelen.
7.7. Mintaként veendd alikvot részek és dtszdmitdsi faktorok
3. tabldzat

A 4. mbdszerhez

A kivonat A Atszdmitdsi | Atszdmitdsi
A A Vizsedlati oldatdbol lecsapdshoz faktor faktor
PRI s 1zsgalatt vett minta Higitds mintaként (F) (F)
miitrdgyaban |mtrdgyban minta a (mi-re) veendd ’
1év6 K;0 % IEv6 K% ® higitashoz alikvot rész % 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 0 vagy — 10 131,400 109,060
1
vagy 50 250 50 131,400 109,060
tobb mint | tobb mint vagy — - 10 262,800 218,120
50 41,5 5
vagy 50 250 50 262,800 218,120
7.8 Vakpréba

Minden egyes meghatdrozds-sorozat esetében végezziink vakprébat ugy, hogy csak a reagenseket
haszndljuk az elemzés sordn haszndlt ardnyokban és ezt vegyiik figyelembe a végeredmény
kiszamitdsakor.

7.9. Kontrollvizsgdlat

A vizsgélati médszer ellendrzése céljabol végezziink meghatarozdst a kdlium-klorid vizes oldatdnak egy
legfeljebb 40 mg K,O-t tartalmaz¢ alikvot részén.

8. Az eredmények kifejezése

alkalmazni:

A miitragyaban taldlhaté K,0 %-a = (A - a) F
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vagy
A miitrdgydban taldlhato K % - a = (A —a) F’.
ahol
A = a mintabdl nyert csapadék tomege, grammban
a = a vakprébdndl nyert csapadék tomege, grammban

F és F = faktorok (lisd 3. tdbldzat).

Ha a mintdk és higitdsok értékei eltérnek a 3. tdbldzatban megadottaktdl, a kovetkezd képletet hasznaljuk:

(A - a)xf x D x100
M

A miitragyaban taldlhaté K,0 =

vagy

(A - a)xf’ x D x100
M

A mftragydban taldlhato K =
ahol:
f = dtszdmitési faktor, KTFB K,0-ba = 0,1314,
f = atszdmitasi faktor, KTFB K-ba = 0,109,
D = higitdsi faktor

M = a vizsgélati minta tomege, grammban

5.mddszer

Nincs erre vonatkozo tétel.

4.1.

4.2.

6. mobdszer

Klér

6.1. mddszer

Kloridok meghatdrozdsa szerves anyagok hidnyiban

Cél

Ez a médszer a klorid szerves anyag hidnydban t6rténd meghatdrozdsdra vonatkozd eljdrdst dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Az 6sszes olyan miitragya, amely szerves anyagot nem tartalmaz

A moédszer elve

A vizben feloldott kloridokat savas kozegben ismert koncentrdciéji eziist-nitrat oldat feleslegével
lecsapjuk. A felesleget ammonium-tiociandt oldattal vas([llamménium-szulfdt jelenlétében
visszatitrdljuk (Volhard-médszer).

Reagensek

Kloridmentes desztillélt vagy ioncserélt viz
Nitrobenzol vagy dietil-éter

Salétromsav: 10 mol/l
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4.3. Indikdtoroldat
Oldjunk fel 40 g vas(lll)-ammoénium-szulfatot, Fe,(SO,); (NH,),SO, 24H,0, vizben és toltsiik fel 1
literre.

4.4, Eziist-nitrdt méréoldat: 0,1 mol/l
Készités

Mivel ez a s6 higroszképos, és nem szdrithat a bomlds kockazata nélkiil, tandcsos kimérni kb. 9 g
mennyiséget, feloldani vizzel és feltolteni 1 literre. Titrdldssal dllitsuk be 0,1 mol/l-re a 0,1 mol/l-es
AgNO; titerét.

5. Késziilék

5.1. Korkoros rdzogép (35-40 fordulat percenként).
5.2. Biirettdk

5.3. 500 ml-es mérélombik

5.4. 250 ml-es Erlenmeyer-lombik

6. A minta el6készitése

Lasd 1. modszer.
7. Eljards
7.1. Minta és oldatkészités

Tegyiink 0,001 g pontossaggal kimért 5 g tomegd mintdt 500 ml-es mérélombikba és adjunk hozzd 450
ml vizet. Keverjiik fél 6rdn dt a korkoros razogéppel (5.1.), toltsiik fel az 500 ml-es jelig desztilldlt vizzel;
keverjiik 0ssze és szrjiik bele egy f6z6pohdrba.

7.2. Meghatdrozds

A sziirletbdl vegyiink egy legfeljebb 0,150 g kloridot tartalmazé alikvot részt. Példaul 25 ml (0,25 g), 50
ml (0,5 g) vagy 100 ml (1 g). Ha a vett minta kisebb, mint 50 ml, akkor fel kell tolteni a térfogatot 50
ml-re desztilldlt vizzel.

Adjunk hozza 5 ml 10 mol/l-es salétromsavat (4.2.), 20 ml indikdtoroldatot (4.3.) és két csepp
ammonium-tiocianat méréoldatot (az utébbi reagenshez e célbdl nulldra bedllitott biirettat haszndlunk).

Ezutdn burettdval addig adjunk hozzd eziist-nitrdt mérGoldatot (4.4), amig 2-5 ml felesleg nem
keletkezik. Adjunk hozzd 5 ml nitrobenzolt vagy 5 ml dietil-étert (4.1.), és jol rdzzuk ossze, hogy
tomoritsitk a csapadékot. Az eziist-nitrat felesleget addig titrdljuk 0,1 mol/l-es ammonium-tiociandttal
(4.5.), amig vorosesbarna szin nem jelenik meg, amely a lombik enyhe rdzdsat kovetden is megmarad.

Megjegyzés

A nitrobenzol vagy a dietil-éter (de fGképpen a nitrobenzol) megakadilyozza, hogy az eziist-klorid
reakcidra 1épjen a tiociandt ionokkal. Ily mddon tiszta szindtcsapds figyelhet§ meg.

7.3. Vakpréba

Végezziink vakprobdt (a minta kihagydsdval) azonos feltételek mellett és vegyik figyelembe a
végeredmény kiszdmitdsdnal.
7.4. Kontrollvizsgdlat

A becslést megel§zden ellendrizzitk a modszer pontossagat frissen készitett kdlium-klorid oldat olyan
alikvot részével, amely 100 mg nagysdgrendd, ismert mennyiség( kloridot tartalmaz.
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4.1.

4.2.

Az eredmények kifejezése

Az eredményt a beérkezési dllapotd minta kloridtartalmdnak szdzalékos értékében fejezziik ki.
Szamitsuk ki a klorid (Cl) szdzalékardnydt a kovetkezd képlettel:

(VZ B VCZ) B (Va B Vca) x 1 00

% Klorid % = 0,003546 x v

ahol:

V, =0,1 mol/l-es eziist-nitrdt milliliterszdma

V., = a vakprdba sordn haszndlt 0,1 mol/l-es eziist-nitrat milliliterszdma,

V, =a 0,1 mol/l-es ammonium-tiociandt milliliterszdma,

V., = a vakpréba sordn haszndlt 0,1 mol/l-es ammonium-tiocianat milliliterszdma
M = a vett minta (7.2.) tomege, grammban.

7. mo6dszerek

Az 6rlés finomsdga
7.1. médszer

Az 6rlés finomsdginak meghatirozisa

(szdraz szaritds)

Cél

Ez a médszer az 6rlés finomsdgdnak meghatdrozdsira vonatkoz6 szaraz eljardst dllapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

A modszer alkalmazhaté az 6sszes olyan EK-miitragyara, amelyeknél 0,630 és 0,160 mm-es szitdkra
vonatkoz6 6rlési finomsdgi kovetelményt irtak el6.

A médszer elve

Gépi szitdldssal meghatdrozzuk a terméknek azt a mennyiségét, amelynek szemcsemérete 0,630 folott
van, és azt a mennyiséget, amelynek szemcsemérete 0,160 és 0,630 mm kozott van, és kiszdmitjuk az
Grlés finomsdganak szdzalékos értékét.

Késziilék
Razégép gépi szitdlashoz

Szabvényos méret (20 cm dtmérdj, 5 cm magassagu) szitdk 0,160-o0s és 0,630 lyukmérettel.

Eljaras

Mérjiink ki az anyagbdl 0,05 g pontossiggal 50 g-ot. Allitsuk ossze a két szitdt és a hozzdjuk tartozé
gylijté edényrészt és helyezzitk a rdzdgépre (4.1.), Ggy, hogy a nagyobb lyukméretdi szita feliil
helyezkedjék el. Tegyiik a szitdlandé mintdt a fels§ szitdra. Szitdljunk 10 percig, majd vegyiik ki a
gytjtdedényben osszegytlt anyagot. Inditsuk Gjra a késziiléket, és egy perc miilva gy6z3djiink meg arrdl,
hogy a gytijtGedénybe ez id6 alatt nem hullott 4t 250 mg-ot meghaladé anyagmennyiség. Ismételjik az
utébbi eljardst (egyszerre 1-1 percig), amig az Osszegy(lt anyag mennyisége kevesebb nem lesz 250
mg-nal. Mérjiik le kiilon-kiilon a szitdkon fennmaradt anyagot.

Az eredmények kifejezése
A minta % - os finomséga a 0,630 mm lyukméretti szitin = (50-M,) x 2

A minta % - os finomsdga a 0,160 mm lyukméretd szitin = [50— (M, + M )] x 2.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

6.2.

ahol:

M, =a 0,630 mm lyukméretd szitdn fennmaradt szitamaradék tomege, grammban.
M, =a 0,160 mm lyukméretd szitdn fennmaradt szitamaradék tomege, grammban.
A 0,630 mm lyukméretd szitabol kihullé anyag mar kiilon van valasztva.

E szdmitdsok eredményét felkerekitjitk a legkozelebbi egész szdmra.

7.2. modszer

Ligy természetes foszfitok Grlési finomsdginak meghatirozasa

Ccél

Ez a mddszer a ldgy természetes foszfatok 6rlési finomsdgdnak meghatdrozdsra vonatkozé eljardst
allapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Lagy természetes foszfatok.

A médszer elve

Finom részecske eloszlasti mintdkndl az Osszetapadds miatt a szdraz szitalds nehézkes. Ezért dltaldban
nedves szitdldst alkalmaznak.

Reagensek
1 %-o0s nédtrium-hexametafoszfét oldat
Késziilék

Szabvdnyos méreti (20 mm atmérdjd, 5 cm magassagu) szitdk 0,063 és 0,125 mm lyukmérettel,
gytjtéedények

Allvényra szerelt 20 cm dtmérdjii iivegtolesér
250 ml-es f6z8poharak

Szaritészekrény

Elemzési médszer

Mintavétel

Meérjiink ki az anyagbdl 50 g-ot, 0,05 g pontossdggal. Mossuk le a szita mindkét oldaldt vizzel és tegyiik
a 0,125 mm lyukméretd szitdt a 0,063 mm lyukméret szita folé.

Eljdrds

Helyezziik a vizsgdlati mintdt a fels szitdra. A szitdldst vékony hidegviz sugdrral végezziik (csapviz
haszndlhat6) addig, amig az dtfolyd viz gyakorlatilag tiszta nem lesz. Ugyelni kell a folyadékdram
bedllitdsara, hogy az alsé szita sohase teljék meg vizzel.

Amikor a fels§ szitdn 1év6 maradék lathat6lag tobbé-kevésbé dllandé marad, tavolitsuk el ezt a szitat és
kozben helyezziik egy gydjtGedényre.

Folytassuk a nedves szitdldst az alsé szitdn néhdny percig, amig az atfolyé viz csaknem tiszta lesz.

Tegyiik vissza a 0,125 mm lyukméretd szitdt a 0,063 mm lyukméretd szitdra. Vigyiik dt az esetleges
lerakdddst a gytijtGedénybdl a felsd szitdra és kezdjik ismét a szitdldst gyenge vizsugdrral, amig ez a viz
Gjbol csaknem tisztdvd valik.

Vigyiik dt valamennyi maradékot veszteség nélkil kilon-kiilon f6z8pohdrba a tolesér segitségével. A
f6z8poharakat vizzel megtoltve szuszpenddljuk az egyes maradékokat. Hagyjuk éllni kb. 1 percig,
dekantdljunk annyi vizet, amennyit lehetséges.
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Tegyiik a f6z6poharakat 150 °C hémérsékleti szaritészekrénybe 2 drdra.

Hagyjuk kihdlni, a szitamaradékokat ecsettel nyerjiik vissza, majd mérjiik le.

Az eredmények kifejezése
A szdmitdsi eredményeket felkerekitjiik a legkozelebbi egész szdmra.
A minta % os finomsiga a 0,125mm lyukméretd szitin = (50-M,) x 2

A minta % - os finomsdga a 0,630mm lyukméret(i szitdin = [50— (M, + M,)] x 2
ahol:
M, =a 0,125 mm lyukméretii szitdn fennmaradt szitamaradék tomege, grammban.

M, =a 0,630 mm lyukméretd szitdn fennmaradt szitamaradék tomege, grammban.

Megjegyzések
Ha a szitdldst kovetGen csomok jelenléte figyelhetd meg, az elemzést még egyszer el kell végezni a

kovetkezd mddon.

Lassan, folyamatos keverés mellett 6ntsitk a minta 50 grammjat egy literes lombikba, amelybe el6zetesen
500 ml natrium-hexametafoszfat-oldatot ontottiink. Dugaszoljuk be a lombikot, és kézzel erételjesen
razzuk, hogy a csomok szétessenek. Az egész szuszpenziot vigyiik a felsd szitdra, és gondosan mossuk
it a lombikot is. Ezutdn folytassuk a vizsgalatot a 6.2. pont el8irdsai szerint.

8. mdbdszerek

Mezoelemek

8.1. mdbdszer

s

Az 6sszes kalcium, 6sszes magnézium, 6sszes nitrium és a szulfit formdjiban jelen 1évG 6sszes kén kivondsa

4.1.

Cél

Ez a mddszer az 6sszes kalcium, Osszes magnézium, Gsszes nétrium és a szulfdt formdjaban jelen 1évé
osszes kén kivondsdra vonatkozé eljdrast dllapitja meg dgy, hogy ugyanaz a kivonat alkalmazhatd
valamennyi el6irt tdpanyag meghatérozdsihoz.

Alkalmazaisi teriilet

Ez a mddszer azokra az EK-miitrdgyakra vonatkozik, amelyek tekintetében e rendelet el6irja az dsszes kalcium,
0sszes magnézium, Gsszes ndtrium és a szulfdt formdjdban jelen 16vG osszes kén megaddsdt.

A moédszer elve

Oldés hig sésavban forralva.

Reagensek

Higitott sésav
Egy térfogatrész sosav (d,, = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz.

Késziilék

Py

Allithaté hémérsékletii elektromos f6z6lap.

A minta el6készitése

Lasd 1. médszer.
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7.1.

7.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

7.1.

Eljards
Vizsgdlati minta

A kalciumot, a magnéziumot, a ndtriumot és a szulfit formdjaban jelen 1évs ként egy milligramm
pontossaggal kimért, 5 g vizsgélati mintdbdl vonjuk ki.

Ha azonban a mitrdgya 15 %-ndl tobb ként (S), azaz 37,5 %-ndl tobb SO;-ot és 18,8 %-ndl tobb
kalciumot (Ca), azaz 26,3 %-ndl tobb CaO-t tartalmaz, akkor a kalcium és a kén kivondsdt egy milligramm

pontossdggal kimért 1 g vizsgdlati mintdbdl végezziik. Tegyik a vizsgdlati mintit 600 ml-es
f6z6poharba.

Az oldat elkészitése

Adjunk hozzd kb. 400 ml vizet és — a minta magas karbondttartalma esetén 6vatosan — adjunk hozzd
kis adagokban 50 ml higitott sésavat (4.1.). Forraljuk fel és tartsuk forrdsban 30 percig. Idénként
megkeverve hagyjuk lehdlni. Veszteség nélkiil, dekantaldssal vigyiik dt egy 500 ml-es mérSlombikba.
Toltsiik fel a jelig vizzel és keverjiik Ossze. Szdraz sziirén szirjiik le szdraz gydjtGedénybe, az elsd részletet
kiontve. A szirletnek teljesen dtldtszonak kell lennie. Ha a szirletet nem hasznaljuk fel azonnal, akkor
dugédval zdrjuk le.

8.2. mdbdszer

A kiilonb6z8 formdkban jelen 1év6 6sszes kén kivondsa
cél

Ez a mddszer a mitrdgydkban elemi formdban és/vagy egyéb kémiai osszetételben jelen 1évé 6sszes kén
kivondsdra vonatkoz6 eljdrdst dllapitja meg.

Alkalmazdsi teriilet

Ez a mddszer azokra az EK-miitrdgydkra vonatkozik, amelyek tekintetében e rendelet el6irja a kiillonbozs
formédkban (elemi, tioszulfét, szulfit, szulfét) jelen 1év8 Osszes kén tartalmdnak garantdldsat.

A médszer elve

Az elemi ként ligos kozegben atalakitjuk poliszulfidokka és tioszulféttd; ezeket, tovdbbé az esetlegesen
jelen 1évé szulfitokat hidrogén-peroxiddal oxidéljuk. Ezdltal a kén kiilonbozs formdit szulfdttd
alakitottuk, amelyet barium-szulfitos lecsapdssal hatdrozunk meg (8.9. médszer).

Reagensek

Higitott sdsav:

Egy térfogatrész sosav (d = 1,18) és egy térfogatrész viz.
Natrium-hidroxid oldat, NaOH, legaldbb 30 % (d = 1,33).
Hidrogén-peroxid oldat, 30 % m/m

Béarium-klorid vizes oldata, BaCl, 2H,0, 122 g literenként.

Késziilék

Allithaté hémérsékleti elektromos f6z6lap.

A minta elSkészitése

Lasd 1. médszer.
Eljras
Vizsgdlati minta

Egy milligramm pontossdggal mérjiink ki olyan mennyiségti mttragyat, amely 80-350 mg mennyiség
ként (S) vagy 200-875 mg mennyiségii SO,-ot tartalmaz.

Rendszerint (ha S < 15 %) 2,5 g-ot mérjiink ki. Tegyiik a vizsgdlati mintat egy 400 ml-es f6z8pohdrba.
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7.2. Oxiddlds

Adjunk hozza 20 ml natrium-hidroxid oldatot (4.2.) és 20 ml vizet. Fedjiik le éraiiveggel. Forraljuk 5
percig a f6z6lapon (5.1.). Vegyiik le a f6z6laprol. Forrd vizsugdr segitségével gytijtsiik ossze a {6z6pohdr
falara ragadt ként és forraljuk 20 percig. Hagyjuk lehdlni.

Adjunk hozzd 2 ml-es adagokban hidrogén-peroxidot (4.3.) mindaddig, amig méar nem észleliink tovabbi
reakciot. 6-8 adag hidrogén-peroxidra lesz sziikség. Hagyjuk tovabb oxiddl6dni egy 6rat, majd forraljuk
fél 6rdn dt. Hagyjuk lehdilni.

7.3. Az oldat elkészitése az elemzéshez
Adagoljunk kb. 50 ml vizet és 50 ml sésavoldatot (4.1.).
— ha a kén (S) mennyisége kevesebb, mint 5 %:

sziirjitk le 600 ml-es f6z8pohdrba. A szlir6n maradt csapadékot mossuk 4t tobbszor hideg vizzel.
Mosds utdn a szrlet utols6 cseppjeibdl ellendrizzik a szulfat jelenlétének hidnydt barium-klorid
oldattal (4.4.). A sz(irletnek tokéletesen tisztanak kell lennie. A szulfitot a teljes sziirletmennyiségben
hatdrozzuk meg a 8.9. médszer szerint.

— ha a kén (S) mennyisége tobb, mint 5 %:

vigyiik dt veszteség nélkiil 250 ml-es mérlombikba, toltsiik fel a jelig vizzel és keverjiik ssze. Szdraz
sziirén szirjiik le szdraz edénybe; a sziirletnek teljesen tisztanak kell lennie. Ha a szrletet nem
hasznaljuk fel azonnal, akkor dugéval zarjuk le. Hatdrozzuk meg a szulfdtokat ezen oldat egy alikvot
részén barium-szulfdtos lecsapdssal (8.9. mddszer).

8.3. modszer
A vizoldhaté kalcium, magnézium, ndtrium és (a szulfit formdjiban jelen 1évG) kén kivondsa
1. Cél
Ez a médszer a vizoldhaté kalcium, magnézium, ndtrium és (a szulfit formdjiban jelen 1év6) kén
kivondsdra vonatkoz6 eljdrast dllapitja meg, Ggy, hogy ugyanaz a kivonat alkalmazhat6 legyen az osszes
eldirt tipanyag meghatdrozasihoz.

2. Alkalmazisi teriilet

Ez a médszer azokra a miitragyakra vonatkozik, amelyek tekintetében az I. melléklet elSirja a vizoldhatd
kalcium, magnézium, ndtrium és (a szulft formdjdban jelen 1év6) kén tartalmdnak garantdldsat.

3. A médszer elve
A tdpanyagokat forré vizben oldjuk.
4. Reagensek
Desztillalt, vagy azonos minGségti ioncserélt viz.
5. Késziilék
Allithaté hémérsékletd elektromos f6z6lap.
6. A minta el6készitése
Lasd 1. médszer.
7. Eljirds
7.1. Vizsgdlati minta
a) Ha a mitrdgya nem tartalmaz ként, vagy amennyiben tartalmaz, akkor 3 % kénnél (S) nem tébbet,

azaz 7,5 % SO5-ot és ugyanakkor nem tobb mint 4 % kalciumot (Ca), azaz 5,6 % CaO-t, akkor
mérjiink ki 5 ¢ mtrdgydt egy milligramm pontossdggal.
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7.2

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

7.1.

b) Ha a mdtrdgya tobb mint 3 % ként (S) és tobb mint 4 % kalciumot (Ca) tartalmaz, akkor mérjiink
ki 1 g mdtragyat egy milligramm pontossdggal.

