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31995L0008
20.4.1995. EIROPAS KOPIENU OFICIALAIS VESTNESIS L 86/41

KOMISIJAS DIREKTIVA 95/8/EK
(1995. gada 10. aprilis),

ar ko groza Direktivu 77/535/EEK par dalibvalstu tiesibu aktu tuvinasanu attieciba uz méslosanas lidzeklu
paraugu nemsanas un analizes metodém

(analizes metodes mikroelementu noteiksanai koncentracijas, kas lielakas par 10 %)

EIROPAS KOPIENU KOMISIJA,
nemot véra Eiropas Kopienas dibinasanas ligumu,

nemot véra Padomes 1975. gada 18. decembra direktivu
76/116/EEK par dalibvalstu tiesibu aktu tuvinaSanu attieciba uz
méslosanas lidzekliem (1), ar jaunakajiem grozijumiem, kas izda-
1iti ar Padomes direktivu 89/530/EEK (?) un ipasi tas 9. panta
2. punktu,

ta ka Liguma 8.a pants izveido telpu bez iek$¢jam robezam, kura
ir nodrosinata briva precu, personu, pakalpojumu un kapitala
aprite;

ta ka direktiva 89/530/EEK papildina un groza direktivu
76/116/EEK par mikroelementiem boru, kobaltu, varu, dzelzi,
manganu, molibdénu un cinku méslosanas lidzeklos;

ta ka Komisijas direktiva 77/535/EEK (), kas pédgjo reizi grozita
ar direktivu 93/1/EEK (*) paredz Kopienas méslosanas lidzeklu
oficialu kontroli, lai parbauditu atbilstibu Kopienas noteiktajam
prasibam attieciba uz méslosanas lidzeklu kvalitati un sastavu, ta
ka Direktiva 77/535/EEK biitu japapildina ta, lai varétu parbaudit
arT méslosanas lidzeklus, uz kuriem attiecas Padomes Direktiva
89/530/EEK;

ta ka, ieveérojot ierosinatas ricibas darbibas jomu un ietekmi,
Kopienas pasakumi, ko paredz $1 Direktiva, ir ne vien vajadzigi,
bet ari obligati izvirzito mérku sasnieg$anai, ta ka Sos mérkus
dalibvalstis individuali sasniegt nevar un to sasnieg§anu Kopienas
liment faktiski jau paredz Direktiva 76/116/EEK;

ta ka $aja Direktiva noteiktie pasakumi saskan ar MésloSanas
lidzeklu tirdzniecibas tehnisko skérslu novérsanas un tehnikas
modernizéSanas direktivu komitejas atzinumu,

OV L 24, 30.1.1976., 21. Ipp.
OV L 281, 30.9.1989., 116. Ipp.
OV L 213,22.8.1977., 1. Ipp.
OV L113,7.5.1993, 17. Ipp.
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IR PIENEMUSI SO DIREKTIVU.

1. pants

Sis Direktivas pielikuma izklastito teksto ar $o pievieno Direktivas
77[535/EEK II pielikumam.

Sis metodes Kopiena ir pielietojamas méslosanas lidzekliem katra
tada mikroelementa noteik$anai, kura deklarétais daudzums ir
lielaks par 10 %.

2. pants

1. Dalibvalstis vélakais lidz 1995. gada 31. decembrim stajas
spéka normativie un administrativie akti, kas vajadzigi, lai izpil-
ditu 3is direktivas prasibas. Dalibvalstis par to talit informé Komi-
siju.

Kad dalibvalstis paredz $os pasakumus, tajos ietver atsauci uz 3o
Direktivu vai arT $adu atsauci pievieno to oficialajai publikacijai.
Dalibvalstis nosaka metodes, ka veikt §adas atsauces.

2. Dalibvalstis dara zinamus Komisijai galvenos savu tiesibu aktu
noteikumus, ko tas pienem joma, ko regulé i Direktiva.

3. pants
Si direktiva stajas speka tresaja diena péc tas publicésanas Eiropas
Kopienu Oficialaja Vestnest.

Briselg, 1995. gada 10. aprili
Komisijas varda —
Komisijas loceklis
Martin BANGEMANN
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

7.1.

PIELIKUMS

“10. metode

MIKROELEMENTI KONCENTRACIJAS, KAS LIELAKAS PAR 10 %

10.1. metode
KOPEJO MIKROELEMENTU EKSTRAHESANA
SATURS
Simetode izklasta ekstrahgsanas procediiru sekojosiem mikroelementiem: kop&am boram, kopé&jam kobaltam,
kopgjam varam, kopgjai dzelzij, kopgjam manganam, kop&am molibdénam un kop&am cinkam. Mérkis ir

izdarit minimalu ekstrakciju skaitu, kur iesp&jams, izmantojot vienu un to pasu ekstraktu, lai noteiktu katra
augstak minéta mikroelementa kopgjo limeni.

IZMANTOSANAS JOMA
§i procediira ietver Kopienas méslosanas lidzek]us, uz ko attiecas Kopienas direktiva 89/530/EEK un kuri satur

vienu vai vairakus sekojoSos mikroelementus: boru, kobaltu, dzelzi, manganu, molibdénu un cinku. Ta ir
piclietojama ikvienam mikroelementam, kura deklaréta koncentracija ir lielaka par 10 %.

PRINCIPS

[z8kidinasana varosa atskaidita salsskabé.

Piezime:  Ekstrakcija ir empiriska un atkariba no produkta vai citam méslosanas lidzek]a sastavdalam var nebiit
kvantitativa. Ipasi dazu mangana oksidu gadijuma ekstrahétais daudzums var izradities batiski

mazaks par kopéjo mangana daudzumu, ko produkts satur. Méslosanas lidzek]u razotaja atbildiba
ir nodrosinat, lai deklarétais saturs patiesam atbilstu tam, kas metodei atbilsto3os apstaklos ekstrahéts.

REAGENTI
Atskaidits salsskabes (HCl) skidums, aptuveni 6 M
Sajauc 1 tilpumu salsskabes (p = 1,18 g/ml) ar 1 tilpumu Gdens.

Koncentréts amonija hidroksida skidums (NH,OH, p = 0,9 g/ml)

APARATURA
Elektriska plitina ar mainamu temperatru.
pH metrs

Piezime:  Ja ekstrakta janosaka bora saturs, nelieto borsilikata stikla traukus. Ta ka metode ir saistita ar sildisanu,
velams lietot teflona vai kvarca traukus. Ja trauki ir mazgati ar boru saturo$iem mazgasanas
lidzekliem, tos riipigi izskalo.

PARAUGA SAGATAVOSANA

Sk. 1. metodi (Direktiva 77/535/EEK)

PROCEDURA
Parbaudamais paraugs
Atkariba no elementa deklaréta satura razojuma nem 1 vai 2 g méslosanas lidzekla. Lai iegtitu gala skidumu,

kas péc atbilstosas atSkaidiSanas atbilst katras metodes mériSanas diapazonam, izmanto zemak doto tabulu.
Paraugi ir jasver ar precizitati lidz 1 mg.

Mikroelementa deklarétais daudzums méslosanas lidzekli (%) >10< 25 >25
Analizéjama parauga masa (g) 2 1
Elementa masa parauga (mg) >200 < 500 > 250
Ekstrakta tilpums (ml) 500 500
Elementa koncentracija ekstrakta (mg/l) > 400 < 1000 > 500

Paraugu ievieto 250 ml varglaze.



242

Eiropas Savienibas Oficidlais Véstnesis

03/17. sgj.

7.2.

4.1.

5.1.

7.1.

Skiduma pagatavosana

Ja vajadzigs, paraugu samitrina ar nedaudz tidens, uz 1 g méslosanas lidzekla uzmanigi nelielas porcijas pielej
10 ml at3kaiditas salsskabes (4.1.), péc tam pielej aptuveni 50 ml Gdens. Apsedz varglazi ar pulkstenstiklu un
sajauc. Uz elektriskas plitinas uzsilda lidz varisanas temperatiirai un vara 30 miniites. Sad tad pamaisot, Jauj
atdzist. Kvantitativi parnes 500 ml mérkolba. Uzpilda ar tdeni lidz zimei un riipigi sajauc. Caur sausu filtru
nofiltré sausa trauka. Pirmo porciju izlej. Skidumam jabiit pilnigi dzidram.

Dzidra filtrata alikvotai dalai noteikSanu ieteicams veikt nekavéjoties, pretéja gadijuma trauku aizkorke.

Piezime:  Ekstraktiem, kuros janosaka bora saturs.

Ar koncentrétu amonija hidroksida skidumu (4.2.) noregulé pH starp 4 un 6.

NOTEIKSANA

Katra mikroelementa noteik§anu izdara alikvotas dalas, kas noraditas metodé katram atseviskam
mikroelementam.

10.5.,10.6.,10.7., 10.9., un 10.10. metodi nevar izmantot helatu vai kompleksu forma esosu mikroelementu
noteikSanai. Tados gadijumos pirms noteik3anas ir japielieto 10.3. metode.

Nosakot ar AAS (10.8. un 10.11. metode) tada apstrade nav vajadziga.

10.2. metode

UDENI SKISTOSO MIKROELEMENTU EKSTRAHESANA

SATURS

$i metode izklasta @ident $kistoso formu ekstrahésanas procediiru $adiem mikroelementiem: boram, kobaltam,
varam, dzelzij, manganam, molibdénam un cinkam. Mérkis ir izdarit minimalu ekstrakciju skaitu, kur
iesp&jams, izmantojot vienu un to pasu ekstraktu, lai noteiktu katra augstak minéta mikroelementa limeni.

PIELIETOSANAS JOMA

Si procediira ietver Kopienas méslosanas lidzeklus, uz ko attiecas Kopienas direktiva 89/530/EEK un kuri satur
vienu vai vairakus $adus mikroelementus: boru, kobaltu, dzelzi, manganu, molibdénu un cinku. Ta ir
pielietojama ikvienam mikroelementam, kura deklaréta koncentracija ir liclaka par 10 %.

PRINCIPS

Mikroelementus ekstrahg, kratot méslosanas lidzeklus Gideni pie 20 * 2 °C.

Piezime:  Ekstrakcija ir empiriska un var nebit kvantitativa.

REAGENTI
Atskaidits salsskabes (HCl) skidums, aptuveni 6 M

Sajauc 1 tilpumu salsskabes (p = 1,18 g/ml) ar 1 tilpumu ddens.

APARATURA
Rotacijas kratitajs, noreguléts uz 35 lidz 40 apgriezieniem mindté.

Piezime: Ja ekstrakta janosaka bora saturs, nelieto borsilikata stikla traukus. Ta ka metode ir saistita ar sildisanu,
vélams lietot teflona vai kvarca traukus. Ja trauki ir mazgati ar boru saturosiem mazgasanas lidzekliem,
tos riipigi izskalo.

PARAUGA SAGATAVOSANA

Sk. 1. metodi (Direktiva 77/535/EEK)

PROCEDURA

Parbaudamais paraugs

Atkariba no elementa deklaréta satura razojuma nem 1 vai 2 g méslosanas lidzekla. Lai iegfitu gala skidumu,

kas péc atbilstosas atSkaidiSanas atbilst katras metodes mérfjumu diapazonam, izmanto talak doto tabulu.
Paraugi ir jasver ar precizitati lidz 1 mg.
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7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

Mikroelementa deklarétais daudzums mésloSanas lidzekli (%) >10<25 >25
Analizgjama parauga masa (g) 2 1
Elementa masa analizéjama parauga (mg) >200 < 500 > 250
Ekstrakta tilpums (ml) 500 500
Elementa koncentracija ekstrakta (mg/l) > 400 < 1000 > 500

Paraugu ievieto 500 ml varglaze.
Skiduma sagatavosana

Pielej apméram 400 ml tdens.

Kolbu labi aizkorkeé. Energiski krata ar roku, lai dispergétu paraugu, péc tam ievieto kolbu kratitaja un krata 30
mindtes.

Uzpilda ar Gideni lidz zimei un riipigi sajauc.

Analizéjama $kiduma sagatavosana

Nekaveéjosi filtré tira sausa kolba, un kolbu aizkorké. Noteiksanu veic talit péc filtréanas.

Piezime:  Ja filtrata paradas dulkes, atbilstosi 7.1. un 7.2. izdara vél vienu ekstrakciju kolba ar tilpumu V.. Filtré
ieprieks izzavéta meérkolba ar tilpumu W, kura ir 5 ml atskaiditas salsskabes (4.1.). Filtrésanu partrauc
tiesi taja momentd, kad ir sasniegta kalibré$anas zime. Ripigi sajauc.

Sajos apstaklos V vértiba rezultitu izteiksmé ir:
Vo=V xW/[(W-5)

Atskaidijums rezultatu izteiksmé ir atkarigs no §is V vértibas.

NOTEIKSANA

Katra mikroelementa noteik§anu izdara alikvotam dalam, kas noraditas metodé katram atseviskam
mikroelementam.

10.5.,10.6.,10.7., 10.9., un 10.10. metodi nevar izmantot helatu vai kompleksu forma esosu mikroelementu
noteik3anai. Tados gadijumos pirms noteik3anas ir japielieto 10.3. metode.

Nosakot ar AAS (10.8. un 10.11. metode) tada apstrade nav vajadziga.

10.3. metode

ORGANISKO VIELU IZVADISANA NO MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTIEM

SATURS

ST metode izklasta procediiru organisko vielu izvadisanai no méslosanas lidzeklu ekstraktiem.

PIELIETOSANAS JOMA

Si procediira ir pielietojama, analiz&jot mésloanas lidzeklu paraugus, kas ekstrahéti atbilstosi 10.1. un 10.2.
metodém un kuriem direktiva 89/530/EEK prasa uzradit kop&jo un/vai Gideni skisto$o elementu saturu.

Piezime: Mazu organisko vielu daudzumu klatiene parasti neietekmé noteik$anu ar atomu absorbcijas
spektrometriju.

PRINCIPS

Organiskas viclas ekstrakta alikvota dala oksidé ar tidepraza peroksidu.

REAGENTI
Atskaidits salsskabes (HCl) skidums, aptuveni 0,5 M
Sajauc 1 tilpumu salsskabes (p = 1,18 g/ml) ar 20 tilpumiem adens.

Udenraza peroksida skidums (30 % H,O,, p = 1,11 g/ml), mikroelementus nesatuross.

APARATURA

Elektriska plitina ar mainamu temperatiru.
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PROCEDURA

25 ml ekstrakta $kiduma, kas iegiits ar 10.1. vai 10.2. metodi, ielej 100 ml varglazeé. Ja lieto 10.2. metodi,
pievieno 5 ml atskaiditas salsskabes (4.1.). Péc tam pielej 5 ml Gidenraza peroksida skiduma (4.2.). Apklaj ar
pulkstenstiklu. Lauj istabas temperatiira vienu stundu notikt oksidacijai, péc tam pakapeniski uzsilda lidz
varisanas temperatiirai un pusstundu vara. Ja vajadzigs, atdzisusam $kidumam vélreiz pielej 5 ml Gdenraza
peroksida $kiduma. Péc tam vara, lai atbrivotos no tidenraza peroksida parakuma. Lauj atdzist, kvantitativi
parnes 50 ml mérkolba un uzpilda lidz zimei. Ja vajadzigs, nofiltre.