Tegyiik a vizsgdlati mintdt 600 ml-es f6z6poharba.

Az oldat elkészitése

Adjunk hozzd kb. 400 ml vizet és tartsuk forrdsban 30 percig. [d6nként megkeverve hagyjuk lehdlni és
veszteség nélkiil, dekantaldssal vigyiik dt egy 500 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel és
keverjiik ossze.

Szdraz sziirén sziirjiik le szdraz lombikba. A sztrlet els6 részleteit ontsitk ki. A szdrletnek teljesen
atlatszonak kell lennie.

Ha a sziirletet nem hasznaljuk fel azonnal, akkor dugéval zdrjuk le.

8.4. mdbdszer

Kiilnb6z6 formédkban jelen 1év3, vizoldhaté kén kivondsa
cél

Ez a mddszer a mitragydban killonb6z8 vizoldhaté formédkban jelen 1év6 kén kivondsdra vonatkozd
eljarast allapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Ez a médszer azokra a mitragydkra vonatkozik, amelyek tekintetében az I. melléklet el6irja a vizoldhatd
kén-trioxid tartalom garantdldsat.

A médszer elve
A ként hideg vizben feloldjuk, majd ligos kozegben hidrogén-peroxidos oxiddcidval szulfattd alakitjuk.

Reagensek

Higitott sésav

Egy térfogatrész sésav (d,o = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz
Nétrium-hidroxid oldat, NaOH, legaldbb 30 % (d,, = 1,33 g/ml)
Hidrogén-peroxid oldat, 30 % (m/m)

Késziilék

500 ml-es kalibrélt Stohmann-lombik

Korkoros razogép, 30-40 fordulat percenként

Allithaté hémérsékleti elektromos f6z6lap

A minta el6készitése

Lasd 1. médszer.

Eljirds

Vizsgdlati minta

a) Amennyiben a mitragya legfeljebb 3 % ként (S), azaz 7,5 % SO;-ot és ugyanakkor legfeljebb 4 %
kalciumot (Ca), azaz 5,6 % CaO-t tartalmaz, akkor mérjiink ki 5 g mditragyat egy milligramm
pontossaggal.

b) Amennyiben a mitrigya tobb mint 3 % ként (S) és ugyanakkor t6bb mint 4 % kalciumot (Ca)
tartalmaz, akkor mérjiink ki 1 g mfitrdgyét egy milligramm pontosséggal.

Tegyiik a vizsgélati mintdt egy 500 ml-es lombikba (5.1.).
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7.2.

7.3.

Az oldat elkészitése
Adjunk hozzd kb. 400 ml vizet. Zdrjuk le dugéval. Razassuk (5.2.) 30 percig. Toltsiik fel a jelig vizzel

és keverjiik Ossze. Szdraz sz{ir6n szrjiik le szdraz lombikba. Ha a sz(rletet nem hasznaljuk fel azonnal,
akkor dugéval zdrjuk le.

A vizsgdlathoz haszndlt alikvot rész oxiddldsa

A kivont oldatbdl mérjiink ki egy legfeljebb 50 ml-es alikvot részt, amely lehetGség szerint 20-100 mg
mennyiségd ként (S) tartalmaz.

Sziikség esetén toltsiik fel 50 ml-re vizzel. Adjunk hozzd 3 ml ndtrium-hidroxid oldatot (4.2.) és 2 ml
hidrogén-peroxid oldatot (4.3.). Takarjuk le 6raiiveggel és a f6z6lapon (5.3.) 6vatosan forraljuk egy 6ran
at. Milliliteres adagokban folytassuk a hidrogén-peroxid oldat hozzdaddsdt mindaddig, amig a reakci6 tart

(legnagyobb mennyiség 5 ml).

Ezutdn hagyjuk lehdlni. Vegyiik le az éraiiveget és mossuk le az alsé oldalat a f6z6pohédrba. Adjunk hozzd
kb. 20 ml higitott s6savat (4.1.). Toltsiik fel vizzel kb. 300 ml-re.

Hatdrozzuk meg a szulfitok mennyiségét az oxidalt oldat egészére vonatkoztatva a 8.9. médszer szerint.

8.5. mddszer

Elemi kén kivondsa és meghatdrozisa

Figyelmeztetés

Ez a elemzési médszer szén-diszulfid (CS,) hasznélatdt irja elS. Ezért kiilonleges biztonsdgi intézkedéseket kell
alkalmazni, kiilondsen a kovetkezdk tekintetében:

— a CS, tdroldsa,

- aszemélyzet véddfelszerelése,

— munkahelyi higiénia,

- atlizesetek és a robbandsok megelGzése,

- a haszndlt reagens elhelyezése.

Ez a médszer jol képzett személyzetet és megfelelGen felszerelt laboratériumot kivin meg.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

cél
Ez a médszer a mitrdgydban jelen 1év6 elemi kén kivondsdra és mennyiségének meghatdrozdsira

vonatkozé eljdrdst allapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

Ez a médszer azokra az EK-mfitragyakra vonatkozik, amelyek tekintetében az I. melléklet elSirja az elemi
formdban jelen 1év8 Gsszes kén tartalmdnak garantdldsat.

A médszer elve

A vizoldhat6 vegyiiletek eltdvolitisit kovetSen az elemi ként szén-diszulfid segitségével kivonjuk, majd
a kivont ként gravimetridsan meghatdrozzuk.

Reagensek

Szén-diszulfid.

Késziilék

100 ml-es extrakcids lombik, csiszolatos tivegdugéval elldtva.
Soxhlet-késziilék, megfeleld sztirGelemekkel.

Vakuumos, forgd pdrologtatd berendezés.

Ventildtorral elldtott elektromos kemence, 90 ( 2) °C-ra bedllitva.
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5.5. 5-7 cm atmérdjt, legfeljebb 5 cm-nél nem magas porceldn Petri-csészék.
5.6. Allithaté hémérsékletti elektromos f6z6lap.
6. A minta el6készitése

Lasd 1. médszer.
7. Eljirds
7.1. Vizsgdlati minta
Egy milligramm pontossaggal mérjiink ki 5-10 g mennyiségdi mintdt és tegyiik a Soxhlet-késziilék (5.2.)
extrakcios hiivelyébe.
7.2. A kén kivondsa
Alaposan mossuk 4t a hiively tartalmdt forr6 vizzel, hogy minden vizoldhaté 6sszetevét eltdvolitsunk.

Szaritsuk a kemencében (5.4.) 90 °C-on legaldbb egy 6rdn 4t. Helyezziik a sz(ir6t a Soxhlet-késziilékbe
(5.2).

Tegytink néhdny szem iiveggyongyot a késziilék extrakcids lombikjéba (5.1.), mérjik le a tomegét (Py)
és adjunk hozzd 50 ml szén-diszulfidot (4.1.).

Csatlakoztassuk a késziiléket és hagyjuk, hogy folytatédjon az elemi kén kivondsa hat 6rdn dt. Kapcsoljuk
ki a fiitést és lehtilés utdn vegyiik le a lombikot. Késsiik a lombikot a forg parologtatd berendezésre (5.3.)
és pérologtassuk, amig a lombik tartalma szivacsos masszava szildrdul.

Szaritsuk a lombikot a kemencében 90 °C-on (5.4.) (dltaldban egy 6ra sziikséges), amig a tomege (P,)
dllandésul.

7.3. Az elemi kén tisztasdgdnak meghatdrozdsa
Egyes anyagok az elemi kénnel egyiitt kivonodhattak a szén-diszulfidos eljrds sordn. Az elemi kén

tisztasdganak ellendrzése a kovetkezéképpen torténik:

Homogenizdljuk a lombik tartalmét olyan alaposan, amennyire csak lehet, és vegyiink ki 2-3 g-ot egy
milligrammos pontossaggal (n). Tegyiik Petri-csészébe (5.5.). Mérjitk meg a csésze és tartalmdnak
egyiittes tomegét (P,). Helyezziik a f6z6lapra (5.6.) és dllitsunk be 220 °C-ot nem meghaladé
hémérsékletet, hogy a kén ne gyulladjon meg. Hagyjuk szublimdlni 3-4 6rdn 4t, amig a tomege
allandésul (P5).

Megjegyzés

Egyes miitragydk esetében nem feltétleniil sziikséges a kén tisztasdgdt ellendrizni. Ebben az esetben
hagyjuk ki a 7.2. 1épést.

8. Az eredmények kifejezése
A miitrdgya elemi kén (S) tartalmanak szézalékos ardnya a kovetkezs:

A mftrgya tisztitatlan

%% 100

S —tartalma (%) =
m

1

A kivont kén tisztasdga (%) = x 100

P -P)((P,-P
A miitrdgya tiszta S - tartalma (%) = w x 100
m x n

ahol:

m = a miitrdgya vizsgdlati mintdjdnak tomege, grammban,

P, = a Soxhlet-lombik tomege, grammban,

P, = a Soxhlet-lombik és a tisztitatlan kén szdritds utdni egyiittes tomege,
n = a tisztitdsra szant tisztitatlan kén tomege, grammban,

P, = a Petri-csésze tomege,

P, = a Petri-csésze tomege a kén szublimdcidja utdn.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

8.6. mddszer

Kivont kalcium oxaldt formdjiban torténd kicsapdst kovet6 manganimetrids meghatirozasa

Cél

Ez a mddszer a mitrdgyakivonatok kalciumtartalmdnak meghatdrozdsira vonatkoz6 eljardst allapitja
meg.

Alkalmazaisi teriilet

Ez a médszer azokra az EK-miitrdgyakra vonatkozik, amelyek tekintetében az I. melléklet elSirja az Gsszes
és|vagy a vizoldhaté kalciumtartalom garantaldsat.

A moédszer elve

A kivont oldat alikvot részébdl a jelen 1év6 kalciumot oxaldt formdjdban lecsapjuk és azt
kalium-permanganatos titrdlassal meghatdrozzuk.

Reagensek

Higitott sésav

Egy térfogatrész sosav (d,, = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz.
1:10 ardnyban higitott kénsav

Egy térfogatrész kénsav (d,, = 1,84 g/ml) tiz térfogatrész vizben.
1:1 ardnyban higitott amméniaoldat

Egy térfogatrész ammonia (d,, = 0,88 g/ml) és egy térfogatrész viz.

Ammoénium-oxaldt telitett oldata [(NH,),C,0,H,0], szobah6mérsékleten (hozzavetdlegesen 40 g/l).
Citromsavoldat, 30 % (m/v)

Ammoénium-klorid oldat, 5 % (m/v)

Bromtimolkék-oldat, 95 %-os etanolban, 0,1 % (m/v)

Bréomkrezolzold-oldat, 95 %-os etanolban, 0,04 % (m/v)

Kélium-permangandt méréoldat, 0,02 mol/l.
Késziilék
5-20 p porozitdsi szlir6tégely zsugoritott iiveggel

Forré vizfiirdg

A vizsgilandé alikvot rész elkészitése

A kivonat 8.1. vagy 8.3. mddszer szerinti oldatdbdl pipettdval vegyiink ki 15-50 mg mennyiségii Ca-ot
(= 21-70 mg mennyiség(i CaO) tartalmazo alikvot részt. Legyen ezen alikvot rész térfogata v,. Toltsiik
bele egy 400 ml-es f6z6pohdrba. Sziikség esetén semlegesitsiik par csepp ammoniaoldattal (4.3.) (amig
az indikdtor (4.7.) zoldrél kékre nem vilt).

Adjunk hozzd 1 ml citromsavoldatot (4.5.) és 5 ml amménium-klorid oldatot (4.6.).

A kalcium-oxaldt lecsapdsa

Adjunk hozzd kb. 100 ml vizet. Hozzuk forrdsba, adjunk hozza 8-10 csepp indikdtoroldatot (4.8.) majd
cseppenként 50 ml forré ammonium-oxaldt oldatot (4.4.). Ha csapadék keletkezik, oldjuk fel néhdny
csepp sosav hozzdaddsival (4.1.). Semlegesitsik folyamatos keverés kozben, nagyon lassan,
ammoniaoldattal (4.3.), hogy 4,4-4,6 pH-értéket kapjunk (amig az indikdtor (4.8.) z6ldrdl kékre nem
vélt). Helyezziik a f6z8poharat forrdsban 1év8 vizfiirddbe (5.2.) kb. 30 perces idStartamra.

Vegyiik ki a f6z8poharat a fiird6bdl, hagyjuk édllni egy ordn at és szirjik le a tégelybe (5.1.).
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4.1.

4.2.

Az oxaldtos csapadék titrdldsa

Mossuk a f6z8poharat és az {ivegsziirét addig, amig az ammonium-oxalat felesleg teljes mértékben el
nem tdvozik (ez a mosévizben a klorid jelenlétének hidnyaval ellendrizhetd). Helyezziik a tégelyt 400
ml-es f6z6poharba és oldjuk fel a csapadékot 50 ml forré kénsavval (4.2.). Tegytink annyi vizet a
f6z6pohdrba, hogy kb. 100 ml legyen az oldat térfogata. Melegitsiik fel 70-80 °C-os hémérsékletre és
cseppenként titrdljuk permangandtoldattal (4.9.) mindaddig, amig a rézsaszin elszinez8dés 1 percig
megmarad. Legyen ez a térfogat n.

Az eredmények kifejezése

A mfitrdgya kalcium (Ca) tartalma a kovetkezd:

\4
X —XxX m

Ca (%) = n x0,2004 x —
, v,

ahol:

n = a felhaszndlt permangandt mennyisége, milliliterben,
m = a vizsgdlati minta tomege, grammban,

v, = az alikvot rész térfogata, milliliterben,

v, = a kivont oldat térfogata, milliliterben,

t = a permangandatoldat molaritdsa, mol/literben.

Ca0 (%)= Ca (%)x 1,400.

8.7. médszer
Magnézium meghatdrozdsa atomabszorpcids spektrofotometridval

cél

Ez amddszer a mtragyakivonatok magnéziumtartalménak meghatdrozdsdra vonatkozd eljérast dllapitja
meg.

Alkalmazdsi teriilet

Ezamddszer azokraa 8.1. és a 8.3. mddszer szerint nyert EK-mitragya kivonatokra vonatkozik, amelyek
tekintetében kotelez az Gsszes és[vagy a vizoldhaté magnéziumtartalom garantéldsa, az I. mellékletnek
a mezoelemekre vonatkozo D. részében felsorolt, alabbi mitragyak kivételével:

4. tipus (kieserit),

- 5. tipus (magnézium-szulfat) és 5.1 tipus (magnézium-szulfat oldat),

valamint a kdliummftrdgyakra vonatkoz6 1.A.3. mellékletben felsorolt, aldbbi mditragya kivételével:

7. tipus (kieserit kdlium-szulfittal),

amelyek tekintetében a 8.8. modszer alkalmazando.

Az aldbb megadott médszer minden olyan miitrigya-kivonatra vonatkozik, amely olyan mennyiségben
tartalmaz bizonyos elemeket, amely zavarhatja a magnézium komplexometrids meghatdrozdsat.

A moédszer elve

A magnézium meghatdrozdsa atomabszorpcids spektrofotometridval, az oldat megfelel§ higitdsa utdn.
Reagensek

Sosavoldat, 1 mol/l

Sésavoldat, 0,5 mol/l
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4.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

Magnézium mérdoldat, 1,00 mg/ml

Oldjunk fel 1,013 g magnézium-szulfitot (MgSO,.7H,0) a 0,5 mol/l-es sésavoldatban (4.2.).
Mérjiink ki 1,658 g magnézium-oxidot (MgO), amelyet a karbondtosodds nyomainak eltiintetésére
el6zetesen izzitottunk. Tegyiik f6z8poharba és adjunk hozza 100 ml vizet és 120 ml 1mol/l-es s6savat

(4.1.). Amikor feloldédott, veszteség nélkiil dekantdljuk 1 000 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig
és keverjiik ossze,

vagy
Kereskedelmi mérdoldat.
Az ilyen oldatok ellendrzése a laboratérium feladata.

Stroncium-klorid oldat

Oldjunk fel 75 g stroncium-kloridot (SrCl,.6H,0) sésavoldatban (4.2.) és egészitsiik ki a térfogatdt 500
ml-re ugyanazzal a sosavoldattal.

Késziilék

Atomabszorpcids mérésre alkalmas spektrométer, magnézium limpaval, 285,2 nm-re bedllitva.

Levegd-acetilén lang.

A minta elSkészitése

Lasd 8.1. és 8.3. mddszer.

Eljdrds

Ha a mftrdgya garantdlt magnéziumtartalma (Mg) tobb mint 6 % (azaz 10 % MgO formdjdban), akkor
vegyiink 25 ml-t (V,) a kivonat oldatdbdl (6.). Vigyiik 4t 100 ml-es mérélombikba, toltsiik fel a jelig vizzel

sz

D, = 100/V,.
Az utolsé oldatnak 10 térfogatszazalék stroncium-klorid oldatot (4.4.) kell tartalmaznia.

Vakoldat készitése

Készitstink vakoldatot a teljes eljdrds megismétlésével a kivondstdl kezdve (8.1. vagy 8.3. mddszer),
egyedill a mitrdgya vizsgélati mintdjat kihagyva.

Kalibrdcids oldatok készitése

A mérSoldat (4.3) 0,5 mol/l-es sésavval torténd higitdsdval készitsink legaldbb 6t novekvd

sz

Ezen oldatoknak 10 térfogatszdzalék stroncium-klorid oldatot (4.4.) kell tartalmazniuk.
Meérés
Allitsuk be a spektrométert (5.1.) 285,2 nm hullimhosszra.

Porlasszuk be hdromszor egymds utdn a kalibréciés oldatokat (7.5.), a vizsgilati oldatot (7.3.) és a
vakoldatot (7.4.), és mindig a kovetkez8 mérni kivant oldattal mossuk at a késziiléket. Ismételjiik meg
ezt a miiveletet hiromszor. Abrazoljuk a kalibriciés gorbét az egyes kalibriciés oldatok (7.5.) dtlagos
abszorbancidjanak feltiintetésével az ordindtin és a megfelel6 magnéziumkoncentracié (ug/ml-ben)

vakoldatban (7.4.), X,, a kalibraciés gorbe alapjan.
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8. Az eredmények kifejezése

A magnézium (Mg) vagy a magnézium-oxid (MgO) mennyiségét a mintdban a kalibraciés oldatokhoz
torténd viszonyitdssal hatdrozhatjuk meg, figyelembe véve a vakproba eredményét.

A magnézium (Mg) szdzalékos mennyisége a mfitragyaban a kovetkezd:

(X,~X,) D,(200/10)D,500,100
1000.1000 M

ahol

X, = a vizsgdland6 oldat koncentracidja, amint a kalibraciés gorbe mutatja, pg/ml-ben kifejezve,
X, = a vakoldat koncentracidja, amint a kalibrdciés gorbe mutatja, pg/ml-ben kifejezve,

— Egyenld néggyel, ha 25 ml-t vettiink,

- Egyenl6 eggyel, ha az oldatot nem higitottuk,

- D, =a7.3. szerinti higitdsi tényezs,

— M = a vizsgdlati minta tomege a kivonds sordn,

~ MgO (%)= Mg (%)/0.6.

8.8. mdbdszer

Magnézium meghatirozdsa komplexometridval

1. cél
Ez a médszer a miitragyakivonatok magnéziumtartalmanak meghatdrozdsra vonatkoz6 eljarast allapitja
meg.

2. Alkalmazasi teriilet

Ez a médszer azokra az EK-miitrdgya kivonatokra vonatkozik, amelyek tekintetében kotelez az 6sszes
és[vagy a vizoldhaté magnéziumtartalom garantéldsa:

— az L. mellékletben felsorolt mdtragydk: egyszerd nitrogéntartalmi mdtragydk, 1b. + lc. tipus
(kalcium-magnézium-nitrdt), 7. tipus (magnézium-szulfonitrdt), 8. tipus (nitrogéntartalmdi
mitrdgydk magnéziummal) és egyszer(l kdliummdtragydk, 2. tipus (dusitott kainit), 4. tipus
(magnéziumtartalmi kdlium-klorid), 6. tipus (magnéziumsot tartalmazé kélium-szulfat),

- a mezoelemekre vonatkozé 1.D. mellékletben felsorolt mtragydk.

3. A médszer elve

A magnéziumot a 8.1. és|vagy a 8.3. mddszer szerint oldatba vissziik. Elsg titrdlds: a Ca + Mg titrdldsa
EDTA hozzdaddsdval, eriokromfekete-T jelenlétében. Madsodik titrdlds: a Ca titrdlisa EDTA
hozzdaddsaval, kalcein vagy kalkon-karbonsav jelenlétében. A magnéziumot a kilonbségen alapuld
modszerrel hatdrozzuk meg.

4, Reagensek

4.1. Magnézium mérdoldat, 0,05 mol/l

4.1.1. Oldjunk fel 1,232 g magnézium-szulfitot (MgSO,.7H,0) a 0,5 mol/l-es sosavoldatban (4.11.) és higitsuk
fel ugyanazzal a savval 100 ml-re.
vagy:

4.1.2. Meérjiink ki 2,016 g magnézium-oxidot, amelyet a karbondtosodds nyomainak eltiintetésére el6zetesen

izzitottunk. Tegyiik f6z6pohdrba és adjunk hozzd 100 ml vizet.

Keverjiink hozzd kb. 120 ml kb. 1 mol/l-es s6savat (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.

Amikor feloldédott, veszteség nélkiil vigyik at egy 1 000 ml-es mérdlombikba. Toltsiik fel a jelig és
keverjiik Ossze.

Ezen oldatok 1 ml-e 1,216 mg Mg-ot tartalmaz (= 2,016 mg MgO).

EDTA 0,05 mol/l-es oldata

Mérjiink ki 18,61 g-ot a dindtrium-etilén-diamin-tetraacetdt-dihidratbél (C,,H, ,N,Na,04.2H,0),
helyezzik egy 1 000 ml-es f6z6pohérba és oldjuk fel 600-800 ml vizben. Veszteség nélkiil vigyik dt
1000 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig és keverjik Gssze. Ellendrizziik ezt az oldatot a
mérGoldattal (4.1.) agy, hogy az utébbibdl kivesziink egy 20 ml-es mintdt és titrdljuk a (7.2.) médszer
szerinti vizsgélati eljardssal.