Sis atSkaidijums janem véra, nemot alikvotu dalu un aprékinot mikroelementu procentualo daudzumu
razojuma.

10.4. metode

MIKROELEMENTU NOTEIKSANA MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTOS AR ATOMU ABSORBCIJAS SPEKTRO-

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

METRIJU

(VISPAREJA PROCEDURA)

SATURS

Saja dokumenta izklastita visparéja procediira dzelzs un cinka limenu noteiksanai méslosanas lidzeklu
ekstraktos ar atomu absorbcijas spektrometriju.

PIELIETOSANAS JOMA

Si procediira ir pielietojama, analizgjot méslosanas lidzeklu paraugus, kas ekstrahéti atbilstosi 10.1. un
10.2. metodém un kuriem direktiva 89/530/EEK prasa uzradit kopé&jas un/vai Gideni $kistosas dzelzs un cinka
saturu. Sis procediiras pieskanosana dazidiem mikroelementiem ir detalizéti apskatita katram elementam
specifisko metozu izklasta.

Piezime: Mazu organisko vielu daudzumu klatiene vairuma gadijjumu neietekmé noteikSanu ar atomu
absorbcijas spektrometriju.

PRINCIPS

Kad ekstrakts, ja vajadzigs, ir apstradats, lai samazinatu vai izvaditu traucéjosas kimiskas vielas, ekstraktu
atskaida, lai ta koncentracija butu spektrometra optimalaja diapazona pie vilna garuma, kas piemérots
nosakamajam mikroelementam.

REAGENTI
Atskaidits salsskabes (HCl) skidums, aptuveni 6 M

Sajauc 1 tilpumu salsskabes (p = 1,18 g/ml) ar 1 tilpumu Gdens.

Atskaidits salsskabes (HCl) skidums, aptuveni 0,5 M

Sajauc 1 tilpumu salsskabes (p = 1,18 g/ml) ar 20 tilpumiem Gdens.

Lantana sals skidums (10 g La litra)
So reagentu izmanto dzelzs un cinka noteiksana. To var sagatavot ar vienu no panémieniem:

a) lantana oksidu izskidinot salsskabé (4.1.). levieto 11,73 g lantana oksida (La,0O5) 1 litra mérkolba 150
mililitros @idens un pievieno 120 ml 6 M salsskabes (4.1.). Lauj izskist, péc tam uzpilda ar Gideni lidz vienam
littam un riipigi sajauc. Sis $kidums ir aptuveni 0,5 M skidums salsskabg;

b) ar lantana hlorida, sulfata vai nitrata skidumu.

Izskidina 26,7 g lantana hlorida heptahidrata (LaCl; 7H,0) vai 31,2 g lantana nitrata heksahidrata
(La(NO5); 6H,0) vai 26,2 g lantana sulfata nonahidrata (La,(SO,); 9(H,0) 150 mililitros Gidens, péc tam
pieliek 85 ml 6 M salsskabes (4.1.). Lauj iz3kist, péc tam uzpilda ar Gideni lidz zimei. Riipigi sajauc. Sis
$kidums ir aptuveni 0,5 M Skidums salsskabé.

Kalibrésanas skidumi

Lai tos pagatavotu, sk. Katra mikroelementa individualas noteiksanas metodi.

APARATURA

Atomu absorbcijas spektrometrs, aprikots ar starojuma avotiem, kas izstaro nosakamajiem mikroelementiem
raksturigo starojumu.

Analitikim ir jaievéro razotaja instrukcijas un japrot rikoties ar aparatu. Jabut iespé&jai ar aparatu izdarit fona
korekciju, lai vajadzibas gadijuma korekciju varétu lietot (piem., Zn). Izmantojamas gazes ir gaiss un acetiléns.
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6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

ANALIZEJAMA SKIDUMA SAGATAVOSANA

Nosakamos elementus saturo$a ekstrakta skiduma pagatavosana

Sk. 10.1. un/vai 10.2. metodi un, ja tas ir pieméroti, 10.3. metodi.

Analizéjama $kiduma apstrade

Ar10.1.,10.2. vai 10.3. metodi iegiita ekstrakta alikvotu dalu atskaida ar tideni un/vai salsskabi (4.1.) vai (4.2.),
lai mérfjumiem izmantojama gala $kiduma iegiitu tadu nosakama elementa koncentraciju, kas ir piemérota
lietotajam kalibracijas diapazonam (7.2.), un lai salsskabes koncentracija biitu ne mazaka par 0,5 M un ne lielaka
par 2,5 M. Sai operacijai var biit vajadzigas viena vai vairakas secigas atskaidisanas.

Gala skidumu iegist, ielejot atskaidita ekstrakta alikvotu dalu 100 ml mérkolba. Alikvotas dalas tilpums ir (a)
ml. Pieliek 10 ml lantana sals skiduma (4.3.), uzpilda lidz zimei ar 0,5 M salsskabes skidumu (4.2.) un riipigi
sajauc. AtskaidiSanas koeficients ir D.

PROCEDURA

Tuksa skiduma pagatavosana

TukSo skidumu pagatavo, atkartojot visu procediiru, sakot ar ekstrahé$anas posmu, tikai bez meéslosanas
lidzekla analizéjama parauga.

Kalibrésanas skidumu pagatavosana

No kalibrésanas darba skiduma, kas ir pagatavots ar katram individualam mikroelementam doto metodi,
100 ml mérkolbas pagatavo vismaz piecus pieaugosas koncentracijas kalibrésanas skidumus spektrometra
optimala mérisanas diapazona. Ja vajadzigs, pieregulé salsskabes koncentraciju, lai ta baitu iesp&jami tuvu skabes
koncentracijai atskaidita parbaudama skiduma (6.2.). Nosakot dzelzi vai cinku, pievieno 10 ml ta pasa lantana
sals skiduma (4.3.), kas lictots (6.2.). Ar 0,5 M salsskabes skidumu (4.2.) uzpilda lidz zimei un ripigi sajauc.

Noteiksana

Sagatavo noteiksanai spektrometru (5.) un noregulé to uz vilna garumu, kas metodé noradits attiecigajam
individualajam mikroelementam.

Tris reizes péc kartas izsmidzina kalibracijas skidumus (7.2.), parbaudamo skidumu (6.2.) un tukso skidumu
(7.1.), atzimé katru rezultatu un starp atseviskam izsmidzinasanam skalo aparatu ar destiléta Gidens striklu.

Uzzimé kalibrésanas likni, atliekot uz ordinatas katra kalibréSanas skiduma (7.2.) vidgjo spektrometra
nolasijumu un atliekot uz abscisas attiecigo elementa koncentraciju, kas izteikta pg/ml.

No liknes nolasa attieciga mikroelementa koncentraciju X, parbaudamaja $kiduma (6.2.) un koncentraciju X,
tuksaja skiduma (7.1.), izsakot koncentraciju pg/ml.

REZULTATU IZTEIKSANA

Mikroelementa procentus méslosanas lidzekli aprékina péc formulas:

E(%) = [(X,~X,)*V x D]/ (M x10°)

Ja ir lietota 10.3. metode:

E(%) = [(X,~X,)xV x2D]/ (M x10°)
kur:
E noteiktais mikroelementa daudzums, izteikts procentos méslosanas lidzekl;
X, analiz§ama $kiduma (6.2.) koncentracija pug/ml;
X,  tuksa skiduma (7.1.) koncentracija pg/ml;
vV ar 10.1. vai 10.2. metodi iegita ekstrakta tilpums ml;
D  koeficients, kas atbilst atskaidiSanai, kas izdarita (6.2.);
M parbaudima parauga, kas nemts atbilstosi 10.1. vai 10.2. metodei, masa gramos.
Atskaidisanas koeficienta D aprékins:
Ja(ay), (@y), @s),eeee.. , (a;) un (a) ir secigas alikvota dalas un (v,), (v,), (V3),...... , (v;) un (100) ir tilpumi, kas atbilst

to attiecigajam atSkaidijumam, tad atskaidiSanas koeficients D ir:

D = (v fa)) x (vyfa,) x (vfa;) x - -+ x(v[a) x (100 [a)
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.1.

5.2

5.3

6.1.

7.1.

10.5. metode

BORA NOTEIKSANA MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTOS AR ACIDIMETRISKO TITRESANU

SATURS

Saja dokumenta izklastita bora noteik3anas procediira méslosanas lidzeklu ekstraktos.

DARBIBAS JOMA

Si procediira ir pielietojama, analiz&jot méslosanas lidzeklu paraugus, kas ekstrahéti atbilstosi 10.1. un 10.2.
metodém un kuriem direktiva 89/530/EEK prasa uzradit kop&jo un/vai tideni $kistosa bora saturu.

PRINCIPS

Sekojosa borata un mannozes reakcija veidojas mannozes-bora komplekss:
C.HyOH), + H,BO, -~ CH,0,B + H,0

Kompleksu ar natrija hidroksida $kidumu titré lidz pH 6,3.

REAGENTI

Metilsarkana indikatora skidums

Iz8kidina 0,1 g metilsarkana (C, sH, sN;0,) 50 ml etanola (95 %) 100 ml mérkolba. Uzpilda ar @ideni lidz zimei.
Riipigi sajauc.

Atskaidits salsskabes skidums, aptuveni 0,5 M
Vienu tilpumu salsskabes (p = 1,18 g/ml) atskaida 20 tilpumos Gdens.

Natrija hidroksida skidums, aptuveni 0,5 M

Nedrikst saturét oglekla dioksidu. Izskidina 20 g natrija hidroksida (NaOH) lodisu 1 litra mérkolba, kura ir
aptuveni 800 ml Gdens. Kad $kidums ir atdzisis, ar varitu Gdeni uzpilda lidz zimei un ripigi sajauc.

Natrija hidroksida standartskidums, aptuveni 0,025 M

Nedrikst saturét oglekla dioksidu. Atskaida 0,5 M natrija hidroksida $kidumu (4.3.) 20 reizu ar varitu tdeni un
ripigi sajauc. Ir janosaka $kiduma vértiba, izsakot ka boru (B) (sk. 9. punktu).

Bora kalibrésanas skidums (100 pg/ml B)

Izskidina Gdeni 1 000 ml mérkolba 0,5719 g borskabes (H;BO,), kas nosvérta ar precizitati lidz tuvakajam
0,1 mg. Uzpilda ar Gideni lidz zimei un riipigi sajauc. Parlej plastmasas pudelé glabasanai ledusskapi.

D-mannozes pulveris (C4H,; ,Cq)

Natrija hlorids (NaCl)

APARATURA

pH metrs ar stikla elektrodu

Magnétiskais maisitajs

400 ml varglaze ar teflona spiekiti

ANALIZEJAMA SKIDUMA SAGATAVOSANA

Bora $kiduma sagatavosana

Sk. 10.1., 10.2. un, ja tas ir pieméroti, 10.3. metodi.
PROCEDURA

Analize
lelej 400 ml varglaze (5.3.) ekstrakta (6.1.) alikvotu dalu (a), kas satur 2 lidz 4 mg bora. Pielej 150 ml tdens.

Piepilina dazus pilienus metilsarkana indikatora skiduma (4.1.).
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10.

Ekstrahgjot péc 10.2. metodes, paskabina, pieliekot 0.5 M salsskabi (4.2.) lidz indikatora $kiduma krasas mainas
punktam, péc tam pieliek vél 0,5 ml 0,5 M salsskabes (4.2.).

Kad pielikti 3 g natrija hlorida (4.7.), uzkarsé lidz variSanas temperatiirai, lai izvaditu oglekla dioksidu. Lauj
atdzist. Novieto varglazi uz magnétiska maisitdja (5.2.) un ieliek ieprieks kalibrétus pH metra elektrodus (5.1.).

Vispirms ar 0,5 M natrija hidroksida skidumu (4.3.), péc tam ar 0,025 M natrija hidroksida skidumu (4.4.)
noregulé pH precizi uz 6,3.

Pielick 20 g D-mannozes (4.6.), pilnigi iz8kidina un riipigi sajauc. Titré ar 0,025 M natrija hidroksida skidumu
(4.4.) lidz pH 6,3 (stabils vismaz 1 minati). TitréSanai vajadzigo tilpumu apzimé ar X1.

TUKSAIS MEGINAJUMS

Tukso $kidumu sagatavo, atkartojot visu procediiru no $kiduma pagatavoSanas posma, tikai atmetot
méslosanas lidzekli. TitréSanai vajadzigo tilpumu apzimé ar X,

NATRIJA HIDROKSIDA SKIDUMA (4.4 BORA (B) VERTIBA

Ar pipeti parnes 20 ml (2,0 mg B) kalibrésanas skiduma (4.5.) 400 ml varglazé un piepilina dazus pilienus
metilsarkana indikatora skiduma (4.1.). Pielick 3 g natrija hlorida (4.7.) un salsskabes skidumu (4.2.) lidz
indikatora $kiduma (4.1.) krasas mainas punktam.

Tilpumu palielina lidz aptuveni 150 ml un pakapeniski uzsilda lidz varisanas temperaturai, lai izvaditu oglekla
dioksidu. Lauj atdzist. Novieto varglazi uz magnétiska maisitaja (5.2.) un ieliek ieprieks kalibrétus pH metra
elektrodus (5.1.). Vispirms ar 0,5 M natrija hidroksida $kidumu (4.3.), péc tam ar 0,025 M natrija hidroksida
skidumu (4.4.) noregulé pH precizi uz 6,3.

Pielick 20 g¢ D-mannozes (4.6.), pilnigi izskidina un riipigi sajauc. Titré ar 0,025 M natrija hidroksida skidumu
(4.4) Iidz pH 6,3 (stabils vismaz 1 minti). TitréSanai vajadzigo tilpumu apzimé ar V;.

Tada pasa veida sagatavo tukso skidumu, aizvietojot kalibracijas skidumu ar 20 ml Gdens. Titré$anai vajadzigo
tilpumu apzimé ar V,,.

NaOH standartskiduma (4.4.) bora vértiba (F) mg/ml ir sekojosa:
F(mg/ml) = 2/(V,-V)

1ml precizi 0,025 M natrija hidroksida $kiduma atbilst 0,27025 mg B.