Egy ml EDTA-oldat 1,216 mg Mg-nak (= 2,016 mg MgO) és 2,004 mg Ca-nak (= 2,804 mg CaO) (ldsd
10.1. és 10.6. megjegyzés) felel meg.

0,05 mol/l-es kalcium mérgoldat

Mérjiink ki 5,004 g szdraz kalcium-karbondtot. Tegyik f6z6pohdrba és adjunk hozzd 100 ml vizet.
Fokozatosan keverjiink bele 120 ml kb. 1 mol/l-es s6savat (4.12.).

Forraljuk fel a szén-dioxid kitizése céljabol, hiitsiik le és veszteség nélkil vigyik 4t egy 1 000 ml-es
mér6lombikba, majd toltsiik fel a jelig vizzel és keverjik Ossze. Ellendrizziik ezt az oldatot az
EDTA-oldattal (4.2.) a megfelelS vizsgdlati eljardssal (7.3.). Ezen oldat 1 ml-e 2,004 mg Ca-t tartalmaz
(= 2,804 mg CaO) és 1 ml 0,05 mol/l-es EDTA-oldatnak (4.2.) felel meg.

Kalcein indikdtor

Ovatosan keverjiink dssze mozsarban 1 g kalceint 100 g nétrium-kloriddal. Ebbél a keverékbdl 10 mg-ot
hasznéljunk. Az indikétor zoldr§l narancsszintre véltozik. A titraldst addig kell folytatni, amig a szin
z6ldes drnyalatt6l mentes narancsra véltozik.

Kalkon-karbonsav indikdtor

Oldjunk fel 400 mg kalkon-karbonsavat 100 ml metanolban. Ez az oldat legfeljebb csak kb. 4 hétig
tarolhatd. Ebbdl az oldatbdl harom cseppet kell hasznalni. Az indikator pirosrél kék szindre véltozik. A
titrdlast addig kell folytatni, amig a szin pirosas drnyalattol mentes kékre véltozik.

Eriokrémfekete-T indikdtor

Oldjunk fel 300 mg eriokrémfekete-T-t 25 ml propanol-1 és 15 ml trietanolamin keverékében. Ez az
oldat legfeljebb csak kb. 4 hétig tarolhaté. Ebbél az oldatbdl harom cseppet haszndljunk. Az indikdtor
pirosrol kék szintire valtozik és a titraldst addig kell folytatni, amig a szin pirosas drnyalattél mentes kékre
véltozik. A szin csak akkor valtozik meg, ha magnézium is jelen van. Sziikség esetén adjunk hozzd 1 ml-t
a merdoldatbdl (4.1.).

Ha kalcium és magnézium egyarant jelen van, akkor az EDTA el8szor a kalciummal, majd a
magnéziummal képez komplexet. Ebben az esetben a két elem meghatdrozdsa parhuzamosan torténik.

Kdlium-cianid oldat

KCN 2 %-os vizes oldata. (Ne pipettazzunk szdjjal és ldsd 10.7.).

Kalium-hidroxid és kdlium-cianid oldat

Oldjunk fel 280 g KOH-t és 66 g KCN-t vizben, egészitsiik ki a térfogatat egy literre és keverjiik ossze.
10,5 pH-értékii pufferoldat

Tegyiink 500 ml-es mérélombikba 33 g amménium-kloridot és oldjuk fel 200 ml vizben, majd adjunk
hozza 250 ml ammoénidt (d,, = 0,91 g/ml), végiil toltsiik fel a jelig és keverjiik ossze. Rendszeresen
ellendrizziik az oldat pH-értékét.

Higitott sosav: egy térfogatrész sosav (d,, = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz.
Sésavoldat, kb. 0,5 mol/l.
Sésavoldat, kb. 1 mol/l.

Natrium-hidroxid oldat, 5 mol/l.
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5.1.

5.2.

8.1.

8.2.

8.3.

Késziilék

Miégneses vagy mechanikus keverd.
pH-méré.

Kontrollvizsgilat

Végezziink meghatdrozasokat az oldatok (4.1. és 4.3.) alikvot részein olyan mddon, hogy a Ca/Mg ardny
nagyjabol azonos legyen a vizsgdlt oldatéval. E célbdl vegyiink ,a” milliliter mennyiséget a Mg
mérSoldatbdl (4.3.) és ,b-a” milliliter mennyiséget a mérGoldatbol (4.1.). Az ,a” és a ,b” az EDTA-oldatbdl
a vizsgaland6 oldat két titrdldsa sordn felhaszndlt mennyiség milliliterben kifejezett értékének felel meg.
Ez az eljards csak akkor megfelels, ha az EDTA-, a kalcium- és a magnéziumoldat pontosan ekvivalens.
Ellenkezd esetben korrekciot kell végezni.

A vizsgiland6 oldat elkészitése

Lasd 8.1. és 8.3. mddszer.
Meghatdrozds

Mintaként veendd alikvot részek

Az alikvot rész lehet6leg 9 és 18 mg kozotti mennyiségli magnéziumot tartalmazzon (= 15-30 mg MgO).

Titrdlds eriokrdmfekete-T jelenlétében

Pipettdzzunk egy alikvot részt (8.1.) a vizsgalandé oldatbél 400 ml-es f6zGpohdrba. Semlegesitsiik a
felesleges savat 5 mol/l-es natrium-hidroxid oldattal (4.12.), pH-mérét haszndlva. Higitsuk fel vizzel kb.
100 ml-re. Adjunk hozzd 5 ml pufferoldatot (4.9.). A pH-méré dltal mért pH-érték 10,5£0,1 legyen.
Adjunk hozzd 2 ml kdlium-cianid oldatot (4.7.) és hdrom csepp eriokromfekete-T indikdtort (4.6.).
Titrdljuk EDTA-oldattal (4.2.). Kozben a keverdvel (5.1.) lassan keverjiik (ldsd 10.2., 10.3. és 10.4.).
Legyen ,b” a 0,05 mol/l-es EDTA-oldat milliliterszdma.

Titrdlds kalcein vagy kalkon-karbonsav jelenlétében

Pipettdzzunk a fenti titrdlds sordn alkalmazottal azonos alikvot részt a vizsgdlt oldatbol 400 ml-es
f6z8pohdrba. Semlegesitsitk a savfelesleget 5 mol/l-es ndtrium-hidroxid oldattal (4.13.), pH-mérét
hasznalva. Higitsuk fel vizzel kb. 100 ml-re. Adjunk hozza 10 ml KOH/KCN oldatot (4.8.) és az indikdtort
(4.4. vagy 4.5.). A keverével (5.1.) valo lasst keverés kozben titrdljuk az EDTA-oldattal (4.2.) (ldsd 10.2.,
10.3. és 10.4.). Legyen ,a” a 0,05 mol/l-es EDTA-oldat milliliterszdma.

Az eredmények kifejezése

Azokra az EK-miitrdgydkra, amelyek tekintetében a médszer alkalmazhat6 (5 g miitrdgya 500 ml
kivonatban), a mtrdgya szdzalékos tartalma:

b —a)xT

MgO (%) a miitrdgyaban = v
(b -a)xT

Mg (%) a miitrdgydban = BV

Ahol:

a =a 0,05 mol/l-es EDTA-oldat milliliterszdma, amelyet a kalcein vagy kalkon-karbonsav jelenlétében
végzett titrdlds sordn hasznaltunk fel,

b =a 0,05 mol[l-es EDTA-oldat milliliterszdma, amelyet az eriokrémfekete-T jelenlétében végzett
titralas soran hasznaltunk fel,

M = az alikvot részben jelen 1év6 minta tomege (grammban kifejezve),
T =0,2016 x az EDTA-oldat molaritdsa/0,05 (ldsd 4.2.),

T =0,1216 x az EDTA-oldat molaritdsa/0,05 (lisd 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.

Megjegyzések

Komplexometriai elemzésekben a sztdchiometrikus EDTA-fém ardny mindig 1:1, figgetleniil a fém
vegyértékétdl és annak ellenére, hogy az EDTA négy vegyértékd. Az EDTA titrdlé oldat, ezért a
mérGoldatok moldrisak és nem norméloldatok.

A komplexometrids indikdtorok gyakran érzékenyek a levegére. Az oldat veszithet a szinébdl a titrdlds
soran. Ebben az esetben egy vagy két csepp indikdtort kell hozzdadni. Ez elsGsorban az eriokrémfekete
és a kalkon-karbonsav esetében igaz.

A fém-indikédtor komplexek gyakran viszonylag stabilak, igy esetenként hosszabb id6t vehet igénybe,
amig a szinvdltozds megtorténik. Ezért az EDTA utolsé cseppjeit lassan kell hozzdadni és egy csepp 0,05
mol/l-es magnézium- (4.1.) vagy kalciumoldatot (4.3.) kell még hozzdadni, hogy megbizonyosodjunk
arrél, hogy a szinvaltozds nem ment még végbe. Ez kiillonosen az eriokrém-magnézium komplex
esetében igaz.

Az indikétor szindtcsapdsat nem fiigg6legesen, hanem vizszintesen, az oldat keresztmetszetében kell
észlelni, és a f6z6poharat fehér héttér elé kell helyezni, j61 megvildgitott helyre. Az indikdtor szinvéltdsa
konnyen észlelhetS, ha a f6z6poharat alulrél mérsékelten megvildgitott (25 wattos limpa), tejiivegre
tessziik.

Ez az elemzés bizonyos foka gyakorlatot igényel. A feladat magdban foglalja — tobbek kozott —a 4.1. és
a 4.3. szerinti mérGoldatok szinvdltozdsainak megfigyelését. Ajdnlatos, hogy a meghatdrozdsokat
ugyanaz a laborkémikus végezze.

Ha garantdlt toménységti EDTA-oldatot haszndlunk (példdul Tritisol, Normex), akkor ez egyszertsitheti
a 4.1, a4.2. és a 4.3. szerinti mérdoldatok egyenértékének ellendrzését.

Kdlium-cianidot tartalmazé oldat nem onthetd a lefolyoba a cianid drtalmatlan vegyiiletté torténd
alakitdsa nélkiil, példdul ligositdst kovetd ndtrium-hipokloritos oxidacioval.

8.9. modszer

Szulfitok meghatdrozdsa
cél
Ez a modszer a mitrigyakivonatokban szulfit formdjiban jelen 1évé kén mennyiségének
meghatdrozdsdra vonatkozé eljarast dllapitja meg.
Alkalmazisi teriilet

Ez a médszer a 8.1, a 8.2, a 8.3. és a 8.4. modszerrel eldéllitott kivonatokban jelen 1évé szulfat
mennyiségének meghatdrozasara vonatkozik.

A médszer elve

Gravimetrids meghatdrozds barium-szulfat formdjéban.
Reagensek

Higitott sésav

Egy térfogatrész sosav (d,, = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz
Barium-klorid oldat BaCl, 2H,0: 122 g/l

Eziist-nitrdt oldat: 5 g/l

Késziilék

Porceldn olvasztotégelyek

Forrd vizfiirdg

Széritészekrény 105 (¢ 1) °C-ra bedllitva

Elektromos kemence 800 (£50) °C-ra bedllitva
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6.1.

6.2.

6.3.

Eljards
Mintavétel az oldatbél

Pipettdval vegyiink ki egy alikvot részt a kivonat 2. pontban megjelolt oldataibél, amely 20-100 mg S-t
vagy 50-250 mg SO;-ot tartalmaz.

Tegyiik ezt az alikvot részt megfelel térfogata f6z6pohdrba. Adjunk hozza 20 ml higitott sésavat (4.1.).
Egészitsiik ki kb. 300 ml-re vizzel.

A csapadék eldallitdsa

Forraljuk fel az oldatot. Cseppenként adjunk hozza kb. 20 ml-t a barium-klorid oldatbdl (4.2.), mikozben
élénken keverjiik az oldatot. Forraljuk néhdny percig.

A f6z8poharat fedjiik le oraiiveggel és tegyiik forrasban 1évé vizfiird6be (5.2.) egy 6rdra. Ezutdn hagyjuk
forrd (kb. 60 °C) dllapotban dllni, amig a feliildszo folyadék ki nem tisztul. Dekantdljuk a tiszta oldatot
lasst szirésti hamumentes sztirén. Mossuk dt a csapadékot néhdnyszor forré vizzel. Folytassuk a
csapadék dtmosdsat a szlir6n, mindaddig, amig a szirlet klorid-mentes nem lesz. Ezt eziist-nitrdt oldattal
(4.3.) ellendrizhetjiik.

Elhamvasztds és a csapadék lemérése

Helyezziik a szlirGpapirt és a csapadékot egy el6zbleg 0,1 mg pontossdggal lemért porceldntégelybe
(5.1.). Szdritsuk meg a szdritészekrényben (5.3.) és hamvasszuk kb. 800 °C-on fél 6rdn dt (5.4.). Hagyjuk
lehdlni exszikkatorban és mérjiik le 0,1 mg-os pontossaggal.

Az eredmények kifejezése
Egy mg bdrium-szulft 0,137 mg S-nek vagy 0,343 mg SO,-nak felel meg.

A miitrigya szdzalékos kéntartalma a kovetkezs:

Vi

S (%) = w x0,0137 x

X
V2m

SO,(%) = S (%) x2,5
ahol:
w = a barium-szulfat csapadék tomege, grammban,
v, = a kivont oldat térfogata, milliliterben,
v, = az alikvot térfogata, milliliterben,

m = a vizsgdlati minta tomege, grammban.

8.10. modszer

Kivont ndtrium meghatdrozisa

cél

Ez a médszer a miitrdgyakivonatok ndtriumtartalmdnak meghatdrozasara vonatkozé eljrdst dllapitja
meg.

Alkalmazisi teriilet

Ez a mddszer azokra az EK-mitrdgydkra vonatkozik, amelyek tekintetében az I. melléklet el6irja a
natriumtartalom garantdldsat.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

6.1.

6.2.

A médszer elve

A 8.1. és/vagy a 8.3. mddszer szerint nyert kivonat megfeleld higitdsit kovetSen az oldat
nétriumtartalmat lingemisszios spektrofotometridval hatdrozzuk meg.

Reagensek

Higitott sésav

Egy térfogatrész sosav (d,, = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz.
Aluminium-nitrdt ANO5);.9H,0

Cézium-klorid, CsCl

Vizmentes natrium-klorid, NaCl

Cézium-klorid és aluminium-nitrdt oldat

Készitstink vizes oldatot 50 g cézium-kloriddal (4.3.) és 250 g aluminium-nitréttal (4.2.) egy 1 000 ml-es
mérSlombikban. Toltsiik fel a jelig és keverjiik ossze.

Ndtrium méréoldat, 1 mg/ml Na-mal

Oldjunk fel vizben 2,542 g ndtrium-kloridot (4.4.) 1 000 ml-es mérélombikban. Adjunk hozzd 10 ml
sosavat (4.1.). Toltsiik fel a jelig és keverjitk ossze.

Késziilék
Langemissziora alkalmas spektrométer, 589,3 nm-re bedllitva.
Kalibrécids oldatok

Tegyiink 10 ml mérdoldatot (4.6.) 250 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig és keverjiik 0ssze. Az oldat
koncentracidja 40 pg/ml Na.

Tegyiink 0, 5, 10, 15, 20, 25 ml kozbens§ oldatot (6.1.) 100 ml-es mér8lombikokba. Adjunk hozza
10 ml (4.5.) oldatot. Toltsiik fel a jelig és keverjiik 6ssze. Az oldatok koncentracidja: 0, 2, 4, 6, 8, 10 pg/ml
Na.

A vizsgéilandé oldatok elGkészitése

A kivont oldat virhat6 ndtriumtartalmétdl fuggden, a 8.1. vagy a 8.3. mddszer szerint (5 g mfitragya
500 ml-ben) végezziik a higitdsokat a kovetkezd tdbldzatnak megfelelGen:

Na,0 ) Kozbensé higitds Végsé higitds A higids
) Na (%) Min(z]a2 )(ml) Hl’gl’t(aivs;;nl—re Min(tj“)(ml) Higitds ml-re mértéke
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

A kozbensd oldat térfogatat vizzel egészitsiik ki. A végs6 higitdshoz adjunk 10 ml-t az oldatbdl (4.5.) a
100 ml-es mérélombikba.

1 g-os vizsgalati mintdhoz szorozzuk meg a végs§ higitds térfogatét (v,) ottel.

Meghatdrozdis

Készitsiik el6 a spektrométert (5.1.) az 589,3 nm-es mérésre. Kalibraljuk a mdszert a kalibraciés oldatokra
(6.2.) adott vélasz megmérésével. Ezutdn dllitsuk be a miszer érzékenységét ugy, hogy a teljes mérési
tartomdnyt kihaszndljuk a legtoményebb kalibracids oldat mérésénél. Ezutdn mérjik meg a vizsgdlandd
mintdra (7.) adott vélaszt. Ismételjiik meg ezt a mtveletet hdrom alkalommal.
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Az eredmény kiszdmitdsa

Rajzoljuk fel a kalibracids gorbét az egyes kalibraciés oldatokra adott dtlagos valaszok feltiintetésével az
ordindtdn, mig az abszcisszdn a megfeleld koncentraciok szerepeljenek pg/ml mértékegységben kifejezve.
Hatdrozzuk meg ebbdl a vizsgdlati minta natriumkoncentracidjat. A mérdoldatbol szdmitsuk ki a

natrium mennyiségét, a higitdsok mértékének figyelembevételével. Az eredményt a minta szdzalékdban
fejezziik ki.

A mtitrdgya szdzalékos ndtrium (Na) tartalma a kovetkezd:
-2
v,v, 10

Na% = x.————

V4V2 m

Na,O (%) = Na (%) x 1,348
ahol:
x = a spektrométerbe juttatott oldat koncentracidja, pg/ml-ben,
v, = a kivont oldat térfogata, milliliterben,
v, = az alikvot térfogata a kozbensd higitdsnal, milliliterben,
v; = a kozbensd higitds térfogata, milliliterben,
v, = az alikvot térfogata a végsd higitdsnal (100 milliliterben),

m = a vizsgdlati minta tomege, grammban.

9. mébdszerek

Mikroelemek 10 % vagy annil kisebb koncentriciéban

9.1. mébdszer

Az 6sszes mikroelem kivondsa

cél

Ez a médszer a kovetkezd mikroelemek kivondsara vonatkozo eljardst llapitja meg: 6sszes bor, sszes
kobalt, dsszes réz, Gsszes vas, Osszes mangdn, Osszes molibdén és osszes cink. A cél az, hogy minél
kevesebb kivonatot kelljen elddllitani, és lehetSség szerint ugyanaz a kivonat legyen haszndlhaté a
fentiekben felsorolt valamennyi mikroelem teljes mennyiségének meghatdrozdsara.

Alkalmazdsi teriilet

Ez az eljards azokra az I. melléklet E. részének hatdlya ald tartoz6 EK-mfitrdgyakra vonatkozik, amelyek
a kovetkezd mikroelemek koziil legaldbb egyet tartalmaznak: bér, kobalt, réz, vas, mangdn, molibdén és
cink. Minden olyan mikroelemre alkalmazandé, amelynek garantalt tartalma nem haladja meg a 10 %-ot.

A médszer elve

Forrdsban 1év§ higitott sésavban val6 oldas.

Megjegyzés

A kivonds tapasztalati jellegli és ezért a terméktSl vagy a miitrdgya egyéb osszetevéitsl fliggSen
eléfordulhat, hogy nem mindig veszteségmentes. Kiillonosen egyes mangan-oxidok esetében a kivont
mangdn mennyisége lényegesen kevesebb lehet a minta tényleges mangdntartalmandl. A
miitragyagyartok feladata annak biztositdsa, hogy a garantdlt tartalom valoban megfeleljen a vizsgalati
feltételek mellett kivont mennyiségnek.
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4.1.

4.2.

7.1.

7.2.

Reagensek

Higitott sdsavoldat (HCI), kb. 6 mol/l
Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,, = 1,18 g/ml) egy térfogatrész vizzel.

Tomény ammoéniaoldat (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml)

Késziilék
Allithaté hémérsékletii elektromos f6z6lap.
Megjegyzés

Ha a kivonat bortartalmat kell meghatdrozni, ne haszndljunk boroszilikdt iiveg felszerelést. Mivel a
modszer forraldst is tartalmaz, teflon vagy kvarciiveg alkalmazasa javasolt. Ha a mosogatdshoz bordtokat
tartalmazé mosogatdszert haszndltak, akkor az iivegedényt haszndlat elStt gondosan 4t kell obliteni.

A minta elSkészitése
Lasd 1. médszer.
Eljdrds

Vizsgdlati minta

Mérjink ki a mitragyabol 2-10 g-ot attdl figgGen, hogy mennyi a termékben az adott elem garantdlt
tartalma. Az aldbbi tdbldzatot kell haszndlni ahhoz, hogy megfelel§ higitds utdn a végsé oldat az egyes
modszereknek megfelel6 mérési tartomdnyba essen. A mintdkat 1 mg-os pontossaggal kell kimérni.

A mfitragya garantdlt mikroelem tartalma (%) <0,01 0,01-<5 > 5-10
A vizsgdlati 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 (mg/l) 4 1-500 200-400

Tegyiik a mintdt 250 ml-es f6z6pohdrba.

Az oldat elkészitése

Sziikség esetén nedvesitsitk meg a mintdt egy kis vizzel, majd 6vatosan, kis részletekben adjuk hozzd
annyiszor 10 ml higitott sosavat (4.1.), ahdny g-ot kimértiink a mtitrdgyabol, és ezutdn adjunk hozza kb.
50 ml vizet. Fedjiik le a f6z8poharat oraiiveggel és keverjiik 0ssze a tartalmat. A f6z6lapon forraljuk fel,
majd tartsuk forrdsban 30 percen at. [d6nként megkeverve hagyjuk lehdilni. Vigyiik at veszteség nélkiil
250 vagy 500 ml-es mérélombikba (ldsd tablazat). Toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik ossze.
Szdraz szlirén szfirjiik le szdraz edénybe. Ontsiik ki a szfirlet els§ részét. A kivonatnak tokéletesen
tisztanak kell lennie.