REZULTATU IZTEIKSANA

Bora procentus méslosanas lidzekli aprékina péc formulas:

kur:

B(%) ir bora procenti méslosanas lidzekls;

X, ir 0,025 M natrija hidroksida skiduma (4.4.) tilpums ml;

Xo ir 0,025 M natrija hidroksida $kiduma (4.4.) tilpums ml;

F ir 0,025 M natrija hidroksida $kiduma (4.4.) bora (B) vértiba mg/ml;
\% ir péc 10.1. vai 10.2. metodes iegaita ekstrakta skiduma tilpums ml;

air  no ekstrakta skiduma (6.1.) nemtas alikvota dalas (7.1.) tilpums ml;

M ir parbaudama parauga, kas nemts péc 10.1. vai 10.2. metodes, masa gramos.

10.6. metode

KOBALTA NOTEIKSANA MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTOS AR 1-NITROZO-2-NAFTOLU, IZMAN-
TOJOT GRAVIMETRISKO METODI

SATURS

Saja dokumenta izklastita kobalta noteik3anas procediira méslosanas lidzeklu ekstraktos.
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

PIELIETOSANAS JOMA

Si procediira ir pielietojama ekstraktiem, kas no méslosanas lidzek]u paraugiem iegiiti ar 10.1. vai 10.2. metodi
un kuriem direktiva 89/530/EEK prasa uzradit kobalta saturu.

PRINCIPS

Trisvértigais kobalts ar 1-nitrozo-2-naftolu veido sarkanas nogulsnes Co(C,,HsONO); 2H,0. Péc tam, kad
ckstrakta esoSais kobalts ir parvérsts trisvértigaja kobalta, kobaltu etikskaba vidé nogulsné ar
1-nitrozo-2-naftola skidumu. Péc nofiltrédanas nogulsnes mazga un zaveé lidz nemainigam svaram, péc tam
nosver ka Co(C,,H4,ONO); 2H,0

REAGENTI
Udenraza peroksida skidums (H,0, p = 1,11 g/ml) 30 %

Natrija hidroksida skidums, aptuveni 2 M

Iz8kidina 8 g natrija hidroksida lodisu 100 ml @idens.

Atskaidits salsskabes skidums, aptuveni 6 M

Sajauc vienu tilpumu salsskabes (p = 1,18 g/ml) ar vienu tilpumu tdens.
Etikskabe (99,7 % CH,COOH) (p = 1,05 g/ml)

Etikskabes skidums (1:2) aptuveni 6 M
Vienu tilpumu etikskabes (4.4.) sajauc ar 2 tilpumiem Gdens.

1-nitrozo-2-naftola $kidums 100 ml etikskabes (4.4.). Pielej 100 ml remdena Gidens. Rapigi sajauc. Talit filtré.
legitais $kidums jalieto nekavéjosi.

APARATURA
Filtrtigelis P 16/ISO 4793, porainiba 4, ietilpiba 30 vai 50 ml

7avéjamais skapis pie 130 * 2 °C

ANALIZEJAMA SKIDUMA SAGATAVOSANA

Kobalta $kiduma sagatavosana

Sk. 10.1. un 10.2. metodi.

Analizgjama $kiduma sagatavosana

Ekstrakta alikvotu dalu, kas satur ne vairak par 20 mg Co, parnes 400 ml varglaze. Ja ekstrakts ir iegtits ar 10.2.
metodi, paskabina ar pieciem pilieniem salsskabes (4.3.). Piclej aptuveni 10 ml tdenraza peroksida skiduma
(4.1.). Oksideétajam lauj darboties 15 mindites nesildot, péc tam tilpumu ar ddeni uzpilda lidz aptuveni 100 ml.
Apklaj varglazi ar pulkstenstiklu. Uzsilda $kidumu lidz varisanas temperatiirai un vara apméram 10 mindites.
Atdzesé. Ar natrija hidroksida skidumu (4.2.), picliekot pa pilienam, padara bazisku, lidz sak izgulsnéties melns
kobalta hidroksids.

PROCEDURA

Pielej 10 ml etikskabi (4.4.) un ar tdeni uzpilda lidz aptuveni 200 ml. Uzsilda lidz varisanas temperatirai. Visu
laiku maisot, ar bireti pa pilienam pieliek 20 ml 1-nitrozo-2-naftola skiduma (4.6.). Beigas energiski maisa, lai
nogulsnes koagulétu.

Caur ieprieks nosvértu filtrtigeli (5.1.) nofiltré, uzmanoties, lai neaizsprostotu filtrtigela poras. Sim noliikam
nodrogina, lai virs nogulsném visa filtréSanas procesa batu skidrums.

Lai no varglazes aizvaktu visas nogulsnes, varglazi mazga ar atskaiditu etikskabi (4.5.), nogulsnes uz filtra mazga
ar atSkaiditu etikskabi (4.5.) un péc tam tris reizes ar karstu tideni.

7avé 7avejama skapi (5.2.) pie 130 * 2 °C lidz nemainigam svaram.
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8.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.
4.7.

4.8.

REZULTATU IZTEIKSANA
1 mg Co (C,,H,ONO); 2H,0 nogulsnu atbilst 0,096381 mg Co.

Kobalta (Co) procentus méslosanas lidzekli aprékina péc formulas:

V x D
Co%) = X x 0,0096381 x
axM
kur:
ir nogulsnu masa mg;
ir péc 10.1. vai 10.2. metodes ieguta ekstrakta $kiduma tilpums ml;
a ir no pédéja atskaidijuma pemtas alikvotas dalas tilpums ml;
D ir §is alikvotas dalas at$kaidiSanas koeficients;

ir analizéjama parauga masa gramos.

10.7. metode

VARA NOTEIKSANA MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTOS AR TITRIMETRIJAS METODI

SATURS

Saja dokumenta izklastita vara noteik3anas procediira méslosanas lidzeklu ekstraktos.

PIELIETOSANAS JOMA
$i procediira ir pielietojama ekstraktiem, kas no méslosanas lidzeklu paraugiem iegiiti ar 10.1. vai 10.2. metodi
un kuriem direktiva 89/530/EEK prasa uzradit vara saturu.
PRINCIPS
Vara jonu skaba vidé reducé ar kalija jodidu:
C(H{OH); + H;BO; - C(H,;O,B + H,0
Sada veida izdalijusos jodu titréar nitrija tiosulfata standaartskidumu cietes ka indikatora klatiené atbilstosi
vienadojumam:
C(H{OH); + H;BO; - C(H,;O,B + H,0
REAGENTI
Slapeklskabe (HNO; p = 1,40 g/ml)
Urinviela (NH,),C = O
Amonija bifluorida (NH,HF,) skidums 10 % svars/tilpums
Skidums jaglaba plastmasas trauka.
Amonija hidroksida skidums (1:1)
Vienu tilpumu amonija hidroksida (NH,OH, p = 0,9 g/ml) sajauc ar 1 tilpumu Gdens.

Natrija tiosulfata pentahidrata standartskidums

japagatavo ta, lai 1 ml = 2 mg Cu. Stabilizésanai pielick dazus pilienus hloroforma. Skidums jaglaba stikla trauka
un jasarga no tieSas gaismas iedarbibas.

Kalija jodids (K])

Kalija tiocianata (KSCN) skidums (25 % svars/tilpums)

Sis $kidums jaglaba plastmasas pudelé.

Cietes $kidums (apm. 0,5 %)

600 ml varglaze ieber 2,5 g cietes. Pielej aptuveni 500 ml @idens. Maisot uzvara. Atdzesé lidz istabas
temperattrai. Skidumam ir iss glabasanas laiks. Ta glabasanas laiku var paildzinat, ja piclieck 10 mg divveértiga
dzivsudraba jodida.

ANALIZEJAMA SKIDUMA SAGATAVOSANA

Vara skiduma sagatavoSana

Sk. 10.1. un 10.2. metodi.
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6.1.