Ajanlatos a meghatdrozdsokat késedelem nélkiil elvégezni a tiszta szfirlet alikvot részein. Ha nem azonnal
végezziik a mérést, akkor a kivonatokat tartalmazé edényeket dugéval zdrjuk le.

Megjegyzés

Olyan kivonat esetében, amelynél a bortartalom meghatarozasa a cél, a kovetkez8képpen jarunk el: dllitsuk
be a pH-értéket koncentrdlt ammoniaoldattal (4.2.) 4 és 6 kozé.

Meghatirozdis

Az egyes mikroelemek meghatdrozdsdt az adott mikroelemre alkalmazandé moédszernél feltiintetett
alikvot részeken kell elvégezni.

Sziikség esetén a 9.3. mddszerrel tdvolitsuk el a szerves keldt- vagy komplexképz8 anyagokat a kivonat
egy alikvot részébdl. Ha atomabszorpcids spektrometridval végezzitk a meghatdrozdst, akkor erre nincs
feltétlentil sziikség.
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4.1.

5.1.

5.2

7.1.

9.2. mébdszer

Vizoldhaté mikroelemek kivondsa

cél

Ez a médszer a kovetkezd mikroelemek vizoldhaté formdinak kivondsara vonatkozo eljrdst allapitja

meg: bor, kobalt, réz, vas, mangdn, molibdén és cink. A ¢él az, hogy minél kevesebb kivondst kelljen
elvégezni és lehet@ség szerint ugyanaz a kivonat legyen haszndlhat6 a fentiekben felsorolt valamennyi
mikroelem koncentracidjanak meghatdrozdsahoz.

Alkalmazisi teriilet

Ez az eljérds azokra az L. melléklet hatdlya ald tartozé EK-mfitrdgydkra vonatkozik, amelyek a kovetkezd
mikroelemek koziil legaldbb egyet tartalmaznak: bor, kobalt, réz, vas, mangdn, molibdén és cink. Minden
olyan mikroelemre alkalmazandé, amelynek garantdlt tartalma nem haladja meg a 10 %-ot.

A médszer elve

A mikroelemeket tigy vonjuk ki, hogy a mitragydt 20 °C * 2 °C hémérsékleten vizzel rdzatjuk.

Megjegyzés

A kivonds tapasztalati jellegii és el6fordulhat, hogy nem veszteségmentes.

Reagensek

Higitott sdsavoldat (HCI), kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,, = 1,18 g/ml) 1 térfogatrész vizzel.

Késziilék
Korkoros razogép, 35-40 percenkénti fordulatszdmra bedllitva.
pH-méré

Megjegyzés

Ha a kivonat bortartalmanak meghatdrozasa a cél, ne haszndljunk boroszilikat tiveg felszerelést. Teflon
vagy kvarciiveg alkalmazdsa javasolt. Ha a mosogatdskor bordtokat tartalmazé mosogatészert
haszndltak, az tivegedényt haszndlat elStt alaposan dt kell 6bliten.

A minta el8készitése

Ladsd 1. modszer.

Eljards
Vizsgdlati minta
Mérjiink ki a mitrdgydbol 2-10 g-ot, attdl fiigg8en, hogy mennyi a termékben az adott elem garantdlt

tartalma. Az aldbbi tdblazatot kell haszndlni ahhoz, hogy a végsd oldat megfelel higitds utdn az egyes
modszereknek megfelel6 mérési tartomanyba essen. A mintdkat 1 mg-os pontossiggal kell kimérni.

A mfitrdgya garantdlt mikroelem tartalma (%) <0,01 0,01-<5 > 5-10
A vizsgalati minta tomege (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 koncentréci6ja a kivonatban (mg/l) 4 1-500 200-400

Tegyiik a mintat 250 vagy 500 ml-es lombikba (a tdblézat szerint).
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7.2.

7.3.

4.2.

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

Zarjuk le j6l a lombikot. Rdzzuk meg erdsen kézzel, hogy jol eloszlassuk a mintdt, azutdn
helyezziik a lombikot a rdzogépre és 30 percig razassuk.

Vizzel toltsiik fel a jelig és gondosan keverjitk ossze.
A vizsgdlati oldat elkészitése

Szirjiik le rogton szdraz, tiszta lombikba. Zdrjuk le dugdval a lombikot. A meghatdrozast
a szlirést kovetden azonnal végezziik el.

Megjegyzés

Ha a szfirlet fokozatosan zavarossé valik, készitsiink @ij kivonatot a 7.1. és a 7.2. pont szerint,
Ve térfogatti lombikot haszndlva. Szirjiik le a kivonatot W térfogatt, elGzetesen kiszéritott
mérélombikba, amelybe mér betoltottiink 5,00 ml higitott sésavat (4.1.). Allitsuk le a szirést
pontosan abban a pillanatban, amikor a folyadékszint eléri a kalibrécis jelet. Gondosan
keverjitk Gssze.

Ilyen feltételek mellett az eredmények kifejezésekor a V értéke:

V = Ve xW [(W-5)

Az eredmények kifejezésekor a higitds ettdl a V értéktdl figg.
Meghatirozis

Az egyes mikroelemek meghatdrozdsit az adott mikroelemre alkalmazandé mdédszernél
feltiintetett alikvot részeken kell elvégezni.

Szitkség esetén a 9.3. moddszerrel tdvolitsuk el a szerves keldt- vagy komplexképzd

anyagokat a kivonat egy alikvot részébdl. Ha atomabszorpcids spektrometridval végezzitk
a meghatdrozast, akkor erre nincs feltétleniil sziikség.

9.3. mébdszer

Szerves vegyiiletek eltdvolitisa miitrigyakivonatokbdl
cél

Ez a médszer a szerves vegyiiletek miitragyakivonatokbdl valo eltdvolitdsira vonatkozd
eljarast allapitja meg.

Alkalmazdsi teriilet
Ez az eljdrds a 9.1. és a 9.2. mddszerrel kivont olyan mitragyamintdk vizsgdlatira

vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elSirja az Gsszes
és[vagy a vizoldhaté elemek garantaldsat.

Megjegyzés

Kis mennyiségi szerves anyag jelenléte dltaldban nem zavarja az atomabszorpcids
spektrometridval torténé meghatdrozast.

A médszer elve
Az alikvot részben jelen 1év6 szerves vegyiileteket hidrogén-peroxiddal oxidaljuk.

Reagensek

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sésavat (d,,= 1,18 g/ml) 20 térfogatrész vizzel.

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0, d,, = 1,11 g/ml), mikroelemektd] mentes.
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4.1.

4.2

4.3.

Késziilék
Szabélyozhaté hémérséklet( elektromos f6z6lap.
Eljrds

Vegyiink 25 ml-t a 9.1. vagy a 9.2. mddszerrel nyert kivonatbdl és vigyiik 4t 100 ml-es
f6z6pohdrba. A 9.2. mddszerrel nyert kivonat esetében adjunk hozzd 5 ml higitott
sosavoldatot (4.1.). Azutdn adjunk hozzd 5 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.2.). Takarjuk le
oraiiveggel. Hagyjuk kb. 1 6rdn 4t szobahSmérsékleten oxiddlodni, majd fokozatosan
melegitsiik forrdsig és fél ordig forraljuk. Sziikség esetén lehtlés utdn még egyszer adjunk
hozzd 5 ml hidrogén-peroxidot. Végiil forraljuk fel a hidrogén-peroxid felesleg
eltavolitdsdhoz. Hagyjuk lehdlni és vigyiik 4t veszteség nélkiil 50 ml-es mérélombikba, majd
toltsiik fel a jelig. Szrjiik le, ha szitkséges.

Amikor alikvot részeket vesziink ki, illetve a termékben a mikroelem szdzalékos
koncentracidjat szamitjuk ki, ezt a higitast figyelembe kell venni.

9.4. mdbdszer

Mikroelemek meghatirozisa miitrigyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval

(dltaldnos eljirds)

cél

Ez a médszer az egyes mikroelemek miitragyakivonatokban jelen 1évé mennyiségének
atomabszorpcids spektrometrids modszerrel torténé meghatdrozdsara vonatkoz6 altalinos
eljarast allapitja meg.

Alkalmazdsi teriilet

Ez az eljirds a 9.1. és a 9.2. médszerrel kivont olyan mtrdgyamintdk vizsgélatira
vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet . mellékletének E. része eldirja az dsszes
és|vagy a vizoldhat6 elemek garantaldst.

Ezen eljards kilonb6z6 mikroelemekre torténd alkalmazdsit az egyes elemekre
meghatdrozott mddszerek leirdsa ismerteti részletesen.

Megjegyzés

Kis mennyiségii szerves anyag jelenléte a legtobb esetben nem zavarja az atomabszorpcids
spektrometridval torténé meghatdrozast.

A médszer elve

Miutdn a kivonatot szitkség szerint kezeltitk a zavaré kémiai anyagok mennyiségének
csokkentése, illetve eltavolitdsa érdekében, higitjuk a kivonatot tigy, hogy a koncentracié a
spektrométer optimdlis mérési tartomanydba essen a mikroelem meghatdrozdsdhoz
alkalmas hullimhosszndl.

Reagensek

Higitott sosav (HCI) oldat, kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,, = 1,18 g/ml) 1 térfogatrész vizzel.

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,, = 1,18 g/ml) 20 térfogatrész vizzel.

Lantdnséoldatok (10 g La/l)

Ezt a reagenst a kobalt, a vas, a mangdn és a cink meghatdrozdsdhoz haszndljuk. Az aldbbi
modszerek egyikének alkalmazdsaval készithet§ el:

a) lantdn-oxidot soésavban (4.1.) feloldunk. Tegyiink 1 literes lombikba 11,73 g
lantdn-oxidot (La,05) és 150 ml vizet, és adjunk hozza 120 ml 6 mol[l-es sésavat (4.1.).
Hagyjuk felold6dni, majd vizzel egészitsiik ki egy literre és gondosan keverjitk dssze. Ez
az oldat kb. 0,5 mol/l toménységti, sésavban oldva;
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b) vagy lantdn-klorid, -szulfit vagy -nitrdt oldattal. Oldjunk fel 26,7 g
lantdn-klorid-heptahidratot (LaCl;.7H,0) vagy 31,2 g lantdn-nitrat-hexahidratot
(La(NO5);.6H,0) vagy 26,2 g lantdn-szulfit-nonahidritot (La,(SO,);.9H,0) 150 ml
vizben, majd adjunk hozzd 85 ml 6 mol/l-es sosavat (4.1.). Hagyjuk felold6dni, majd
vizzel egészitsik ki térfogatdt 1 literre. Gondosan keverjitk ossze. Ez az oldat kb.
0,5 mol/l toménységi, sésavban oldva.

Kalibrdcids oldatok

Ezek készitését illetGen ldsd az egyes mikroelemekre alkalmazand6 egyedi elemzési
modszereket.

Késziilék

Atomabszorpciés spektrométer a meghatdrozandé elemekre jellemzd  sugdrzds
kibocsatasdra alkalmas fényforrasokkal felszerelve.

A vizsgilatot végz3 személynek kovetnie kell a mdszer gydrt6janak haszndlati utasitdsat és
értenie kell a mdszer kezeléséhez. A miszer tegye lehetévé hdttérkorrekcid alkalmazdsat,
hogy sziikség esetén (Co és Zn meghatirozdsokhoz) haszndlni lehessen azt. A
vizsgalatokhoz leveg6t és acetiléngdzt kell hasznélni.

Az elemzendd oldat elkészitése

A meghatdrozandd mikroelemek kivont oldatdnak elkészitése

Lasd 9.1. ésfvagy 9.2., illetve 9.3. mddszer.

A vizsgdlati oldat kezelése

Higitsuk fel a 9.1., a 9.2. vagy a 9.3. mddszerrel kapott kivonat alikvot részét vizzel és|vagy
sosavval (4.1. vagy 4.2.), igy, hogy a végsé mérési oldatban a meghatdrozandd elem
koncentracija megfeleljen az alkalmazott kalibraciés tartomanynak (7.2.), és a sésav
toménysége legaldbb 0,5 mol/l és legfeljebb 2,5 mol/l legyen. Ehhez egy vagy tobb egymast
kovetd higitds sziikséges.

Vegyiink egy alikvot részt a kivonat végsé higitdsaval nyert oldatbdl, térfogatit nevezzik ,,a”
ml-nek és vigyiik 4t 100 ml-es mérSlombikba. Ha kobalt-, vas-, mangédn- vagy cinktartalmat
hatdrozunk meg, akkor adjunk hozzd 10 ml lantdnséoldatot (4.3.). Toltsiink fel a jelig a
0,5 mol/l-es sésavoldattal (4.2) és gondosan keverjiik Ossze. Ez a végs6 mérési oldat. A

Eljaras

Vakoldat készitése

Készitsiink vakoldatot dgy, hogy a kivonat készitésétSl kezdve megismételjiik a teljes
eljdrast, de nem adunk hozzd a mtrdgydbol vett vizsgdlati mintat.

Kalibrdcids oldatok készitése

Az egyes mikroelemekre egyedileg megadott mddszerek szerint készitett kalibricids
munkaoldatok felhaszndldsdval 100 ml-es mérélombikokban készitsiink legaldbb 5

vas, mangdn vagy cink meghatdrozdsakor adjunk hozzd 10 ml-t ugyanabbdl a
lantdns6oldatbdl (4.3.), amelyet a 6.2. pontnal hasznéltunk. Toltsiik fel a jelig a 0,5 mol/l-es
sosavoldattal (4.2.) és keverjiik alaposan 6Gssze.

Meghatdrozds

Készitsiik el§ a spektrométert (5.) a mérésekhez és dllitsuk be az egyes mikroelemek
tekintetében a megfeleld modszernél megadott hullimhosszra.

Porlasszuk be hdromszor egymds utdn a kalibrdci6s oldatokat (7.2.), a vizsgélati oldatot
(6.2.) és a vakoldatot (7.1.), és jegyezziik fel az egyes eredményeket, az egyes porlasztdsok
kozott pedig oblitsiik ki a késziiléket desztillalt vizzel.

Vegyiik fel a kalibrdciés gorbét tigy, hogy minden kalibréciés oldatra (7.2.) nézve az dtlagos
spektrométer-leolvasdsokat tiintetjiik fel az ordindtdn és az elem pg/ml-ben kifejezett
megfelel§ koncentrécioit pedig az abszcisszdn.

s sz

(x,), (6.2.) és a vakoldatban (x,), (7.1.), a koncentraciokat pg/ml-ben kifejezve.
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4.1.

Az eredmények kifejezése

A mikroelem %-os koncentricidja (E) a miitragydban egyenld:
E (%) = [(x,~x,)xV x D]/ (M x10)
ha a 9.3. mddszert haszndltuk:
E (%) = [(x,~x)xV x2D] /(M x 10")
ahol:
E a meghatdrozott mikroelem mennyisége, a miitragya %-dban kifejezve,
X, a vizsgdlati oldat (6.2.) koncentrécija, pg/ml-ben,
x, a vakoldat (7.1.) koncentrécidja, pg/ml-ben,
Va 9.1. vagy a 9.2. mddszerrel nyert kivonat térfogata, ml-ben,
D a végrehajtott higitdsnak (6.2.) megfelel§ tényezs,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint kimért minta tomege g-ban.

D = (v1]al)x(v2] a2)x(v3] a3)x.x.x.x(vi[ ai)x(100/a)

9.5. mddszer

Bér meghatdrozisa miitrigyakivonatokban azometin-H spektrometrids médszerrel

cél
Ez a médszer a mitragyakivonatok bértartalmédnak meghatdrozdsira vonatkozd eljarast

allapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Ez az eljards a 9.1. és a 9.2. médszerrel kivont olyan mitrdgyamintdk vizsgilatdra
vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I. melléklete elSirja az Osszes és[vagy a
vizoldhat6 bértartalom garantdldsat.

A médszer elve

A bordtionok azometin-H oldatban sdrga szind komplexet képeznek, amelynek
koncentracidjat molekuldris abszorpcids spektrometridval 410 nm-en hatdrozzuk meg. A
zavard ionokat EDTA-val fedjiik el.

Reagensek

EDTA pufferoldat

300 ml vizet tartalmaz6 500 ml-es mérlombikba tegyiink:
— 75 g ammonium-acetatot (NH,OOCCHj;),

— 10 g dindtrium-etiléndiamin-tetraacetitot (Na,EDTA),

— 40 ml ecetsavat (CH;COOH, d,, = 1,05 g/ml).

Toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik dssze. Az oldat tivegelektroddal ellendrzott
pH-értéke 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 (CcHgOy),

- Toltsiik fel a jelig és gondosan keverjiik ossze. Ebbdl a reagensbdl ne készitsiink nagy
mennyiséget, mert csak par napig stabil.

Bér kalibrdldoldatok
Bor torzsoldat (100 pg/ml)

Oldjunk fel 0,5719 g bérsavat (H;BO5) vizben, 1 000 ml-es mérlombikban. Toltsiik fel a
jelig vizzel és gondosan keverjiik ossze. Toltsik mdanyag edénybe és tdroljuk
htitészekrényben.

B6r munkaoldat (10 pg/ml)

Tegytink 50 ml torzsoldatot (4.3.1.) 500 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel és
gondosan keverjiik ossze.

Késziilék

Spektrométer molekuldris abszorpciés mérésekhez, 10 mm optikai athossza kiivettdkkal,
410 nm hullimhosszra éllitva.

Az elemzendd oldat elkészitése

A bor oldat készitése

Lasd 9.1. ésfvagy 9.2., illetve 9.3. mddszer.

A vizsgdlati oldat készitése

Akivonat (6.1.) alikvot részét higitsuk fel gy, hogy a 7.2. pontban megadott koncentraciét

A korrekcids oldat elkészitése

Ha a vizsgélati oldat (6.2.) elszinez8dik, készitsiink megfelel6 korrekcids oldatot olyan
moédon, hogy mdanyag edénybe 5 ml vizsgdlati oldatot (6.2.), 5 ml EDTA-pufferoldatot
(4.1.) és 5 ml vizet tesziink, majd jol elkeverjiik.

Eljéras
Vakoldat készitése

Készitsiink vakoldatot tigy, hogy a kivonat készitésétSl kezdve megismételjiik a teljes
eljdrdst, de nem adunk hozzd a mtrdgydbol vett vizsgdlati mintdt.

A kalibrdcids oldatok elkészitése

Tegytink 0, 5, 10, 15, 20 és 25 ml kalibrdciés munkaoldatot (4.3.3.) 100 ml-es
mérélombikokba. Toltsiik fel vizzel 100 ml-re és gondosan keverjiik 6ssze. Ezek az oldatok
0 és 2,5 pg/ml kozotti bort tartalmaznak.

Szinel6hivds
Tegyiink a kalibrdcids oldatokbdl (7.2.), a vizsgélati oldatokbdl (6.2.) és a vakoldatbdl (7.1.)

5-5 ml-t mtianyag lombikokba. Adjunk hozzdjuk 5 ml EDTA-pufferoldatot (4.1.). Adjunk
hozzdjuk 5 ml azometin-H oldatot (4.2.).

Gondosan keverjiik ossze és 2,5-3 drdra sotét helyre allitva hagyjuk a szint kialakulni.

Meghatdrozds

Mérjitk meg a 7.3. pont szerint kapott oldatok és — sziikség esetén — a korrekciés oldat (6.3.)
abszorbancidjat 410 nm-en, vizzel szemben. Minden egyes leolvasés el6tt oblitsiik dt vizzel
a kiivettdkat.
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4.1.

4.2

Az eredmények kifejezése

abszcisszdra, a spektrométerrdl leolvasott abszorbancidt (7.4.) pedig az ordindtdra mérjik
fel.

Olvassuk le a kalibrciés gorbérél a bérkoncentriciot a vakprobaban (7.1), a
bérkoncentréciot a vizsgélati oldatban (6.2.), és — ha a vizsgélati oldat elszinez8dott, akkor

— a vizsglati oldat korrigdlt koncentracidjat is. Az utébbi kiszdmitdsdhoz vonjuk ki a
korrekcids oldat abszorbancidjat a vizsgdlati oldat abszorbancidjdbdl (6.2.) és igy

s sz

(6.2.) korrigalt vagy korrekcié nélkiili X(x,) koncentrcidjat és a vakoldat koncentracidjat
(Xp)-

A mfitragya szdzalékban kifejezett bortartalmat a kovetkezd képlettel kapjuk meg:

B% = [(x,~x,)xV x D]/ (M x10)
Ha a 9.3. mddszert hasznéltuk:
B% = [(x,-x,)xV x2D]/(M x10")
ahol:
B a bortartalom a mfitrdgya szdzalékdban kifejezve,
X, a vizsgdlati oldat (6.2.) koncentracidja (ug/ml), korrekciéval vagy anélkiil,
x, a vakoldat (7.1.) koncentrdcidja (ug/ml),
Va 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint nyert kivonat térfogata,
D a 6.2. pont szerint végzett higits tényezGje,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint bemért minta tomege, grammban.

s sz

sorz e

D = (v1]al)x(v2] a2)

9.6. mddszer

Kobalt meghatdrozisa miitridgyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval

cél

Ez a médszer a mitragyakivonatok kobalttartalménak meghatdrozasara vonatkozo eljarast
allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljirds a 9.1. és a 9.2. médszerrel kivont olyan mitrdgyamintdk vizsgilatdra
vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellékletének E. része el6irja az Gsszes
és|vagy a vizoldhaté kobalttartalom garantéldsat.

A médszer elve

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

Reagensek
Sésavoldat, kb. 6 mol/l

Lisd 9.4. modszer (4.1.).

Sésavoldat, kb. 0,5 mol/l
Ldsd 9.4. modszer (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.