6.2.

PROCEDURA
Skiduma sagatavoana titréSanai

500 ml Erlenmeijera kolba ielej skiduma alikvotu dalu, kas satur ne mazak par 20-40 mg Cu.

Atri uzvarot, izvada no $kiduma klatesoso lieko skabekli. Tilpumu ar @ideni palielina lidz aptuveni 100 ml. Pielej
5 ml slapeklskabes (4.1.), uzkarsé lidz variSands temperatiirai un lauj aptuveni pusmindti varities,

Nonem Erlenmeijera kolbu no silditaja, pievieno aptuveni 3 g urinvielas (4.2.) un uz pusmindti atjauno
varisanos.

Nonem no silditdja un pievieno 200 ml auksta Gidens. Ja vajadzigs, atdzesé Erlenmeijera kolbas saturu lidz
istabas temperatiirai.

Pakapeniski pielick amonija hidroksida skidumu (4.4.), lidz skidums klast zils, péc tam pielej 1 ml parakumam.
Pievieno 50 ml amonija bifluorida skiduma (4.3.) un samaisa.

Pievieno 10 g kalija jodida (4.6.) un iz3kidina.

Skiduma titrésana

Novieto Erlenmeijera kolbu uz magnétiska maisitaja. Stieniti icliek Erlenmeijera kolba un noregulé maisitaju uz
vélamo atrumu.

No biretes pievieno natrija tiosulfata skidumu (4.5.), lidz brina krasa, ko dod no $kiduma izdalitais jods, klast
mazak intensiva.

Pievieno 10 ml cietes skiduma (4.8.).
Turpina titrét ar natrija tiosulfata skidumu (4.5.), lidz purpura krasa ir gandriz pazudusi.
Pievieno 20 ml kalija tiocianata $kiduma (4.7.) un turpina titrét, lidz violeti zila krasa ir pilnigi pazudusi.

Atzimé izlietota tiosulfata skiduma tilpumu.

REZULTATU IZTEIKSANA
1 ml tiosulfata standartskiduma (4.5.) atbilst 2 mg Cu.

Vara procentus méslosanas lidzekli izrékina no formulas:

\Y%
Cu (%) = X ————
axMx5
kur:
X i izlietota natrija tiosulfata $kiduma tilpums ml;
ir ekstrakta skiduma ml atbilstosi 10.1. un 10.2. metodei;
a ir alikvotas dalas tilpums ml;

M ir atbilstosi 10.1. un 10.2. metodei apstradata analizéjama parauga masa g.

10.8. metode

DZELZS NOTEIKSANA MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTOS AR ATOMU ABSORBCIJAS SPEKTROMETRIJU

4.2.

4.3.

SATURS

Saja metodé aprakstita dzelzs noteiksanas procediira méslosanas lidzeklu ekstraktos.

PIELIETOSANAS JOMA

Si procediira ir pielietojama ar 10.1. un 10.2. metodi iegiitajiem méslosanas lidzeklu paraugu ekstraktiem,
kuriem direktiva 89/530/EEK ir prasits deklarét kopéjo un/vai tdeni 3kistosas dzelzs saturu.

PRINCIPS

Péc atbilstosas ekstrakta apstrades un atskaidiSanas dzelzs saturu nosaka ar atomu absorbcijas spektrometriju.

REAGENTI

Salsskabes skidums, aptuveni 6 M
Sk. 10.4. metodi, (4.1.).

Salsskabes skidums, aptuveni 0,5 M
Sk. 10.4. metodi, (4.2.).

Udenraza peroksida skidums (30 % H,0,, d = 1,11 g/ml), mikroelementus nesatuross
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4.4,

4.5.

4.5.1.

4.5.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Lantana sala $kidums (10 g La litra)
Sk. 10.4. metodi, (4.3.).
Dzelzs kalibrésanas skidums

Dzelzs izejas skidums (1 000 pg/ml)

Ar precizitati lidz tuvakajam 0,1 mg nosver 1 g tiras dzelzs stieples, ieliek to 500 ml varglazg, pievieno 200 ml
6 M salsskabes (4.1.) un 15 ml iidenraza peroksida skiduma (4.3.). Silda uz elektriskas plitinas lidz dzelzs pilnigi
iz8kist. Péc atdziSanas kvantitativi parnes 1 000 ml mérkolba. Uzpilda ar tdeni lidz zimei un riipigi samaisa.

Dzelzs darba $kidums (100 pg/ml)

20 ml izejas $kiduma (4.5.1.) ielej 200 ml mérkolba. Uzpilda ar 0,5 M salsskabes skidumu (4.2.) lidz zimei un
rlpigi sajauc.

APARATURA

Atomu absorbcijas spektrometrs: sk. 10.4. metodi (5). Instrumentam jabat aprikotam ar dzelzij raksturiga
starojuma avotu (248,3 nm).

ANALIZEJAMA SKIDUMA SAGATAVOSANA

Dzelzs ekstrakta skidums

Sk. 10.1. un/vai 10.2. metodi un, ja tas attiecas, 10.3. metodi.
Analizéjama $kiduma sagatavosana

Sk. 10.4. metodi, (6.2.). Analizéjamam $kidumam jasatur 10 % (tilpums/tilpums) lantana sala skiduma.

PROCEDURA
Tuksa skiduma pagatavosana

Sk. 10.4. metodi, (7.1.). Tuk$ajam $kidumam jasatur 10 % (tilpums/tilpums) lantana sala skiduma, ko lieto
6.2. punkta.

Kalibrésanas skidumu pagatavosana
Sk. 10.4. metodi, (7.2.).

Optimalajam noteik3anas diapazonam (no 0 lidz 10 pg/ml dzelzs) rinda 100 ml mérkolbu ielej attiecigi 0, 2,
4, 6, 8 un 10 ml darba skiduma (4.5.2.). Ja vajadzigs, noregulé salsskabes koncentraciju iesp&ami tuvu
salsskabes koncentracijai analizéjama $kiduma. Pievieno 10 ml lantana sala skiduma, ko lieto 6.2. punkta. Ar
0,5 M salsskabes skidumu (4.2.) uzpilda lidz zimei un ripigi samaisa. Sie skidumi attiecigi satur 0, 2, 4, 6, 8
un 10 pg/ml dzelzs.

Noteiksana

Sk. 10.4. metodi, (7.3.). Sagatavo spektrometru (5.) mérjjumiem pie vilna garuma 248,3 nm.

REZULTATU IZTEIKSANA
Sk. 10.4. metodi, (8.).

Dzelzs saturu procentos méslosanas lidzekli aprékina péc formulas:

Fe (%) = [(X, - X,)xV x D] /(M x10")

Ja izmanto 10.3. metodi:

Fe (%) = [(X, - X,)xV x2D]/ (M x10)
kur:
Fe ir dzelzs daudzums procentos méslosanas lidzek[s;
X ir parbaudama skiduma (6.2.) koncentracija pg/ml;
X, ir tuksa skiduma (7.1.) koncentricija pg/ml;
\% ir ekstrakta, kas iegiits atbilstosi 10.1. vai 10.2. metodei, tilpums ml;
D ir 6.2. punkta izdaritas atSkaidisanas koeficients;
M ir parbaudama parauga, kas nemts atbilstosi 10.1. vai 10.2. metodei, masa gramos.