Lantdnséoldatok (10 g La/l)

Lsd 9.4. médszer (4.3.).
Kobalt kalibrdciés oldatok

Kobalt torzsoldat (1 000 pg/ml)

250 ml-es f6z6pohdrba mérjiink 0,1 mg-os pontossdggal 1 g kobaltot, adjunk hozzd 25 ml
6 mol/l-es sésavat (4.1.), és melegitsiik f6z6lapon, amig a kobalt teljesen fel nem oldddik.
Amikor lehdlt, vigyiik t veszteség nélkil 1 000 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig
vizzel és gondosan keverjiik ossze.

Kobalt munkaoldat (100 pg/ml)

Vigyiink 10 ml torzsoldatot (4.4.1.) 100 ml-es mérSlombikba. Téltsiik fel a jelig 0,5 mol/l-es
sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik ossze.

Késziilék
Atomabszorpcids spektrométer: ldsd 9.4. modszer (5.). A mdiszer legyen felszerelve a

kobaltra jellemz8 sugarak (240,7 nm) kibocsdtdsdra alkalmas fényforrdssal. A
spektrométernek alkalmasnak kell lennie héttérkorrekci6 elvégzésére.

Az elemzendd oldat elkészitése
Kivont kobaltoldat

Lasd 9.1. ésfvagy 9.2., illetve — adott esetben — 9.3. mddszer.

A vizsgdlati oldat elkészitése

Lasd 9.4. mddszer (6.2.). A vizsgdlati oldatnak 10 % (v[v) lantdnséoldatot (4.3.) kell
tartalmaznia.

Eljards
Vakoldat készitése

Lasd 9.4. médszer (7.1.). A vakoldatnak 10 % (v/v) lantdns6oldatot (4.3.) kell tartalmaznia.
A kalibrdcids oldatok elkészitése
Lasd 9.4. modszer (7.2.).

A kobalt szdmdra optimélis 0-5 pg/ml meghatdrozdsi tartomdany bedllitdsahoz ontsiink
rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ml-t a munkaoldatbdl (4.4.2.) 100 ml-es mérSlombikokba.
Sziikség esetén a sdsav koncentracidjat dllitsuk be tgy, hogy a lehetd legkozelebb essen a
vizsgalati oldat s6sav-koncentracidjahoz. Adjunk minden egyes mérélombikba 10 ml-t a
6.2. pontban alkalmazott lantanséoldatbél. Toltsiik fel 100 ml-re 0,5 mol/l-es sésavoldattal
(4.2.) és gondosan keverjitk ossze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml
kobaltot tartalmaznak.

Meghatdrozds

Lasd 9.4. modszer (7.3.). Készitsiik el6 a spektrométert (5.) 240,7 nm-en torténs mérésre.
Az eredmények kifejezése

Lasd 9.4. mddszer (8.).

A miitragya szdzalékban kifejezett kobalttartalmat a kovetkezd egyenlettel kapjuk meg:

Co% = [(x,~x,)xV x D]/ (M x10)

Ha a 9.3. mddszert hasznaltuk:

Co% = [(x,~x)xV x2D]/(M x10)
ahol:
Co a mfitrigya szdzalékban kifejezett kobalttartalma,
X, a vizsgdlati oldat (6.2.) koncentrci6ja, pg/ml-ben,

X, a vakoldat (7.1.) koncentracidja, pg/ml-ben,
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

V a 9.1. vagy a 9.2. médszer szerint nyert kivonat mennyisége, milliliterben,
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezGje,

M a 9.1. médszer vagy a 9.2. mddszer szerint kimért minta tomege, grammban.

A D higitési tényez6 kiszdmitdsa: Ha (al), (a2), (@3), ...... (i) és (a) alikvot részek, mig (v1),
(v2), (v3), ...... (vi) és (100) a higitdsoknak rendre megfeleld térfogatok, akkor a D higitdsi
tényezs:

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

9.7. mddszer

Réz meghatirozisa miitrigyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval

cél

Ez a médszer a mitragyakivonatok réztartalmanak meghatdrozdsira vonatkozé eljarast
allapitja meg.

Alkalmazdsi teriilet

Ez az eljdrds a 9.1. és a 9.2. mddszerrel kivont olyan mdtragyamintdk vizsgdlatdra
vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elGirja az osszes
és/vagy a vizoldhaté réztartalom garantdldsat.

A moédszer elve

A kivonatok megfelel§ kezelését és higitdsit kovetSen a réztartalmat atomabszorpcids
spektrometridval hatdrozzuk mg.

Reagensek

Sésavoldat, kb. 6 mol/l

Lasd 9.4. modszer (4.1.).

Sésavoldat, kb. 0,5 mol/l

Lisd 9.4. modszer (4.2.).

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml), mikroelemektd] mentes.
Réz kalibrdcids oldatok

Réz torzsoldat (1 000 pg/ml)

Mérjiink 250 ml-es f6zGpohdrba 0,1 mg-os pontossaggal 1 g rezet, és adjunk hozzd 25 ml
6 mol/l-es sésavat (4.1.), majd adjunk hozzd 5 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.3.), végiil
melegitsiik f6z8lapon, amig a réz teljesen fel nem oldédik. Vigyiik dt veszteség nélkiil 1 000
ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik ossze.

Réz munkaoldat (100 pg/ml)

Tegyiink 20 ml torzsoldatot (4.4.1.) 200 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig 0,5
mol/l-es s6savoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik ossze.

Késziilék

Atomabszorpcios spektrométer: ldsd 9.4. modszer (5.). A miszer legyen felszerelve a rézre
jellemzd sugarak (324,8 nm) kibocsdtdsra alkalmas fényforrassal.

Az elemzendd oldat elkészitése
Kivont rézoldat

Lasd 9.1. ésfvagy 9.2., illetve 9.3 modszer.
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6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

A vizsgdlati oldat elkészitése

Lasd 9.4. médszer (6.2.).
Eljards
Vakoldat készitése

Lésd 9.4. modszer (7.1.).

A kalibrdcids oldatok elkészitése
Lisd 9.4. modszer (7.2.).

A réz szdmdra optimdlis 0-5 pg/ml meghatdrozasi tartomdany bedllitdsahoz ontsiink rendre
0,0,5,1, 2, 3, 4 és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.) 100 ml-es mér8lombikokba. Sziikség esetén
a sosav koncentracidjat dllitsuk be gy, hogy a lehetd legkozelebb essen a vizsgélati oldat

s sz

gondosan keverjitk ossze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml rezet
tartalmaznak.

Meghatdrozds

Lasd 9.4. mddszer (7.3.). Készitsiik el§ a spektrométert (5.) 324,8 nm hullimhosszon
torténé mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 9.4. mddszer (8.).

A miitragya szdzalékban kifejezett réztartalmat a kovetkezd egyenlettel kapjuk meg:

Cu% = [(x,~x,)xV x D]/ (M x10°)

Ha a 9.3. mddszert hasznéltuk:

Cu% = [(x,~x)xV x2D][(M x10)
ahol:

Cu a miitragya szdzalékban kifejezett réztartalma,

X, a vizsgdlati oldat (6.2) koncentrécija, pg/ml-ben,

Xy, a vakoldat (7.1) koncentrécidja, pg/ml-ben,

Va 9.1. vagy a 9.2. médszer szerint nyert kivonat mennyisége, ml-ben,
D a 6.2. szerint végzett higitds tényezdje,

Ma 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint kimért minta tomege, grammban.

s sz

A D higitasi tényezd kiszdmitdsa: Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) alikvot részek, mig (v1),
(v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitdsoknak rendre megfelels térfogatok, akkor a D higitasi
tényezd:

D = (v[al)x (v2a2)x (v3/a3)x . x . x . x (vi/ai) x (100 a)

9.8. mdbdszer

Vas meghatirozisa miitrigyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval

cél

Ez a mddszer a mitragyakivonatok vastartalmdnak meghatdrozdsdra vonatkozd eljdrast
dllapitja meg.

Alkalmazdsi teriilet

Ez az eljirds a 9.1. és a 9.2. mddszerrel kivont olyan midtragyamintdk vizsgilatdra
vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elSirja az Gsszes
ésvagy a vizoldhaté vastartalom garantdldsat.



634 Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja 13/32. kotet

3. A médszer elve
A kivonatok megfelel§ kezelését és higitdsat kovetGen a vastartalmat atomabszorpcios

spektrometridval hatdrozzuk mg.

4, Reagensek

4.1. Sésavoldat, kb. 6 mol/l
Lisd 9.4. modszer (4.1.).

4.2. Sésavoldat, kb. 0,5 mol/l

Lasd 9.4. mddszer (4.2.).

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

4.4, Lantdnsdoldatok (10 g La literenként)

Lasd 9.4. mddszer (4.3.).
4.5. Vas kalibrdcids oldatok

4.5.1. Vas torzsoldat (1 000 pg/ml)

Mérjiink 500 ml-es f6zGpohdrba 1 g tiszta vashuzalt 0,1 mg-os pontossaggal, adjunk hozza
200 ml 6 molfl-es sésavat (4.1.) és 15 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.3.). Melegitsiik
f6z6lapon, amig a vas teljesen fel nem oldédik. Amikor lehdlt, vigyiik dt veszteség nélkiil
1 000 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik ossze.

4.5.2 Vas munkaoldat (100 pg/ml)
Tegytink 20 ml torzsoldatot (4.5.1.) 200 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig 0,5
mol/l-es s6savoldattal (4.2.) és gondosan keverjitk ossze.

5. Késziilék
Atomabszorpcios spektrométer: lasd 9.4. médszer (5.). A mdszer legyen felszerelve vasra

jellemz§ sugarak (248,3 nm) kibocsdtdsra alkalmas fényforrdssal.

6. Az elemzendd oldat elkészitése

6.1. Kivont vasoldat

Ldsd 9.1. és[vagy 9.2., illetve 9.3. mddszer.

6.2. A vizsgdlati oldat elkészitése

Ldsd 9.4. mddszer (6.2.). A vizsgalati oldatnak 10 % (v/v) lantdnséoldatot kell tartalmaznia.
7. Eljaras

7.1. Vakoldat készitése

Ldsd 9.4. mddszer (7.1.). A vizsgélati oldatnak 10 % (v/v) a (6.2.) pontban haszndlt
lantdnséoldatot kell tartalmaznia.

7.2. A kalibrdciés oldatok elkészitése
Ldsd 9.4. modszer (7.2.).

A vas szdméra optimélis 0-10 pg/ml meghatdrozési tartomdny bedllitdsdhoz tegyiink
rendre 0, 2, 4, 6, 8 és 10 ml munkaoldatot (4.5.2.) 100 ml-es mérglombikokba. Sziikség
esetén a sosav koncentrdcidjat dllitsuk be gy, hogy a lehetd legkozelebb essen a vizsgélati

pontban hasznalt lantdnséoldatbdl. Toltsiik fel 0,5 mol/l-es sdsavoldattal (4.2.) és gondosan
keverjiik ossze. Ezek az oldatok rendre 0, 2, 4, 6, 8 és 10 pg/ml vasat tartalmaznak.

7.3. Meghatdrozds

Lasd 9.4. mddszer (7.3.). Készitsiik el6 a spektrométert (5.) 248,3 nm hullimhosszon
torténd mérésre.
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4.1.

4.2.

4.3.

Az eredmények kifejezése
Lasd 9.4. mddszer (8.).

A miitrdgya szdzalékos vastartalmdt a kovetkezd egyenlettel kapjuk meg:
4
Fe% = [(x,-x)*V x D]/(M x10°)
Ha a 9.3 modszert hasznaltuk:

Fe% = [(x,~x,)xV x2D]/(M x10")
ahol:
Fe a miitrigya szazalékban kifejezett vastartalma,
X, a vizsgdlati oldat (6.2.) koncentréci6ja, pg/ml-ben,
x,, a vakoldat (7.1.) koncentrécidja, pg/ml-ben,
Va 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint nyert kivonat térfogata, ml-ben,
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezGje,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint kimért vizsgalati minta tomege, grammban.

A D higitési tényez6 kiszdmitdsa: ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) alikvot részek, mig (v1), (v2),
(v3), ... (vi) és (100) a higitdsoknak rendre megfelel térfogatok, akkor a D higitdsi tényezd:

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

9.9. mébdszer

Mangén meghatdrozisa miitrigyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval

cél

Ez a médszer a mitrdgyakivonatok mangdntartalmdnak meghatdrozdsira vonatkozd
eljarast allapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

Ez az eljards a 9.1. és a 9.2. médszerrel kivont olyan mftrdgyamintdk vizsgdlatdra
vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellékletének E. része el6irja az Gsszes
ésvagy a vizoldhaté mangdntartalom garantdldsat.

A médszer elve

A kivonatok megfelel6 kezelését és higitdsat kovetGen a mangdntartalmat atomabszorpcids
spektrometridval hatdrozzuk meg.

Reagensek

Sésavoldat, kb. 6 mol/l
Lisd 9.4. modszer (4.1.).

Sdsavoldat, kb. 0,5 mol/l
Lasd 9.4. modszer (4.2.).

Lantdnsé oldatok (10 g La/liter)
Lasd 9.4. modszer (4.3.).
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4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2

7.3.

Mangdn kalibrdcids oldatok

Mangdn torzsoldat (1 000 pg/ml)

Meérjiink 250 ml-es f6z6pohdrba 1 g mangdnt 0,1 mg-os pontossaggal, adjunk hozza 25 ml
6 mol/l-es sésavoldatot (4.3.). Melegitsiik f6z6lapon, amig a mangan teljesen fel nem
oldédik. Amikor lehdilt, vigyiik dt veszteség nélkiil 1 000 ml-es mér6lombikba. Toltsiik fel
a jelig vizzel és gondosan keverjiik ossze.

Mangdn munkaoldat (100 pg/ml)

Higitsunk fel 20 ml torzsoldatot (4.4.1.) 0,5 mol/l-es sésavoldatban (4.2.) 200 ml-es
mérélombikban. Toltsiik fel a 0,5 mol/l-es sésavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik 6ssze.

Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer: lasd 9.4. médszer (5.). A miszer legyen felszerelve
mangdnra jellemzd sugarak (279,6 nm) kibocsdtdsdra alkalmas fényforrdssal.

Az elemzendé oldat elkészitése

Mangdnkivonat oldata

Ldsd 9.1. és[vagy 9.2., illetve 9.3. mddszer.

A vizsgdlati oldat elkészitése

Ldsd 9.4. modszer (6.2.). A vizsgélati oldat 10 % (v/v) lantdns6oldatot tartalmazzon (4.3).
Eljdrds
Vakoldat készitése

Lisd 9.4. mddszer (7.1.). A vakoldat 10 % (v[v), a 6.2-ben alkalmazott lantins6t
tartalmazzon.

A kalibrdcids oldatok elkészitése
Ldsd 9.4. modszer (7.2.).

A mangdn szdmdra optimalis 0-5 pg/ml meghatdrozdsi tartomdny beallitdsdhoz tegyiink
rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.) 100 ml-es mérélombikokba. Sziikség
esetén a sosav koncentracidjdt dllitsuk be tigy, hogy a lehetd legkdzelebb essen a vizsgalati

pontban haszndlt lantdnséoldatbdl. Toltsiik fel 100 ml-re 0,5 mol/l-es ssavoldattal (4.2.),
és gondosan keverjiik 6ssze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml mangdnt
tartalmaznak.

Meghatdrozds

Lasd 9.4. modszer (7.3). Készitsiik el§ a spektrométert (5.) 279,6 nm-en torténé mérésre.

Az eredmények kifejezése
Ldsd 9.4. modszer (8.).

A mfitrigya szdzalékban kifejezett mangdntartalmdt a kovetkezd egyenlettel kapjuk meg:

Mn% = [(x,-x)xV x D]/(M x10°)

Ha a 9.3. médszert haszndltuk:
Mn% = [(x,~x)*V x2D] /(M x 10")
ahol:
Mn a miitrgya szdzalékban kifejezett mangdntartalma,
X, a vizsgdlati oldat (6.2) koncentrdcidja, pg/ml-ben,
x,, a vakoldat (7.1) koncentrdcidja, pg/ml-ben,

Va 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint nyert kivonat térfogata, ml-ben,
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D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezdje,

Ma 9.1. vagy a 9.2. médszer szerint kimért minta tomege, grammban.

A D higitési tényezd kiszdmitdsa: Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) alikvot részek, mig (v1),
(v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitdsoknak rendre megfelel§ térfogatok, akkor a D higitdsi
tényezd:

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

9.10. mo6dszer

Molibdén meghatirozdsa miitragyakivonatokban amménium-tiociandttal képzett komplexének

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

spektrometrids mérésével

cél

Ez a médszer a mitragyakivonatok molibdén-tartalmdnak meghatérozdsdra vonatkozd
eljarast dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Ez az eljdrds a 9.1 és a 9.2. mddszerrel kivont olyan mtrdgyamintdk vizsgdlatdra
vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellékletének E. része el8irja az Gsszes
és|vagy a vizoldhaté molibdéntartalom garantaldsat.

A médszer elve

A molibdén (V) savas kozegben SCN™ jonokkal [MoO(SCN),]™ ~ komplexet képez.

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

Reagensek

Higitott sésav (HCI) oldat, kb. 6 mol/l
Lisd 9.4. médszer (4.1.).

Rézoldat (70 mg/l) 1,5 mol/l-es sésavban

Meérjiink ki 275 mg rézszulfitot (CuSO,.5H,0) 0,1 mg pontossaggal és oldjuk fel 250 ml
6 mol/l-es sésavoldatban (4.1.) 1 000 ml-es mérlombikban. Toltsiik fel a jelig vizzel és
gondosan razzuk ossze.

Aszkorbinsavoldat (50 g/1)
Oldjunk fel 50 g aszkorbinsavat (C;HgOg) vizben 1 000 ml-es mérlombikban. Toltsiik fel
a jelig vizzel, rdzzuk 6ssze gondosan és tartsuk htdszekrényben.

n-butil-acetdt

Amménium-tiociandt oldat, 0,2 mol/l

Oldjunk fel 15,224 ¢ NH,SCN-ot vizben, 1 000 ml-es mérlombikban. Toltsiik fel a jelig
vizzel, gondosan razzuk Ossze és tartsuk sotét iivegben.

On-klorid oldat (50 gfl) 2 mol/l-es sdsavban

Ennek az oldatnak tokéletesen tisztdnak kell lennie, és kozvetleniil a felhasznalas elétt 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 mol/l-es sésavoldatban
(4.1.). Adjunk hozzd 10 ml-t a rézoldatbdl (4.2.). Toltsiik fel vizzel a jelig és gondosan
keverjitk ossze.

Molibdén kalibrdcids oldatok

Molibdén torzsoldat (500 pg/ml)

Tegyink 0,1 mg pontossiggal kimért 0,920 g ammoénium-molibddtot
[(NH,)¢Mo,0,,.4H,0] 1 000 ml-es mérélombikba és oldjuk fel 6 mol/l-es sésavban (4.1.).
Ugyanezzel az oldattal toltsiik jelig és gondosan keverjiik ossze.
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4.7.2.

4.7.3.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Molibdén kozbens oldat (25 pg/ml).

Tegyiik a torzsoldat (4.7.1.) 25 ml-ét egy 500 ml-es mérSlombikba. Toltsiik fel a jelig 6
mol/l-es s6savval (4.1.) és gondosan keverjitk 6ssze.

Molibdén munkaoldat (2,5 pg/ml)

Vigyiik dt a kozbensd oldatbdl (4.7.2.) 10 ml-t 100 ml-es mér6lombikba. Toltsiik fel a jelig
6 mol/l-es sésavoldattal és gondosan keverjiik ossze.

Késziilék

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

200 ml-es vagy 250 ml-es vélasztotolesérek.

Az elemzend§ oldat elkészitése

Kivont molibdénoldat

Lasd 9.1. és|vagy 9.2., illetve — adott esetben — 9.3. médszer.
A vizsgdlati oldat elkészitése

A kivonat (6.1.) alikvot részét higitsuk meg 6 mol/l-es sésavoldattal (4.1.), hogy megfelel§

Vegyiink ki egy alikvot részt (a) az 1-12 pg molibdént tartalmazo kivonatoldatbdl és tegyiik
a vélasztotolesérbe (5.2.). Toltsiik fel 50 ml-re a 6 mol/l-es s6savoldattal (4.1.).

Eljirds
V akoldat készitése

Készitsiink vakoldatot tigy, hogy a kivonat készitésétsl kezdve megismételjiik a teljes
eljarast, de nem adunk hozzd a mftragydbol vett vizsgalati mintét.

Kalibrdcids sorozat készitése

Legalabb hat, novekvé koncentrciéji kalibracis oldatot készitsiink a spektrométer
optimdlis érzékenységi tartomdnyanak megfelelé koncentracio-tartomanyban.

A 0-12,5 pg molibdén-tartomédnyhoz tegyiink rendre 0, 1, 2, 3, 4 és 5 ml munkaoldatot
(4.7.3.) a vélasztotolesérekbe (5.2.). Egészitsiik ki térfogatukat 50 ml-re 6 mol/l-es s6savval

(4.1.). Igy a tolesérek rendre 0, 2,5, 5, 7,5, 10 és 12,5 ug molibdént tartalmaznak.
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 dssze, varjunk két-hdrom percet, azutdn adjunk hozza:
— 10 ml n-butil-acetdtot (4.4.), hiteles pipettdt haszndlva,

— 20 ml tiociandt oldatot (4.5.).

Rézzuk egy percig, hogy a komplex dtmenjen a szerves fazisba; hagyjuk szétvalni a fazisokat;
ha a két fazis szétvalt, az egész vizes fazist vonjuk ki és ontsiik ki; majd a szerves fazist
mossuk:

— 10 ml 6n-klorid oldattal (4.6.).

Rézzuk egy percig. Hagyjuk szétvdlni és a teljes vizes fazist engedjiik le. Gyfijtsiik a szerves
fazist kémcsdbe, ezdltal lehet6vé vlik, hogy a szuszpendalt vizeseppeket is Osszegytijtsiik.
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7.4.

4.1.