Atskaidisanas koeficienta D aprékins: ja (a;), (a,), (@3),...(a;) un (a) ir alikvotas dalas un (v,), (v,), (v5),...(v;) un
(100 ir tilpumi mililitros, kas atbilst to attiecigajiem atkaidijumiem, tad atskaidiSanas koeficientu izrékina péc
formulas:

D = (Vl/al) x (Vz/az) * (Vslaz) XX (Vi/ai) * (lOO/a)
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4.1.
4.2.

4.3.

4.4.

4.5.
4.6.
4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

6.3.

10.9. metode

MANGANA TITRIMETRISKA NOTEIKSANA MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTOS

SATURS

Saja metodé aprakstita mangana noteiksanas procediira méslosanas lidzeklu ekstraktos.

PIELIETOSANAS JOMA

Si procediira pielietojama méslosanas lidzeklu ekstraktiem, kas iegfiti ar 10.1. un 10.2. metodi un kuriem
direktiva 89/530/EEK ir prasits noradit mangana saturu.

PRINCIPS

Ja ekstrakea ir klat hlorida joni, tos izvada, varot ekstraktu ar sérskabi. Manganu slapeklskabes vidé oksidé ar
natrija bismutatu. Radusos permanganatu reducé ar divvértigas dzelzs sulfata parakumu. So parakumu attitré
ar kalija permanganata skidumu.

REAGENTI
Koncentréta sérskabe (H,SO,, p = 1,84 g/ml)

Sérskabe, aptuveni 9 M

Uzmanigi samaisa 1 tilpumu koncentrétas sérskabes (4.1.) ar 1 tilpumu tdens.
Slapeklskabe, 6 M

Uzmanigi sajauc 3 tilpumus slapeklskabes (HNO;, p = 1,40 g/ml) ar 4 tilpumiem tdens.
Slapeklskabe, 0,3 M

Uzmanigi sajauc 1 tilpumu 6 M slapeklskabes ar 19 tilpumiem tdens.

Natrija bismutats (NaBiO5) (85 %)

Diatomits

Ortofosforskabe, 15 M (H;PO,, p = 1,71 g/ml)

Divvértigas dzelzs sulfata $kidums, 0,15 M

Pievieno 25 ml koncentrétas sérskabes (4.11.) un 25 ml fosforskabes (4.7.). Uzpilda lidz 1 000 ml. Samaisa.
Kalija permanganata skidums, 0,020 M

Nosver 3,160 g kalija permanganata (KMnO,) ar precizitati lidz 0,1 mg. Iz8kidina un uzpilda ar Gdeni lidz
1000 ml.

Sudraba nitrata $kidums, 0,1 M

Izskidina 1,7 g sudraba nitrata (AgNO,) tident un uzpilda lidz 100 ml.

APARATURA
Filtrtigelis P16/ISO 4793, porainiba 4, ietilpiba 50 ml, uzmontéts uz 500 ml sticpudeles.

Magnétiskais maisitajs.

ANALIZEJAMA SKIDUMA SAGATAVOSANA

Mangana ekstrakta skidums

Sk. 10.1. un 10.2. metodi. Ja nav zinams, vai hlorida joni ir klat, skidumu parbauda ar vienu pilienu sudraba
nitrata $kiduma (4.10.).

Ja hlorida jonu nav klat, ekstrakta alikvotu dalu, kas satur 10 lidz 20 mg mangana, ielej augsta 400 ml varglaze.
letvaicgjot vai pielejot tideni, kopgjo tilpumu noved lidz aptuveni 25 ml. Pievieno 2 ml koncentrétas sérskabes
4.1).

Ja hlorida joni ir klat, no tiem ir jaatbrivojas sadi:

Ekstrakta alikvotu dalu, kas satur 10 lidz 20 mg mangana, ielej augsta 400 ml varglazeé. Pielej 5 ml 9 M sérskabes
(4.2.). Velkmes skapi varglazi uz elektriskas plitinas uzkarsé lidz varisanas temperatirai un lauj varities, lidz
izdalas biezi balti dimi. Turpina sildit, lidz tilpums ir samazinajies aptuveni lidz 2 ml (varglazes dibena ir plana
sirupveida $kidruma kartina). Lauj atdzist lidz istabas temperatirai.

Uzmanigi pievieno 25 ml Gidens un ar vienu sudraba nitrata (4.10.) pilienu vélreiz parbauda, vai klat nav hlorida
jonu. Ja hloridi vél ir klat, vélreiz pielej 5 ml 9 M sérskabes (4.2.) un operaciju atkarto.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

PROCEDURA

400 ml varglazg, kura ir analizéjamais $kidums, pielej 25 ml 6 M slapeklskabes (4.3.) un 2,5 g natrija bismutata
(4.5.). Tris mindtes energiski maisa ar magnétisko maisitaju (5.2.).

Pielej 50 ml 0,3 M slapeklskabes (4.4.) un pamaisa vélreiz. Nofiltré vakuuma caur filtrtigeli (5.1.), kura dibens
ir nosegts ar diatonitu (4.6.). Filtrtigeli vairakas reizes mazga ar 0,3 M slapeklskabi (4.4.), lidz ieg@ist bezkrasainu
filtratu.

Filtratu un mazgasanas $kidumu parnes 500 ml varglaze. Samaisa un pievieno 25 ml 0,15 M divvértigas dzelzs
sulfata skiduma (4.8.). Ja filtrats péc dzelzs sulfata pieliksanas klast dzeltens, pieliek 3 ml 15 M ortofosforskabi
(4.7).

[zmantojot bireti, attitré divvétigas dzelzs sulfata parakumu ar 0,02 M kalija permanganata skidumu (4.9.), lidz
maisijums klast gaisi sarts un krasa saglabajas vienu mindti. Tados paSos apstaklos, tikai bez analizéjama
parauga izdara tukSo méginajumu.

Piezime:  Oksidétais skidums nedrikst saskarties ar gumiju.

REZULTATU IZTEIKSANA

1 ml 0,02 M kalija permanganata $kiduma atbilst 1,099 mg mangana (Mn).
Mangana procentus méslosanas lidzekli aprékina péc formulas:

n (%) = {X,~X}x0,1099 x

a x
kur:

Xb  ir tuk$aja méginajuma izlietotd permanganata tilpums mililitros;
Xs  ir parauga titréSana izmantota permanganata tilpums mililitros;
Vir  ekstrakta $kiduma tilpums atbilstosi 10.1. un 10.2. metodei;

a ir no ekstrakta nemtas alikvotas dajas tilpums;

M ir analizéjama parauga masa gramos.

10.10. metode
MOLIBDENA GRAVIMETRISKA NOTEIKSANA MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTOS AR 8-HIDROKSI
HINOLINU

SATURS

Saja dokumenta aprakstita molibdéna noteiksanas procediira méslosanas lidzeklu ekstraktos.

PIELIETOSANAS JOMA

Si procediira ir pielietojama méslosanas lidzeklu paraugu ekstraktiem, kas iegfiti ar 10.1. un 10.2. metodi,
kuriem direktiva 89/530/EEK ir prasits uzradit molibdénu.

PRINCIPS

Molibdéna limeni nosaka, nogulsngjot specifiskos apstaklos molibdeniloksinata veida.

REAGENTI

Sérskabes skidums, aptuveni 1 M

Uzmanigi ielej 55 ml sérskabes (H,SO,, p = 1,84 g/ml) 1 litra mérkolba, kura ir 800 ml dens. Péc atdzesésanas
uzpilda lidz zimei. Samaisa.