Meghatdrozds

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

Az eredmények kifejezése
Készitsiik el a kalibracios gorbét tgy, hogy a kalibricids oldatokban (7.2.) 1évé molibdén
pg-ban kifejezett mennyiségét az abszcisszdn, a spektrométerrd] leolvasott megfeleld

abszorbanciaértékeket (7.4.) pedig az ordindtdn dbrdzoljuk.

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

A miitrdgya szdzalékban kifejezett molibdéntartalma:

Mo % = [(x,~x,)x V/a x D]/ (M x10)

Ha a 9.3. mddszert hasznéltuk:

Mo % = [(x,~x,)xV/a x2D] /(M x10")
ahol:

Mo a miitrdgya szdzalékos molibdéntartalma,
a az utolsé higitdsbal (6.2.) vett alikvot térfogata, ml-ben,
X, @ Mo tomege a vizsgdlati oldatban (6.2.), pg-ban,

Xp, @ Mo tomege a vakoldatban (7.1.), amelynek térfogata a vizsgdlati oldat (6.2.) alikvot része
térfogatanak (a) felel meg,

V a 9.1. vagy a 9.2. médszerrel nyert kivonat oldatdnak térfogata, ml-ben,
D a 6.2. szerinti higitds tényezdje,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint kimért minta tomege, grammban.

s sz

D = (vl/al)x(v2/a2)

9.11. mddszer

Cink meghatdrozdsa miitridgyakivonatokban atomabszorpciés spektrometridval

cél

Ez a médszer a mitragyakivonatok cinktartalmdnak meghatarozdsira vonatkozé eljardst
allapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

Ez az eljards a 9.1. és a 9.2. médszerrel kivont olyan mftrdgyamintdk vizsgdlatdra
vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elSirja az Gsszes
ésfvagy a vizoldhaté cinktartalom garantdldsat.

A médszer elve

A kivonatok megfelel§ kezelését és higitdsat kovetSen a cinktartalmat atomabszorpcids
spektrometridval hatdrozzuk mg.

Reagensek
Sésavoldat, kb. 6 mol/l

Lasd 9.4. modszer (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.

Sésavoldat, kb. 0,5 mol/l
Lasd 9.4. mddszer (4.2.).

Lantdnsdoldatok (10 g Laliter)
Lisd 9.4. modszer (4.3.).

Cink kalibrdcids oldatok

Cink torzsoldat (1 000 pg/ml)

1 000 ml-es mérélombikban oldjunk fel 0,1 mg pontossdggal kimért 1 g cinkport vagy
cinklemezkét 25 ml 6 mol/l-es sésavban (4.1.). Miutdn teljesen feloldédott, toltsiik fel a jelig
vizzel és gondosan keverjitk 6ssze.

Cink munkaoldat (100 pg/ml)

200 ml-es mérSlombikban higitsunk fel 20 ml torzsoldatot (4.4.1.) 0,5 mol/l-es
sosavoldatban (4.2.). Toltsiik fel a jelig 0,5 mol/l-es sésavoldattal és gondosan keverjitk
Ossze.

Késziilék

Atomabszorpcios spektrométer: lasd 9.4. modszer (5.). A mdszer legyen felszerelve cinkre
jellemzd sugarak (213,8 nm) kibocsdtdsara alkalmas fényforrdssal. A spektrométernek
alkalmasnak kell lennie héttérkorrekci6 elvégzésére.

Az elemzend§ oldat elkészitése

Kivont cinkoldat

Ldsd 9.1. és[vagy 9.2., illetve — adott esetben — 9.3.mddszer.

A vizsgdlati oldat elkészitése

Lasd 9.4. mddszer (6.2.). A vizsgdlati oldat 10 % (v/v) lantdns6oldatot tartalmazzon.
Eljdrds
Vakoldat készitése

Lasd 9.4. modszer (7.1.). A vakoldat 10 % (v/[v), a 6.2. pontban alkalmazott lantdnséoldatot
tartalmazzon.

A kalibrdciés oldatok elkészitése
Ldsd 9.4. modszer (7.2.).

A cink szdmdra optimalis 0-5 pg/ml meghatdrozasi tartomdny bedllitdsahoz ontsiink rendre
0,0,5,1, 2, 3, 4 és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.) 100 ml-es mérélombikokba. Sziikség esetén
a sosav koncentracidjat dllitsuk be gy, hogy a lehetd legkozelebb essen a vizsgélati oldat
sosav-koncentracidjahoz. Adjunk minden egyes mérGlombikba 10 ml-t a 6.2. pontban
haszndlt lantdnséoldatbdl. Toltsikk fel 100 ml-re 0,5 mol/l-es sésavoldattal (4.2.) és
gondosan keverjiik 6ssze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml kobaltot
tartalmaznak.

Meghatdrozds

Lasd 9.4. modszer (7.3.). Készitsik el6 a spektrométert 213,8 nm hullimhosszon torténd
mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 9.4. mddszer (8.).

A miitrigya szdzalékban kifejezett cinktartalmat a kovetkez$ egyenlettel kapjuk meg:

Zn% = [(x,-x,)*V x D]/ (M x10")

Ha a 9.3. mddszert hasznéltuk:

Zn% = [(x,~x,)x V x2D]/(M x10)
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4.1.

4.2.

5.1.

ahol:

Zn a miitrigya szdzalékban kifejezett cinktartalma,

X, a vizsgdlati oldat (6.2.) koncentrdci6ja pg/ml-ben,

Xb a vakoldat (7.1) koncentraci6ja pg/ml-ben,

Va 9.1. vagy a 9.2. médszer szerint nyert kivonat térfogata ml-ben,
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezdje,

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

A D higitasi tényez6 kiszdmitdsa: Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) alikvot részek, mig (v1),
(v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitdsoknak rendre megfelel§ térfogatok, akkor a D higitdsi
tényezs:
D = (vl/al)x(v2/a2)x(v3[a3)x . x.x . x_ x(vifai)x(100/a)
10. médszerek
Mikroelemek 10 %-ndl nagyobb koncentriciéban
10.1. médszer
Az $sszes mikroelem kivondsa

Cél

Ez a médszer a kovetkezd mikroelemek kivondsdra vonatkozé eljardst hatdrozza meg:
osszes bor, osszes kobalt, dsszes réz, Osszes vas, Osszes mangan, dsszes molibdén és osszes

cink. A cél az, hogy minél kevesebb kivonatot kelljen eléllitani, és lehetdség szerint ugyanaz
a kivonat legyen haszndlhat6 valamennyi fent felsorolt mikroelem teljes mennyiségének
meghatdrozdsara.

Alkalmazaisi teriilet

Ez az eljdrds azokra az I. melléklet hatdlya ald tartozo kozosségi mtragydkra vonatkozik,
amelyek a kovetkezd mikroelemek koziil legaldbb egyet tartalmaznak: bor, kobalt, réz, vas,
mangdn, molibdén és cink. Minden olyan mikroelemre alkalmazni kell, amelynek garantalt
tartalma meghaladja a 10 %-ot.

A médszer elve

Forrasban 1évé higitott sésavban valé oldds.

Megjegyzés

A kivonds tapasztalati jellegii és ezért a terméktdl vagy a miitragya egyéb alkotérészeitdl
figgen el6fordulhat, hogy nem mindig veszteségmentes. Killonosen egyes mangan-oxidok
esetében a kivont mangdn mennyisége lényegesen kevesebb lehet a termék tényleges

mangdntartalmandl A mitrdgyagydrtd feladata annak biztositdsa, hogy a megadott érték
ténylegesen megfeleljen a vizsgdlati feltételek mellett kivont mennyiségnek.

Reagensek

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,, = 1,18 g/ml) egy térfogatrész vizzel.
Tomény ammoniaoldat (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml)

Késziilék

Allithaté hémérsékletti elektromos f6z6lap.
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5.2.

7.2.

pH-méré
Megjegyzés
Ha a kivonat bortartalmdnak meghatdrozdsa a cél, ne haszndljunk boroszilikdt tivegedényt. Mivel a

modszer forraldst is tartalmaz, teflon vagy kvarciiveg alkalmazdsa javasolt. Amennyiben bordtokat
tartalmazé mosogatdszerrel mostuk el az tivegedényeket, alaposan 6blitsiik le azokat.

A minta elSkészitése

Lasd 1. médszer.

Eljdrds

Vizsgdlati minta

Mérjiink le a mdtragyabdl 1-2 g-ot, attdl fiigg8en, hogy mennyi a termékben az adott elem garantdlt

tartalma. Az aldbbi tdblazatot kell hasznalni ahhoz, hogy megfeleld higitds utdn a végsS oldat az egyes
modszereknek megfelelé mérési tartomdnyba essen. A mintdkat 1 mg-os pontossiggal kell kimérni.

A miitrdgya garantdlt mikroelem tartalma (%) >10<25 > 25
A vizsgdlati minta tomege (g) 2 1
Az adott elem témege a mintdban (mg) >200 < 500 > 250
A kivonat térfogata, V (ml) 500 500
Az adott elem koncentréci6ja a kivonatban (mg/l) > 400 <1000 > 500

Tegyiik a mintét egy 250 ml-es f6z8pohdrba.

Az oldat elkészitése

Szitkség esetén nedvesitsiik meg a mintdt egy kis vizzel, majd dvatosan, kis részletekben adjunk hozzd
annyiszor 10 ml higitott ssavat (4.1.), ahdny g-ot kimértiink a mitrdgydbdl, majd adjunk hozzd kb. 50
ml vizet. Fedjiik le a f6z6poharat orativeggel és keverjiik ossze a tartalmat. A f6z8lapon forraljuk fel, majd
tartsuk forrdsban 30 percen at. [d6nként megkeverve hagyjuk lehdlni. Vigyiik at veszteség nélkiil egy 500
ml-es mérélombikba Toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik 6ssze. Szdraz sztirén sziirjiik le szdraz
gy(jtéedénybe. Ontsiik ki a szdrlet els§ részét. A kivonatnak tokéletesen tisztdnak kell lennie.

Ajanlatos a meghatdrozasokat késedelem nélkiil elvégezni a tiszta sziirlet alikvot részein. Ha nem azonnal
végezziik a mérést, akkor a kivonatokat tartalmazé lombikokat dugéval zérjuk le.

Megjegyzés

Olyan kivonat esetében, amelynél a bértartalom meghatdrozasa a cél, a kovetkezSképpen jarunk el:
allitsuk be a pH-értéket koncentrdlt ammoniaoldattal (4.2.) 4 és 6 kozé.

Meghatdrozds

Az egyes mikroelemek meghatdrozdsit az adott mikroelemre alkalmazandé mdédszernél feltiintetett
alikvot részeken kell elvégezni.

A 10.5.,a10.6., a 10.7., a 10.9. és a 10.10. m6dszer nem haszndlhaté olyan elem meghatdrozdsdra,
amely keldt vagy komplex formdjdban van jelen. Ilyen esetben meghatdrozds el6tt a 10.3. modszert kell
hasznalni.

Ha a meghatdrozast atomabszorpcids spektrometridval végezziik (10.8 és 10.11 médszer), akkor az ilyen
kezelés nem feltétlenil sziikséges.

10.2. moédszer
Vizoldhaté mikroelemek kivondsa
cél
Ez a médszer a kovetkezd mikroelemek vizoldhaté formdinak meghatdrozdsira vonatkozé eljardst

allapitja meg: bor, kobalt, réz, vas, mangan, molibdén és cink. A cél az, hogy minél kevesebb kivondst
kelljen elvégezni és lehetGség szerint ugyanaz a kivonat legyen haszndlhaté a fentiekben felsorolt

sz
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4.1.

5.1.

7.1.

7.2.

7.3.

Alkalmazisi teriilet
Ez az eljdrds azokra az e rendelet I. melléklete E. részének hatélya ald tartozé kozosségi mitragyakra
vonatkozik, amelyek a kovetkezd mikroelemek koziil legaldbb egyet tartalmaznak: bér, kobalt, réz, vas,

mangén, molibdén és cink. Minden olyan mikroelemre alkalmazand6, amelynek garantdlt tartalma
meghaladja a 10 %-ot.

A médszer elve
A mikroelemeket tgy vonjuk ki, hogy a miitrdgydt 20 °C + 2 °C hémérsékleten vizzel rdzatjuk.
Megjegyzés

A kivonds tapasztalati jellegti és el6fordulhat, hogy nem veszteségmentes.

Reagensek

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,, = 1,18 g/ml) 1 térfogatrész vizzel.

Késziilék

Korkoros razogép, 35-40 percenkénti fordulatra bedllitva.
Megjegyzés
Ha a kivonat bértartalménak meghatdrozasa a cél, ne hasznaljunk boroszilikat tivegedényt. Teflon vagy

kvarciiveg alkalmazdsa javasolt. Amennyiben bordtokat tartalmazé mosogatészerrel mostuk el az
tivegedényeket, alaposan 6blitsiik ki azokat.

A minta el6készitése

Lasd 1. modszer.
Eljdrds

Vizsgdlati minta

Mérjiink le a mtragyabdl 1-2 g-ot, attdl fiiggSen, hogy mennyi a termékben az adott elem garantdlt
tartalma. Az aldbbi tdblazatot kell haszndlni ahhoz, hogy a végs6 oldat megfelel§ higitds utdn az egyes
modszereknek megfelel6 mérési tartomanyba essen. A mintdkat 1 mg-os pontossaggal kell kimérni.

A mftragya garantdlt mikroelem tartalma (%) >10<25 > 25
A vizsgdlati minta tomege (g) 2 1
Az adott elem tomege a mintdban (mg) >200 < 500 > 250
A kivonat térfogata, V (ml) 500 500
Az adott elem koncentrécidja a kivonatban (mg/l) > 400 < 1 000 > 500

Tegyiik a mintdt 500 ml-es lombikba.

Az oldat elkészitése
Adjunk kb. 400 ml vizet a lombikba.

Zarjuk le jol a lombikot. Rdzzuk meg erésen kézzel, hogy jol eloszlassuk a mintat, azutdn helyezziik a
lombikot a rdzogépre és 30 percig razassuk.

Toltsiik fel vizzel a jelig és gondosan keverjiik ossze.

A vizsgdlati oldat elkészitése

Sztirjikk le rogton szdraz, tiszta lombikba. A lombikot zdrjuk le dugéval. A meghatdrozdst a szfirést
kovetSen azonnal végezziik el.
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4.1.

4.2.

Megjegyzés

Ha a sziirlet fokozatosan zavarossd vélik, készitsiink 4j kivonatota 7.1. és a 7.2. pont szerint, Ve térfogatd
lombikot haszndlva. Sziirjiik le a kivonatot W térfogatd, el6zetesen kiszdritott mérélombikba, amelybe
mér toltéttink 5 ml higitott sésavat (4.1.). Allitsuk le a szirést pontosan abban a pillanatban, amikor a
sziirlet szintje eléri a kalibracids jelet. Gondosan keverjiik ssze.

Ilyen feltételek mellett az eredmények kifejezésekor a V értéke:
V o= Ve xW [ (W -5).

Az eredmények kiszamitdsakor a higitds ettl a V értéktdl fiigg.

Meghatdrozds

Az egyes mikroelemek meghatdrozdst az adott mikroelemre alkalmazandé mddszernél feltiintetett
alikvot részeken kell elvégezni.

A 10.5.,a10.6., a 10.7.,a 10.9. és a 10.10. médszer nem haszndlhatd olyan elem meghatdrozdsara,
amely keldt vagy komplex formdjdban van jelen. Ilyen esetben meghatdrozds el6tt a 10.3. modszert kell
haszndlni.

Ha a meghatdrozdst atomabszorpcids spektrometridval végezziik (10.8 és 10.11 mddszer), akkor az ilyen
kezelés nem feltétleniil szitkséges.

10.3. médszer
Szerves vegyiiletek eltdvolitisa miitrigyakivonatokbdl
cél
Ez a mddszer a szerves vegyiiletek miitragyakivonatokbdl val6 eltdvolitdsdra vonatkozd eljdrdst dllapitja

meg.

Alkalmazisi teriilet

Ezazeljardsa 10.1. ésa 10.2. mddszerrel kivont olyan mitragyamintak vizsgélatira vonatkozik, amelyek
tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. rész el6irja az Osszes és[vagy a vizoldhaté elemek
garantaldsat.

Megjegyzés

Kis mennyiség(i szerves anyag jelenléte dltaliban nem zavarja az atomabszorpcibs spektrometridval
torténs meghatdrozast.

A médszer elve

Az alikvot részben jelen 1év3 szerves vegyiileteket hidrogén-peroxiddal oxidaljuk.

Reagensek
Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 mol/l
Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,,= 1,18 g/ml), 20 térfogatrész vizzel.

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0, d,, = 1,11 g/ml), mikroelemektsl mentes.
Késziilék

Szabalyozhaté hémérsékletd elektromos f6zdlap.

Eljdrds

Vegyiink 25 ml-t a 10.1. vagy a 10.2. mddszerrel nyert kivonat oldatdbél, és vigyiik 4t 100 ml-es
f6z8pohdrba. A 10.2. mddszerrel nyert kivonat esetében adjunk hozzd 5 ml higitott sésavoldatot (4.1.).
Azutén adjunk hozzd 5 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.2.). Takarjuk le 6raiiveggel. Hagyjuk kb. 1 érdn
at szobahdmérsékleten oxiddlodni, majd fokozatosan melegitsiik forrasig és fél 6réig forraljuk. Sziikség
esetén lehdlés utdn még egyszer adjunk az oldathoz 5 ml hidrogén-peroxidot. Végiil forraljuk fel a
hidrogén-peroxid felesleg eltavolitisdhoz. Hagyjuk lehdlni és vigyiik 4t veszteség nélkiil egy 50 ml-es
mér6lombikba, majd toltsiik fel a jelig. Szirjiik le, ha sziikséges.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

Amikor alikvot részeket vesziink ki, illetve a termékben a mikroelem szdzalékos koncentracidjat
szamitjuk ki, ezt a higitdst figyelembe kell venni.

10.4. modszer

Mikroelemek meghatirozisa miitrigyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval

(dltaldnos eljirds)

Cél

Ez a médszer a vas és a cink mdtrdgyakivonatokban jelen 1évé mennyiségének atomabszorpcids
spektrometria médszerével torténé meghatdrozasara vonatkoz6 altaldnos eljardst dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Ezazeljdrdsa 10.1. ésa 10.2. modszerrel kivont olyan miitrdgyamintdk vizsgalatdra vonatkozik, amelyek
tekintetében az e rendelet 1. mellékletének E. része el6irja az Osszes és|vagy a vizoldhato vas vagy cink
garantaldsat.

Ezen eljards kilonboz8 mikroelemekre torténd alkalmazdsit az egyes elemekre meghatdrozott
modszerek leirdsa ismerteti részletesen.

Megjegyzés
Kis mennyiségli szerves anyag jelenléte a legtobb esetben nem zavarja az atomabszorpcids

spektrometridval torténd meghatérozdst.

A médszer elve

Miutdn a kivonatot sziikség szerint kezeltiik a zavard kémiai anyagok mennyiségének csokkentése, illetve
eltavolitdsa érdekében, a kivonatot higitjuk, tigy, hogy a koncentracié a spektrométer optimdlis mérési
tartomdnyaba essen a mikroelem meghatdrozdsdhoz alkalmas hullimhossznal.

Reagensek

Higitott sdsav (HCI) oldat, kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,, = 1,18 g/ml) 1 térfogatrész vizzel.

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sésavat (d,, = 1,18 g/ml) 20 térfogatrész vizzel.

Lantdnsdoldatok (10 g La/l)

Ezt a reagenst a vas és a cink meghatdrozdséhoz haszndljuk. Az aldbbi mddszerek egyikének
alkalmazdsaval készithet6 el:

a) lantdn-oxidot sésavban (4.1.) feloldva. Tegyiink 1 literes mérélombikba 11,73 g lantdn-oxidot
(La,05) és 150 ml vizet, és adjunk hozzd 120 ml 6 mol/l-es sésavat (4.1.). Hagyjuk feloldodni, majd
vizzel egészitsiik ki egy literre és gondosan keverjiik ossze. Ez az oldat kb. 0,5 mol/l toménységd,
sésavban oldva; vagy

b) lantdn-klorid, -szulfit vagy -nitrdt oldattal. Oldjunk fel 26,7 g lantin-klorid-heptahidritot
(LaCl;.7H,0) vagy 31,2 g lantdn-nitrat-hexahidratot (La(NO,);.6H,0) vagy 26,2 g
lantdn-szulfit-nonahidratot (La,(SO,4);.9H,0) 150 ml vizben, majd adjunk hozzd 85 ml 6 mol/l-es
sosavat (4.1.). Hagyjuk feloldodni, majd vizzel egészitsiik ki térfogatdt 1 literre. Gondosan keverjitk
ossze. Ez az oldat kb. 0,5 mol/l toménységt, sésavban oldva.

Kalibrdcids oldatok

Ezek készitését illetGen ldsd az egyes mikroelemekre alkalmazandé egyedi meghatdrozasi modszereket.
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5. Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer a meghatdrozandé mikroelemekre jellemz8 sugarak kibocsdtdsara
alkalmas fényforrdsokkal felszerelve.

A vizsgdlatot végz8 személynek kovetnie kell a miszer gydrtdjanak hasznélati utasitdsat és értenie kell
a miiszer kezeléséhez. A miiszer tegye lehetdvé hattérkorrekcié alkalmazasdt, hogy sziikség esetén (pl.
Zn) haszndlni lehessen azt. A vizsgilatokhoz levegdt és acetiléngdzt kell haszndlni.

6. Az elemzendd oldat elkészitése
6.1. A meghatdrozandd elemeket tartalmazé kivonatoldatok elkészitése

Lasd 10.1. és/vagy 10.2., illetve — adott esetben — 10.3. mddszer.
6.2. A vizsgdlati oldat elkészitése

Higitsuk fel a 10.1., 2 10.2. vagy a 10.3. mddszerrel kapott kivonat alikvot részét vizzel és[vagy s6savval
(4.1. vagy 4.2.), Gigy, hogy a végs6 mérési oldatban a meghatdrozandé elem koncentraciéja megfeleljen
az alkalmazott kalibracids tartomdnynak (7.2.), és a sdsav toménysége legaldbb 0,5 mol/l és legfeljebb
2,5 mol/l legyen. Ehhez egy vagy tobb egymast kovets higitds sziikséges.

A végs6 oldatot tigy nyerjiik, hogy egy alikvot rész higitott kivonatot 100 ml térfogatti mérélombikba
ontiink. Legyen ennek az alikvot résznek a térfogata (a) ml. Ontsiink hozzd 10 ml lantdnséoldatot (4.3.).

D-nek.
7. Eljards
7.1. Vakoldat készitése

Készitsiink vakoldatot tigy, hogy a kivonat készitésétSl kezdve megismételjitk a teljes eljdrdst, de nem
adunk hozzd a mtragyabdl vett vizsgdlati mintat.

7.2. Kalibrdciés oldatok készitése

Az egyes mikroelemekre egyedileg megadott mddszerek szerint készitett kalibrciés munkaoldatok
felhaszndldsdval 100 ml-es mér8lombikokban készitsiink legaldbb 5 kalibrdcids oldatbél 4llo, novekve
koncentracidji sorozatot, a spektrométer optimalis mérési tartomdnydn beliil. Sziikség esetén allitsuk be

lantdnséoldatbdl (4.3.), amelyet a 6.2. pontndl hasznéltunk. Toltsiik fel a jelig a 0,5 mol/l-es sdsavoldattal
(4.2.) és keverjiik alaposan ossze.

7.3. Meghatdrozds

Készitsiik el§ a spektrométert (5.) a mérésekhez, és dllitsuk be az egyes mikroelemek tekintetében a
megfelel6 modszernél megadott hullimhosszra.

Porlasszuk be hdromszor egymds utdn a kalibriciés oldatokat (7.2.), a vizsgélati oldatot (6.2.) és a
vakoldatot (7.1.), és jegyezziik fel az egyes eredményeket, az egyes porlasztisok kozott pedig oblitsiik 4t
a késziiléket desztilldlt vizzel.

Szerkesszitk meg a kalibrdcids gorbét tgy, hogy az egyes kalibrici6s oldatok (7.2.) tekintetében a
spektrométeren leolvasott értékek atlagdt az ordindtdn, az adott elem pg/ml-ben kifejezett megfelels

E gorbe alapjan hatdrozzuk meg az adott mikroelem koncentracidjit a vizsgalati oldatban (x), (6.2.) és
a vakoldatban (x,), (7.1.), a koncentraciokat pg/ml-ben kifejezve.

8. Az eredmények kifejezése

A mikroelem %-os koncentracidja (E) a miitragyaban egyenlé:

E (%) = [(x,-x,)xV x D]/ (M x10")
ha a 10.3. mddszert hasznaltuk:

E(%) = [(x,~x,)x V x2D] /(M x10")
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5

ahol:

E a meghatdrozott mikroelem mennyisége, a mtragya %-dban kifejezve,
x, a vizsgdlati oldat (6.2.) koncentrécidja, pg/ml-ben,

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

Va 10.1. vagy a 10.2. médszerrel nyert kivonat térfogata, ml-ben,

D a végrehajtott higitdsnak (6.2.) megfelel§ tényezd,

M a 10.1. vagy a 10.2. mddszer szerint kimért minta tomege g-ban.

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

D = (v1]al)x(v2] a2)x(v3]a3)x.x.x.x(vi[ ai)x(100/a)

10.5. médszer
Bér meghatdrozisa miitrigyakivonatokban acidimetrids titrdldssal
cél

Ez a médszer a bor mitragyakivonatokban torténé meghatdrozdsara vonatkozé eljdrdst dllapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

Ezazeljrdsa 10.1. ésa 10.2. modszerrel kivont olyan mdtrdgyamintak vizsgdlatdra vonatkozik, amelyek
tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része el6irja az Osszes és[vagy a vizoldhat6 bértartalom
garantaldsat.

A moédszer elve

A bordt és a mannit aldbbi reakcidja sordn mannit-bér komplex képzddik:

C,H,(OH), + H,BO, CH,,0

615 8B +H2O

A komplexet natrium-hidroxid oldattal 6,3 pH-értékre titraljuk.

Reagensek

Metilvoros indikdtoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost (C;5H;sN;0,) 50 ml etanolban (95 %-os) 100 ml-es mérélombikban.
Toltsiik fel a jelig vizzel. Gondosan keverjiik 6ssze.

Higitott sésavoldat, kb. 0,5 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sésavat (HCl) (d,, = 1,18 g/ml) 20 térfogatrész vizzel.

Natrium-hidroxid oldat, kb. 0,5 mol/l

Szén-dioxid-mentesnek kell lennie. Oldjunk fel 20 g ndtrium-hidroxid (NaOH) pelletet 1 literes, kb. 800
ml forralt vizet tartalmazé mérSlombikban. Amikor az oldat lehilt, egészitsiik ki 1 000 ml-re forralt
vizzel, és jol keverjik Gssze.

Natrium-hidroxid mérdoldat, kb. 0,025 mol/l

Szén-dioxid-mentesnek kell lennie. A 0,5 mol/l-es natrium-hidroxid oldatot (4.3.) forralt vizzel higitsuk
hiiszszorosdra, és jol keverjiik ossze. Az oldat borban (B) kifejezett értékét meg kell hatdrozni (ldsd 9.
pont).

Bdr kalibrdcids oldat (100 pg/ml B)

1 000 ml-es mérélombikban oldjunk fel vizzel 0,5719 g, 0,1 mg pontossdggal kimért bérsavat (H;BO;).
Ontsiik fel vizzel és jol keverjiik dssze. Ontsiik 4t miianyag palackba és taroljuk hdtdszekrényben.
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4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

D-mannit (C¢H,,04) por
Nétrium-klorid (NaCl)
Késziilék
Uvegelektrédos pH-mérd
Mégneses keverd

400 ml-es f6z6pohdr teflon keverdpdlcaval

Az elemzend§ oldat elkészitése

A béroldat elkészitése

Lasd 10.1., 10.2. és — adott esetben — 10.3. pont.
Eljaras
Vizsgdlat

Tegyiink 400 ml-es f6zGpohdrba (5.3.) egy alikvot részt (a) a kivonatbdl (6.1.), amely 2-4 mg B-t
tartalmaz. Ontsiink hozzd 150 ml vizet.

Adjunk hozzd néhdny csepp metilvoros indikdtoroldatot (4.1.).

A 10.2. mddszerrel torténd kivonds esetében 0,5 mol/[l-es s6sav (4.2.) hozzdaddsaval az indikdtoroldat
szindtcsapdsi pontjaig savanyitsuk a kivonatot, majd adjunk hozza tovébbi 0,5 ml 0,5 mol/l-es sésavat
(4.2).

3 g natrium-klorid (4.7.) hozzdaddsa utdn forraljuk fel az oldatot a szén-dioxid kitizése érdekében.
Hagyjuk lehlni. Helyezziik a f6z6poharat a magneses keverdre (5.2.), és helyezziik bele az elGzetesen
kalibrdlt pH-méré elektrodokat (5.1.).

Allitsuk be a pH-értéket pontosan 6,3-ra, eldszor a 0,5 mol/l-es natrium-hidroxid oldattal (4.3.), utdna
a 0,025 mol/l-es oldattal (4.4.).

Adjunk hozzd 20 g D-mannitot (4.6.), oldjuk fel teljesen és jol keverjiik ssze. Titrdljuk a 0,025 mol/l-es
natrium-hidroxid oldattal (4.4.) 6,3 pH-értékre (legaldbb 1 percig stabil maradjon). A sziikséges térfogat
legyen X.

Vakoldat

Készitsiink vakoldatot tigy, hogy megismételjiik a teljes eljdrdst az oldatkészitési szakasztdl kezdve, de
nem adunk hozzd mitragyét. A sziikséges térfogat legyen X,

A néitrium-hidroxid oldat (4.4.) bér (B) értéke

Pipettdzzunk 20 ml (2,0 mg B) kalibraciés oldatot (4.5.) 400 ml-es f6z6pohdrba, és adjunk hozza néhany
csepp metilvoros indikdtoroldatot (4.1.). Adjunk hozza 3 g nétrium-kloridot (4.7.) és sésavoldatot (4.2.)
az indikdtoroldat (4.1.) szindtcsapdsi pontjdig.

Egészitsiik ki a térfogatot kb. 150 ml-re, és fokozatosan forraljuk fel a szén-dioxid kitizése érdekében.
Hagyjuk lehdlni. Helyezzitk a f6z6poharat a mdgneses keverdre (5.2.), és tegyiik bele az elzetesen
kalibralt pH-mér6 elektrodokat (5.1.). Allitsuk be a pH-értéket pontosan 6,3-ra, elgszor a 0,5 mol/l-es
ndtrium-hidroxid oldattal (4.3.), majd a 0,025 mol/l-es oldattal (4.4.).

Adjunk hozzd 20 g D-mannitot (4.6.), oldjuk fel teljesen és jol keverjiik ssze. Titrdljuk a 0,025 mol/l-es
natrium-hidroxid oldattal (4.4.) 6,3 pH-értékre (legaldbb 1 percig stabil maradjon). A sziikséges térfogat
legyen V.

Ugyanilyen médon készitsiink vakoldatot, a kalibriciés oldatot 20 ml vizzel helyettesitve. A sziikséges
térfogat legyen V.

A NaOH méréoldat (4.4.) borértéke (F) mg/ml mértékegységben megadva a kovetkezs:
F (mg/ml-ben) = 2/ (V,-V,)

1 ml pontosan 0,025 mol/l tdménységi értékre bedllitott natrium-hidroxid oldat 0,27025 mg B-nak felel
meg.
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10.

Az eredmények kifejezése

A miitragyaban taldlhat6 bér szdzalékardnydt a kovetkezd képlettel kapjuk meg:

(Xl_Xo)X FxV

B (%) = 10xa xM

ahol:

B (%) a miitragya szdzalékos bértartalma,

X a vizsglati mintdra fogyott 0,025 mol[l-es nitrium-hidroxid oldat (4.4) térfogata, ml-ben,
X, a vakoldatra fogyott 0,025 mol/l-es natrium-hidroxid oldat (4.4) térfogata, ml-ben,

Fa 0,025 mol/l-es ndtrium-hidroxid oldat (4.4.) bér (B) értéke, mg/ml-ben,

V a 10.1. vagy a 10.2. mddszerrel nyert kivonat oldatdnak térfogata, ml-ben,

a a kivonat oldatdbdl (6.1.) vett alikvot rész (7.1.) térfogata, ml-ben,

M a 10.1. vagy a 10.2. médszerrel vett vizsgdlati minta tomege, grammban.

10.6. mddszer

Kobalt meghatdrozisa miitridgyakivonatokban gravimetrids modszerrel, 1-nitrozo-2-naftollal

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

cél
Ez a dokumentum a mitrdgyakivonatok kobalttartalmdnak meghatdrozdsara vonatkozé eljarast dllapitja

meg.

Alkalmazisi teriilet

Ez az eljdrds a 10.1. vagy a 10.2. mddszerrel kivont olyan miitragyamintdk vizsgédlatira vonatkozik,
amelyek tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elSirja az Gsszes ésfvagy a vizoldhatd
kobalttartalom garantéldsat.

A médszer elve

A kobalt(ll)-ion 1-nitrozo-2-naftollal vords csapadékot, Co (C,,HsONO);.2H,0-t ad. Miutdn a
kivonatban 1évé kobaltot kobalt(lll)-ion formdjira hoztuk, ecetsavas kozegben 1-nitrozo-2-naftol
oldattal lecsapatjuk. Szlirés utdn a csapadékot kimossuk, stlydllandésdgig szaritjuk és mint Co
(C,0HgONO);.2H,0-t mérjiik.

Reagensek
Hidrogén-peroxid oldat (H,0,, d,, = 1,11 g/ml), 30 %
Ndtrium-hidroxid oldat kb. 2 mol/l

Oldjunk fel 8 g ndtrium-hidroxid-pelletet 100 ml vizben.

Higitott sésavoldat, kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sésavat (d,, = 1,18 g/ml) 1 térfogatrész vizzel.
Ecetsav (99,7 % CH,CO,H) (d,, = 1,05 g/ml).

1:2 ecetsav oldat, kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész ecetsavat (4.4.) 2 térfogatrész vizzel.

1-nitrozo-2-naftol oldat 100 ml ecetsavban (4.4.). Adjunk hozzd 100 ml langyos vizet. Alaposan
keverjitk Gssze. Rogton sziirjiik le. Az igy nyert oldatot azonnal fel kell hasznalni.
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5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

Késziilék
P 16/ISO 4 793-as sziirtégely, 4-es porozitdsd, 30 vagy 50 ml drtartalma
Széritészekrény, 130 = 2 °C hémérsékletre bedllitva

Az elemzend§ oldat elkészitése
A kobaltoldat elkészitése

Lasd 10.1. vagy 10.2. mddszer

A vizsgdlati oldat elkészitése

Tegyiink a kivonatbdl 400 ml-es f6z&pohdrba egy legfeljebb 20 mg Co-t tartalmazé alikvot részt. Ha a
kivonatot a 10.2. médszerrel készitettiik, savanyitsuk 5 csepp sosavval (4.3.). Adjunk hozzd kb. 10 ml
hidrogén-peroxid oldatot (4.1.). Hagyjuk az oxiddl6szert 15 percig hidegen hatni, majd az oldat térfogatat
egészitsiik ki vizzel kb. 100 ml-re. Fedjiik le a {6z8poharat éraiiveggel. Forraljuk fel és hagyjuk forrni kb.
10 percig. Hitsiik le. Cseppenként ligositsuk a ndtrium-hidroxid oldattal (4.21.), amig fekete
kobalt-hidroxid kezd kicsapddni.

Eljirds

Adjunk az oldathoz 10 ml ecetsavat (4.4.) és vizzel egészitsiik ki kb. 200 ml-re az oldat térfogatat.
Melegitsiik forrdsig. Folyamatos keverés kozben biirettdval cseppenként adjunk hozzd 20 ml
1-nitrozo-2-naftol oldatot (4.6.). Erételjes keveréssel fejezziik be, hogy koaguldljon a csapadék.

Sztrjiik 4t el6re lemért szlirGtégelyen (5.1.), vigydzva, hogy a sz(ir§ el ne tomdédjon. Ezt szem el6tt tartva
tigyeljiink arra, hogy a szirés alatt a csapadék feliiletét mindig folyadékréteg boritsa.

Mossuk ét a f6z6poharat higitott ecetsavval (4.5.), hogy az dsszes csapadékot eltdavolitsuk, mossuk a
csapadékot a sztirGre higitott ecetsavval (4.5.), majd mossuk dt hiromszor forré vizzel.

130 + 2 °C hémérsékletd szaritoszekrényben (5.2.) szdritsuk sulydllanddsigig.
Az eredmények kifejezése
1 mg Co (C,,HsONO);.2H,0 csapadék 0,096381 mg Co-nak felel meg.

A mftragyaban taldlhat6 kobalt (Co) szdzalékardnydt a kovetkezd képlettel kapjuk meg:

V xD
Co (%) = X x0,0096381 x
a x
ahol:
X a csapadék tomege, mg-ban,
V a 10.1. vagy a 10.2. mddszerrel nyert kivonatoldat térfogata, ml-ben,
a az utolsé higitasbol vett alikvot rész térfogata, ml-ben,

M a vizsgélati minta tomege, g-ban.

10.7. médszer

Réz meghatdrozisa miitrigyakivonatokban titrimetrids modszerrel

cél

Ez a médszer miitragyakivonatok réztartalmanak meghatdrozdsdra vonatkozé eljdrdst dllapitja meg.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.
4.7.

4.8.

Alkalmazaisi teriilet

Ez az eljirds a 10.1. vagy a 10.2. mddszerrel kivont olyan mdtragyamintdk vizsgélatira vonatkozik,
amelyek tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elSirja az Gsszes ésfvagy a vizoldhatd
réztartalom garantdldsat.

A médszer elve

A réz(1l) ionokat savas kozegben kdlium-jodiddal redukaljuk:

Wutt + 4 - 2Cul + L,

Az igy felszabadult jédot ndtrium-tioszulfdt méréoldattal, keményitd indikdtor jelenlétében titrdljuk a
kovetkezd képlet szerint:

Iz + 2N325203 — 2Nal + N&25405

Reagensek
Salétromsav (HNO;, d,, = 1,40 g/ml)

Karbamid [(NH,), C = 0]
Ammdnium-hidrogén-difluorid (NH,HF,) 10 %-o0s (m/v) oldata

Az oldatot mifanyag edényben tartsuk.

Amménium-hidroxid oldat (1+1)

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész ammoénidt (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml) 1 térfogatrész vizzel.
Ntrium-tioszulfdt mérdoldat

Oldjunk fel 7,812 g natrium-tioszulfit-pentahidritot (Na,S,0,.5H,0) vizzel, 1 literes mérlombikban.
Ezt az oldatot gy kell késziteni, hogy 1 ml 2 mg Cu-val legyen egyenld. Stabilizdljuk az oldatot néhdny
csepp kloroformmal. Az oldatot kozvetlen fénytdl védve, tivegedényben kell tartani.

Kélium-jodid (KI)
Kdlium-tiociandt (KSCN) oldat (25 % m/v)

Az oldatot m{ianyag palackban tartsuk.

Keményitd oldat (kb. 0,5 %)

Tegyiink 2,5 g keményit6t 600 ml-es f6z6pohdrba. Ontsiink hozz4 kb. 500 ml vizet. Keverés kozben
forraljuk fel. Hitsiik le szobahSmérsékletre. Az oldatot csak rovid ideig lehet eltartani. Az eltarthatésagot
javithatjuk, ha kb. 10 mg higany-jodidot adunk hozza.

Az elemzendd oldat elkészitése

A rézoldat elkészitése

Ldsd 10.1. és 10. 2. médszer.

Eljdrds

Oldatkészités titrdldshoz

Tegyiink egy legaldbb 20-40 mg Cu-t tartalmazé alikvot részt az oldatb6l 500 ml-es
Erlenmeyer-lombikba.

Rovid forraldssal tzziik ki a jelen 1évS oxigénfelesleget. A térfogatot egészitsiik ki kb. 100 ml-re vizzel.
Adjunk hozzd 5 ml salétromsavat (4.1.), forraljuk fel és hagyjuk forrni kb. fél percig.

Vegyiik le az Erlenmeyer-lombikot a f{it6késziilékrdl, adjunk hozzd kb. 3 g karbamidot (4.2.) és ismét
forraljuk kb. fél percig.

Vegyiik le a ftit6készilékrsl és adjunk hozzd 200 ml hideg vizet. Sziikség esetén hitsik az
Erlenmeyer-lombik tartalmét szobahémérsékletre.

Fokozatosan adjunk hozzd ammoénium-hidroxid oldatot (4.4.), amig az oldat szine kékre nem véltozik,
majd adjunk még hozzd 1 ml-t feleslegben.
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6.2.

4.1.

4.2.

Adjunk hozzd 50 ml ammoénium-hidrogén-difluorid oldatot (4.3.) és keverjiik ossze.

Adjunk hozzd 10 g kdlium-jodidot (4.6.) és oldjuk fel.

Az oldat titrdldsa

Helyezziik az Erlenmeyer-lombikot magneses keverdre. Tegyiik a keverGpélcdt az Erlenmeyer-lombikba
és allitsuk be a keverdt a kivant fordulatszdmra.

Adjunk hozzd biirettdval ndtrium-tioszulfit méréoldatot (4.5.) addig, amig az oldatbdl felszabadul6 jod
barna szine halvanyabbd vilik.

Adjunk hozza 10 ml keményitGoldatot (4.8.).

Folytassuk a nétrium-tioszulfat oldattal (4.5.) végzett titrdldst, amig a bibor szin csaknem elttinik.

Adjunk hozzd 20 ml kélium-tiociandt oldatot (4.7.), és folytassuk a titraldst addig, amig az ibolyakék szin
teljesen el nem tdinik.

Jegyezziik fel a felhaszndlt tioszulfitoldat mennyiségét.

Az eredmények kifejezése
1 ml ndtrium-tioszulfat mérGoldat (4.5.) 2 mg Cu-nek felel meg.
A miitrdgydban 1év6 réz szdzalékardnyat a kovetkezd képlettel kapjuk meg:

A%

Cu (%) = XT
a x X

ahol:

X a felhaszndlt ndtrium-tioszulfdt oldat térfogata, ml-ben,

Va 10.1. és a 10.2. médszer szerinti kivonatoldat térfogata, ml-ben,
a az alikvot rész térfogata, ml-ben,

M a 10.1. és a 10.2. mddszer szerint kezelt vizsgalati minta tomege, grammban.

10.8. médszer

Vas meghatdrozisa miitrigyakivonatokban atomabszorpcids spektrometridval

cél
Ez a médszer a mitragyakivonatok vastartalménak meghatdrozdsdra vonatkoz6 eljdrast dllapitja meg.

Alkalmazisi teriilet

Ezazeljdrdsa 10.1. és a 10.2. mddszerrel kivont olyan miitragyamintdk vizsgélatdra vonatkozik, amelyek
tekintetében az e rendelet 1. mellékletének E. része el6irja az Osszes és/vagy a vizoldhaté vastartalom
garantaldsat.

A médszer elve

A kivonatok megfelel6 kezelését és higitdsat kovetGen a vastartalmat atomabszorpciés spektrometridval
hatdrozzuk mg.

Reagensek

Sésavoldat, kb. 6 mol/l

Lasd 10.4. modszer (4.1.).

Sésavoldat, kb. 0,5 mol/l

Lasd 10.4. modszer (4.2.).
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4.3, Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0,, d,o = 1,11 g/ml), mikroelemektd] mentes.
4.4, Lantdnsdoldatok (10 g La literenként)
Lisd 10.4. modszer (4.3.).
4.5. Vas kalibrdciés oldatok
4.5.1. Vas torzsoldat (1 000 pg/ml)

Mérjiink 500 ml-es f6z8pohdrba 1 g tiszta vashuzalt 0,1 mg-os pontossdggal, adjunk hozzd 200 ml 6
mol/l-es sosavat (4.1.) és 15 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.3.). Melegitsiik f6z6lapon, amig a vas teljesen
fel nem oldédik. Amikor lehdlt, vigyiik dt veszteség nélkiil 1 000 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig
vizzel és gondosan keverjiik ssze.

4.5.2 Vas munkaoldat (100 pg/ml)

Tegytink 20 ml torzsoldatot (4.5.1.) egy 200 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig 0,5 mol/l-es
sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik ossze.

5. Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer: ldsd 10.4. mddszer (5.). A mdszer legyen felszerelve vasra jellemzd
sugarak (248,3 nm) kibocsdtdsara alkalmas fényforrassal.

6. Az elemzendd oldat elkészitése

6.1. Kivont vasoldat

Lasd 10.1. és[vagy 10.2., illetve — adott esetben — 10.3. mddszer.

6.2. A vizsgdlati oldat elkészitése

Ldsd 10.4. médszer (6.2.). A vizsgélati oldatnak 10 % (v/v) lantdnséoldatot kell tartalmaznia.

7. Eljdras

7.1. Vakoldat készitése
Ldsd 10.4. médszer (7.1.). A vizsgilati oldatnak 10 % (v/v) a (6.2.) pontban haszndlt lantdnséoldatot kell
tartalmaznia.

7.2. A kalibrdcids oldatok elkészitése

Lasd 10.4. modszer (7.2.).

A vas szdmdra optimdlis 0-10 pg/ml meghatdrozdsi tartomény beéllitisdhoz tegyiink rendre 0, 2, 4, 6,
8 és 10 ml munkaoldatot (4.5.2.) 100 ml-es mérSlombikokba. Szitkség esetén a s6sav-koncentraciot
allitsuk be 1gy, hogy a lehetd legkozelebb essen a vizsgdlati oldat sdsav-koncentracidjahoz. Tegyiink
minden egyes mérélombikba 10 ml-t a 6.2. pontban hasznélt lantdnséoldatbél. Toltsiik fel 0,5 mol/l-es
sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik 6ssze. Ezek az oldatok rendre 0, 2, 4, 6, 8 és 10 pg/ml vasat
tartalmaznak.

7.3. Meghatdrozds

Ldsd 10.4. modszer (7.3.). Készitsiik el8 a spektrométert (5.) 248,3 nm hullimhosszon torténé mérésre.

8. Az eredmények kifejezése

Lisd 10.4. modszer (8.).
A miitragya szdzalékos vastartalmat a kovetkezd egyenlettel kapjuk meg:
4
Fe (%) = [(x,~x,)* V x D]/ (M x10)

Ha a 10.3 médszert haszndltuk:

Fe (%) = [(x,~x,)xV x2D]| (M x10")
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

ahol:

Fe a miitrigya szazalékban kifejezett vastartalma,

X, a vizsgalati oldat (6.2.) koncentrdcidja, pg/ml-ben,

xp, a vakoldat (7.1.) koncentrdci6ja ug/ml-ben,

V a 10.1. vagy a 10.2. mddszer szerint nyert kivonat térfogata, ml-ben,
D a 6.2. pont szerint végzett higitds tényezdje,

M a 10.1. vagy a 10.2. mddszer szerint kimért vizsgélati minta tomege, grammban.

D = (v,[a)) x (Vz/az) x (vyfag) x . % (vi/ai) x (100 [a).

10.9. médszer

Mangén meghatdrozisa miitragyakivonatokban titrdldssal

cél

Ez a mddszer a mitrdgyakivonatok mangdntartalmanak meghatdrozdsara vonatkozo eljardst llapitja
meg.

Alkalmazisi teriilet

Ezazeljardsa 10.1. és a 10.2. mddszerrel kivont olyan mtrdgyamintdk vizsgélatdra vonatkozik, amelyek
tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elGirja az osszes és[vagy a vizoldhaté mangéntartalom
garantaldst.

A médszer elve

Ha a kivonatban kloridionok vannak jelen, akkor azokat a kivonat kénsavas forraldsaval el kell tdvolitani.
A mangint salétromsavas kozegben ndtrium-bizmutdttal oxidaljuk. A képz6dott permanganétot
vas(ll)-szulfét feleslegével redukaljuk. Ezt a felesleget kdlium-permangandt oldattal titraljuk.

Reagensek

Tomény kénsav (H,SO,, d,, = 1,84 g/ml)
Kénsav, kb. 9 mol/l
Keverjiink 6ssze gondosan 1 térfogatrész tomény kénsavat (4.1.) 1 térfogatrész vizzel.

Salétromsav 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 3 térfogatrész salétromsavat (HNO, d, o= 1,40 g/ml) 4 térfogatrész vizzel.
Salétromsav 0,3 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész 6 mol/l-es salétromsavat 19 térfogatrész vizzel.
Nétrium-bizmutdt (NaBiO3) (85 %).

Kovafold

Ortofoszforsav, 15 mol/l-es (H;PO,, dyq = 1,71 g/ml)
Vas-szulfdt oldat, 0,15 mol/l
Oldjunk fel 41,6 g vas-szulfit-heptahidritot (FeSO,.7 H,0) 1 literes mérlombikban.

Adjunk hozzd 25 ml tomény kénsavat (4.1.) és 25 ml foszforsavat (4.7.). Toltsiik fel 1 000 ml-re.
Keverjiik 6ssze.
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4.9. Kdlium-permangandt oldat, 0,020 mol/l

Mérjiink ki 3,160 g kdlium-permangandtot (KMnO,) 0,1 mg pontossdggal. Oldjuk fel és toltsiik fel 1 000
ml-re vizzel.

4.10. Eziist-nitrdt oldat, 0,1 mol/l

Oldjunk fel 1,7 g eziist-nitrdtot (AgNO;) vizben és toltsiik fel 100 ml-re.

5. Késziilék

5.1. P16/ISO 4 793 szerinti sziir6tégely, 4-es porozitdst, 50 ml térfogatti, 500 ml-es sziirdlombikra szerelve.
5.2 Mégneses keverd.

6. Az elemzend§ oldat elkészitése

6.1. Kivont mangdnoldat

Lasd 10.1. és 10.2. mddszer. Ha nem ismeretes, hogy vannak-e jelen kloridionok, akkor egy csepp
eziist-nitrat oldattal (4.10.) végezziink kisérletet ennek megéllapitdsara.

6.2. Ha kloridionok nincsenek jelen, 10-20 mg mangdnt tartalmazé alikvot részt tegyiink egy magas
f6z8poharba. A térfogatot dllitsuk be kb. 25 ml-re beparldssal vagy viz hozzdaddsdval. Adjunk hozzd 2
ml tomény kénsavat (4.1.).

6.3. Ha Kloridionok jelen vannak, akkor azokat el kell tdvolitani a kovetkezGképpen:

Tegyiink a kivonatbél 10-20 mg mangént tartalmazé alikvot részt 400 ml-es magas f6z6pohdrba.
Adjunk hozzd 5 ml 9 mol[l-es kénsavat (4.2.). Vegyifiilke alatt forraljuk f6zélapon mindaddig, amig
béséges fehér fiistfejl6dést nem észleliink. Addig folytassuk a forraldst, amig a térfogat kb. 2 ml-re nem
csokken (a f68z6pohdr aljdn vékony, szirupszerti folyadékréteg lathatd). Hagyjuk lehdlni
szobahSmérsékletre.

Ovatosan adjunk hozzd 25 ml vizet és Gjra vizsgdljuk meg 1 csepp eziist-nitrit oldat (4.10.)

hozzdadéséaval, hogy vannak-e jelen kloridionok. Ha még mindig van klorid az oldatban, ismételjiik meg
a mtveletet 5 ml 9 mol/l-es kénsav (4.2.) hozzdaddsa utdn.

7. Eljaras

Adjunk a vizsgélati oldatot tartalmazé 400 ml-es f6zSpohdrba 25 ml 6 mol/l-es salétromsavat (4.3.) és
2,5 g natrium-bizmutdtot (4.5.). Keverjiik 6ssze alaposan 3 percig a magneses keverdn (5.2.).

Adjunk hozzd 50 ml 0,3 mol/l-es salétromsavat (4.4.) és keverjitk Gjra. Szirjikk vikuumban, olyan
sziir6tégelyen (5.1.), amelynek aljit kovafolddel (4.6.) boritottuk. Mossuk ét a sz(irét néhdnyszor a 0,3
mol/l-es salétromsavval (4.4.), amig szintelen szdrletet nem kapunk.

Tegyiik a szirletet és a mosoéfolyadékot 500 ml-es f6z8pohdrba. Keverjiik ossze, és adjunk hozza 25 ml
0,15 mol/l-es vas-szulfdt oldatot (4.8.). Ha vas-szulfdt hozzdaddsakor a sz(irlet megsargul, adjunk hozza
3 ml 15 mol/l-es ortofoszforsavat (4.7.)

Biirettdbol titrdljuk a f6l6s vas-szulfatot 0,02 mol/l-es kalium-permanganat oldattal (4.9.), amig az elegy
szine rozsaszinbe megy ét, és ez a szin 1 percig dlland6 marad. Végezziink vakprébat azonos feltételek
mellett, de a vizsgélati minta kihagydsaval.

Megjegyzés
Az oxidélt oldatnak nem szabad gumival érintkeznie.
8. Az eredmények kifejezése

1 ml 0,02 kalium-permangandt oldat 1,099 mg mangdnnak (Mn) felel meg.

A miitrdgya szdzalékos mangdntartalmat a kovetkezd képlettel kapjuk meg:

Mn (%) ahol = - 0,1099
 (6) ahol = (s, x) * 0,1099x ——
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ahol:

Xy, a vakprébdhoz felhaszndlt permangandt térfogata, ml-ben,

X, a vizsgdlati mintdhoz felhaszndlt permanganat térfogata, ml-ben,

V a10.1. és a 10.2. mddszer szerint nyert kivonat oldatdnak térfogata, ml-ben,
a a kivonatbdl vett alikvot rész térfogata, ml-ben,

M a vizsgélati minta tomege, grammban.

10.10. mddszer

Molibdén meghatdrozisa miitragyakivonatokban gravimetrids médszerrel 8-hidroxi-kinolinnal

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

cél
Ez a mddszer a mitrdgyakivonatok molibdéntartalmédnak meghatdrozdsira vonatkozd eljardst dllapitja

meg.

Ikalmazaisi teriilet

Ez az eljirdsa 10.1. és a 10.2. médszerrel kivont olyan miitragyamintdk vizsgdlatdra vonatkozik, amelyek
tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elGirja az Osszes és/vagy a vizoldhatd
molibdéntartalom garantaldsat.

A médszer elve

A molibdént meghatdrozott feltételek mellett lecsapatott molibdenil-oxinat formdjaban hatdrozzuk meg.

Reagensek

Kénsavoldat, kb. 1 mol/l toménységit

Ovatosan toltsiink 55 ml kénsavat (H,SO,, dyy = 1,84 g/ml) 1 literes, 800 ml vizet tartalmazé
mérSlombikba. Keverjiik 6ssze. Lehtilés utdn egészitsiik ki térfogatdt 1 literre. Keverjiikk ossze.

Higitott amméniaoldat (1:3)
Keverjiink dssze 1 térfogatrész toményt ammoniaoldatot (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml) 3 térfogatrész vizzel.

Higitott ecetsavoldat (1:3)

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész tomény ecetsavat (99,7 % CH5COOH, d,, = 1,049 g/ml) 3 térfogatrész
vizzel.

Dindtrium-etiléndiamintetraacetdt (EDTA)

Oldjunk fel 5 ¢ Na,EDTA-t vizben, 100 ml-es mér8lombikban. Toltsiik fel a jelig és keverjiik ossze.
Pufferoldat

100 ml-es mérélombikban oldjunk fel 15 ml tomény ecetsavat és 30 g ammoénium-acetatot vizben.
Téltsiik fel 100 ml-re.

7-Hidroxi-kinolin (oxin) oldat

100 ml-es mér8lombikban oldjunk fel 3 g 8-hidroxi-kinolint 5 ml tomény ecetsavban. Adjunk hozzd 80
ml vizet. Cseppenként adjunk hozzd amméniaoldatot (4.2.), amig az oldat zavarossd nem valik, majd
adjunk hozzd ecetsavat (4.3.), amig az oldat Gjra kitisztul.

Toltsiik fel vizzel 100 ml-re.

Késziilék

P16/ISO 4 793 szerinti szlirtégely, 4-es porozitdsi, 30 ml térfogatt.
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5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

7.2.

7.3.

Uvegelektrodos pH-méré.

Szérit6szekrény, 130-135 °C hémérsékleten.

Az elemzendd oldat elkészitése

A molibdénoldat elkészitése. Lsd 10.1. és 10.2. mddszer.

Eljaras
A vizsgdlati oldat elkészitése

Tegyiink 20-100 mg molibdént tartalmazd alikvot részt 250 ml-es f6z6pohdrba. Toltsiik fel a térfogatat
vizzel 50 ml-re.

Allitsuk be az oldat kémhatdsat kénsavoldat (4.1.) cseppenkénti adagoldsaval pH 5-re. Adjunk hozzd 15
ml EDTA-oldatot (4.4.), azutdn 5 ml pufferoldatot (4.5.). Toltsiik fel vizzel kb. 80 ml-re.

A csapadék kinyerése és tisztitdsa
A csapadék kinyerése

Enyhén melegitsiik az oldatot. Folyamatos keverés mellett adjuk hozzd az oxinoldatot (4.6.). Addig
folytassuk a lecsapatdst, amfg csapadék kivdldsa mar nem észlelhetd. Adjunk még hozz4 annyi reagenst,
hogy a feliiliszé oldat enyhén sdrgdra szinezddjék. Altaldban 20 ml elegendd. Enyhén melegitsiik a
csapadékot még két-harom percig.

Sziirés és mosds

Sziirjitk sztirétégelyen (5.1.). Oblitsiik néhanyszor 20 ml forrd vizzel. Az 6blit6viznek fokozatosan
szintelenné kell vlnia, jelezve, hogy oxin mdr nincs jelen.

A csapadék mérése
Széritsuk a csapadékot silyallanddsdgig (legaldbb 1 6rdn dt) 130-135 °C hémérsékleten.

Hagyjuk exszikkdtorban lehtlni és mérjiik le.

Az eredmények kifejezése
1 mg molibdenil-oxindt, MoO,(CoH4ON), 0,2305 mg molibdénnek felel meg.
A miitrdgya szdzalékos molibdéntartalmét a kovetkezd képlettel kapjuk meg:

V x D

a X

Mo (%) = X x0,02305 x
ahol:
X a molibdenil-oxindt csapadék tomege, mg-ban,
V a 10.1. vagy a 10.2. mddszer szerinti kivonatoldat térfogata, ml-ben,

a az utolsé higitdsbdl vett alikvot rész térfogata, ml-ben,

s org

M a vizsgélati minta tomege, grammban.

10.11. mdbdszer

Cink meghatdrozdsa miitrigyakivonatokban atomabszorpciés spektrometridval

cél

Ez a mddszer a cink mdtrigyakivonatokban valo meghatdrozdsdra vonatkozé eljdrdst dllapitja meg.
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2. Alkalmazisi teriilet

Ezazeljardsa 10.1. és a 10.2. mddszerrel kivont olyan mtrdgyamintdk vizsgélatdra vonatkozik, amelyek
tekintetében az e rendelet I. mellékletének E. része elSirja az Osszes és[vagy a vizoldhaté cinktartalom
garantaldsat.

3. A médszer elve

A kivonatok megfelel§ kezelését és higitdsat kovetSen a cinktartalmat atomabszorpcids spektrometridval
hatdrozzuk mg.

4. Reagensek
4.1. Sédsavoldat, kb. 6 mol/l

Lésd 10.4. mddszer (4.1.)
4.2. Sésavoldat, kb. 0,5 mol/l

Lasd 10.4. modszer (4.2.).
4.3. Lantdnsdoldatok (10 g La/liter)

Lisd 10.4. mddszer (4.3.).
4.4. Cink kalibrdcids oldatok
4.4.1. Cink torzsoldat (1 000 pg/ml)
1 000 ml-es mérélombikban oldjunk fel 0,1 mg pontossdggal kimért 1 g cinkport vagy cinklemezkét 25

ml 6 mol/l-es sésavban (4.1.). Miutdn teljesen feloldddott, toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik
Ossze.

4.4.2 Cink munkaoldat (100 pg/ml)

200 ml-es mérélombikban higitsunk fel 20 ml torzsoldatot (4.4.1.) 0,5 mol/l-es sésavoldatban (4.2.).
Toltsiik fel a jelig 0,5 mol/l-es sésavoldattal és gondosan keverjiik 6ssze.

5. Késziilék
Atomabszorpcids spektrométer.

Lasd 10.4. mddszer (5.). A miszer legyen felszerelve cinkre jellemzd sugarak (213,8 nm) kibocsétdsara
alkalmas fényforrdssal. A spektrométernek alkalmasnak kell lennie héttérkorrekcio elvégzésére.

6. Az elemzend§ oldat elkészitése

6.1. Kivont cinkoldat

Lasd 10.1. és/vagy 10.2., illetve 10.3. mddszer.

6.2. A vizsgdlati oldat elkészitése

Lasd 10.4. mddszer (6.2.). A vizsgilati oldat 10 % (v/v) lantdnséoldatot tartalmazzon.
7. Eljaras
7.1. Vakoldat készitése

Lasd 10.4. médszer (7.1). A vakoldat 10 % (v[v), a 6.2. pontban alkalmazott lantdnséoldatot
tartalmazzon.
7.2. A kalibrdcids oldatok elkészitése

Ldsd 10.4. médszer (7.2.). A cink 0-5 pg/ml optimélis meghatdrozdsi tartomdnydnak bedllitdsdhoz
ontsiink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.) 100 ml-es mérélombikokba. Sziikség
esetén a sosav koncentrdcigjat éllitsuk be gy, hogy a lehetd legkozelebb essen a vizsgdlati oldat

lantdnséoldatbol. Toltsiik fel 100 ml-re 0,5 mol/l-es s6savoldattal (4.2.) és gondosan keverjitk dssze.
Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ug/ml cinket tartalmaznak.
7.3. Meghatdrozds

Lasd 10.4. médszer (7.3.). Készitsiik el6 a spektrométert 213,8 nm hullimhosszon torténé mérésre.
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Az eredmények kifejezése
Lésd 10.4. modszer (8.).

A miitrdgya szdzalékban kifejezett cinktartalmdt a kovetkezd egyenlettel kapjuk meg:

Zn (%) = [(x,~x)*V x D]/ (M x10")

Ha a 10.3. mddszert hasznaltuk:

Zn (%) = [(x,~x)* V x2D] [ (M x 10")
ahol:
Zn a mitragya szdzalékban kifejezett cinktartalma,
X, a vizsgdlati oldat koncentracidja, pg/ml-ben,
Xb a vakoldat koncentréacidja, pg/ml-ben,
V a 10.1. vagy a 10.2. mddszer szerint nyert kivonat oldatdnak térfogata ml-ben,
D a 6.2. pont szerint végzett higits tényezdje,

M a 10.1. vagy a 10.2. mddszer szerint kimért minta tomege (g).

Ha (al), (a2), (@3), ... (ai) és (a) egymdst kovet§ alikvot részek, mig (v1), (v2), (v3), ...

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

(vi) és (100) a



660

Az Eurépai Unié Hivatalos Lapja

13/32. kotet

V. MELLEKLET

A. U] TIPUSU MUTRAGYANAK AZ E RENDELET L MELLEKLETEBE TORTENO FELVETELEHEZ
OSSZEALLITANDO MUSZAKI DOKUMENTACIO ELKESZITESEHEZ A GYARTOK ES KEPVISELOIK
ALTAL TANULMANYOZANDO DOKUMENTUMOK ]EGYZEKE

1. Utmutaté az EK-miitrigya” megjel6lés irdnti kérelemre vonatkozé miiszaki dokumenticié elkészitéséhez.
Az Eurdpai Kozdsségek Hivatalos Lapja, C 138., 1994.5.20., 4. o.

2. A 88/379/EGK tandcsi irdnyelv 10. cikke végrehajtdsinak megfelelGen, a veszélyes készitményekre vonatkozé
kiilonos informdcidk rendszerével kapesolatos részletes rendelkezések meghatarozdsardl és megdllapitdsarol
sz616, 1991. mércius 5-i 91/155/EGK bizottsagi irdnyelv.

Az Eurdpai Kozosségek Hivatalos Lapja, L 76/35., 1991.3.22., 35. o.

3. A 88/379/EGK tandcsi irdnyelv 10. cikkének végrehajtdsara kiadott, a Bizottsdgnak a veszélyes készitményekhez
kapcsol6dé kiilonos informéciok rendszerére vonatkozd részletes rendelkezéseinek meghatdrozdsardl és
megéllapitdsdrdl sz6l6 91/155/EGK irdnyelvének médositdsardl sz6lo, 1993. december 10-i 93/112/EGK
bizottsagi irdnyelv.

Az Eurdpai Kozdsségek Hivatalos Lapja, L 314., 1993.12.16., 38. o.

B. AZ ERENDELET ES MELLEKLETEI KOVETELMENYEINEK VALO MEGFELELOSEG ELLENORZESEHEZ
SZUKSEGES SZOLGALTATASOK NYU]TASARA ILLETEKES LABORATORIUMOKRA VONATKOZO
AKKREDITACIOS SZABVANYOK

1. A laboratériumi szinten alkalmazandé szabvény:
EN ISO/IEC 17025, Vizsgalo és kalibral6 laboratériumok felkésziiltségére vonatkozé dltaldnos kovetelmények.
2. Az akkreditdlo szervezetek szintjén alkalmazandé szabvany:

EN 45003, Kalibral6 és vizsgdld laboratoriumok akkreditdcios rendszere, az dltaldnos mtikodésre és elismerésre
vonatkoz6 kovetelmények.