Atskaidits amonija hidroksida $kidums (1:3)

Samaisa 1 tilpumu koncentréta amonija hidroksida skiduma (NH,OH, p = 0,9 g/ml) ar 3 tilpumiem Gdens.
Atskaidits etikskabes skidums (1:3)

Samaisa 1 tilpumu koncentrétas etikskabes (99,7 % CH,;COOH, p = 1,049 g/ml) ar 3 tilpumiem tdens.

Etilendiamintetraetikskabes dinatrija sala (EDTA) $kidums

Iz8kidina 5 g Na,EDTA tadeni 100 ml mérkolba. Uzpilda lidz zimei un samaisa.

Buferskidums

Iz8kidina Gideni 100 ml mérkolba 15 ml koncentrétas etikskabes un 30 g amonija acetata. Uzpilda lidz 100 ml.
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4.6.

5.1.
5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

7.2.

7.3.

8-Hidroksihinolina $kidums

Iz8kidina 100 ml mérkolba 3 g 8-hidroksihinolina 5 mililitros koncentrétas etikskabes. Pielej 80 ml tidens. Pa
pilienam pievieno amonija hidroksida skidumu (4.2.), lidz skidums klast dulkains, un péc tam pieliek etikskabi
(4.3.), lidz skidrums vélreiz klast dzidrs.

Uzpilda ar tdeni lidz zimei.

APARATURA
Filtrtigelis P16/1SO4793, porainiba 4, ietilpiba 30 ml.
pH metrs ar stikla elektrodu.

Zavejamais skapis pie 130 lidz 135 °C.

ANALIZEJAMA SKIDUMA SAGATAVOSANA

Molibdéna $kiduma sagatavosana. Sk. 10.1. un 10.2. metodi.

PROCEDURA

Analizgjama $kiduma sagatavosana
Alikvotu dalu, kas satur 25 lidz 100 mg Mo, ielej 250 ml varglazé. Tilpumu ar tdeni palielina lidz 50 ml.

Pa pilienam picliekot sérskabes skidumu (4.1.), noregulé pH uz 5. Pievieno 15 ml EDTA skiduma (4.4.) un péc
tam 5 ml buferskiduma (4.5.). Tilpumu ar Gdeni palielina aptuveni lidz 80 ml.

Nogul$nu iegiisana un mazgasana
Nogul$nu iegiisana

Viegli pasilda skidumu. Visu laiku maisot, pieliek oksina skidumu (4.6.). Turpina izgulsnéanu, lidz nav vairs
novérojama nogulnu veidosanas. Reagentu pieliek vél, lidz supernatanta skidums klast viegli dzeltens. Parasti
pietiek ar 20 ml. Divas vai tris mintes turpina sildit nogulsnes.

Filtrésana un mazgasana

Nofiltré caur filtrtigeli (5.1.). Vairakas reizes skalo ar 20 ml karsta @idens. Skalojamam Gdenim pakapeniski
jaklast bezkrasainam, kas norada, ka oksina taja vairs nav.

Noguldnu svérana
Nogulsnes izzavé 130 lidz 135 °C temperatira lidz konstantam svaram (vismaz vienu stundu).

Lauj eksikatora atdzist un péc tam nosver.

REZULTATU IZTEIKSANA
1 mg molibdeniloksinata MoO,(CyH4ON), atbilst 0,2305 mg Mo.

Molibdéna procentus méslosanas lidzekll aprékina no formulas:

VxD
Mo (%) = X x0,02305 x

a x
kur:

X ir molibdeniloksinata nogul$nu masa mg;

\% ir ekstrakta $kiduma tilpums ml atbilsto$i 10.1. vai 10.2. metodei;
a  ir péc pédgjas atskaidiSanas nemta alikvota tilpums ml;

D ir alikvota atSkaidisanas koeficients;

M ir analiz§jama parauga masa g.

10.11. metode

CINKA NOTEIKSANA MESLOSANAS LIDZEKLU EKSTRAKTOS AR ATOMU ABSORBCIJAS SPEKTROMETRIJU

SATURS

Saja metodé aprakstita cinka noteik3anas procediira méslosanas lidzeklu ekstraktos.

PIELIETOSANAS JOMA

Si procediira ir pielietojama méslosanas lidzeklu ekstraktiem, kas iegiti ar 10.1. un 10.2. metodi un kuriem
direktiva 89/530/EEK ir prasits uzradit cinka saturu.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

PRINCIPS

Péc atbilstosas ekstraktu apstrades un atskaidiSanas cinka saturu nosaka ar atomu absorbcijas spektrometru.

REAGENTI

Salsskabes skidums, aptuveni 6 M

Sk. 10.4. metodes (4.1.) punktu.

Salsskabes skidums, aptuveni 0,5 M
Sk. 10.4. metodes (4.2.) punktu.

Lantana sala $kidums (10 g La litra)

Sk. 10.4. metodes (4.3.) punktu.
Cinka kalibrésanas skidumi

Cinka izejas $kidums (1 000 pg/ml)

1 g cinka pulvera vai skaidinu, kas nosvértas ar precizitati lidz 0,1 mg, izskidina 1 000 ml mérkolba 25 mililitros
6 M salsskabes (4.1.). Péc pilnigas iz$kiSanas uzpilda ar Gdeni lidz zimei un riipigi samaisa.

Cinka darba $kidums (100 pg/ml)

200 ml merkolba atskaida 20 ml izejas skiduma (4.4.1.) 0,5 M salsskabes skiduma (4.2.). Ar 0,5 M salsskabi
uzpilda lidz zimei un riipigi samaisa.

APARATURA

Atomu absorbcijas spektrometrs

Sk. 10.4. metodes (5.) punktu. Aparatam jabat aprikotam ar cinkam raksturigas starojuma linijas avotu
(213,8 nm). Ar spektrometram japielauj fona korekcija.

ANALIZEJAMA SKIDUMA SAGATAVOSANA

Cinka ekstrakta skidums

Sk. 10.1. un/vai 10.2. metodi.

Analizéjama $kiduma sagatavosana

Sk. 10.4. metodi, (6.2.). Analizéjamam $kidumam jasatur 10 tilpuma % lantana sala skiduma (4.3.).

PROCEDURA

Tuksa skiduma pagatavosana

Sk. 10.4. metodi, (7.1.). TukSajam Skidumam jasatur 10 tilpuma % lantana sals skiduma, ko lieto 6.2. punkta.

Kalibrésanas $kidumu sagatavosana

Sk. 10.4. metodi, (7.2.). Optimalajam intervalam 0 lidz 5 pg/ml cinka 100 ml mérkolbas ielej attiecigi 0, 0,5,
1, 2, 3, 4 un 5 ml darba skiduma (4.4.2.). Ja vajadzigs, noregulé salsskabes koncentraciju, lai ta baitu iespé&jami
tuva parbaudama parauga salsskabes koncentracijai. Katra mérkolba pievieno 10 ml lantana sala skiduma, ko
lieto (6.2.). Uzpilda lidz 100 ml ar 0,5 M salsskabes skidumu (4.2.) un ripigi sajauc.

Skidumi attiecigi satur 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 un 5 pg/ml cinka.

Noteik$ana

Sk. 10.4. metodi, (7.3.). Sagatavo spektrometru mérijjumiem pie vilpa garuma 213,8 nm.

REZULTATU IZTEIKSANA
Sk. 10. 4. metodi, (8.).

Cinka procentualo daudzumu méslosanas lidzekli aprékina péc formulas:

Zn (%) = [(X,~X,)x V x D]/ (M x10)



256

Eiropas Savienibas Oficialais Véstnesis

03/17. sgj.

Ja ir izmantota 10.3. metode:

kur:

Zn  ir cinka daudzums méslosanas lidzekli procentos;

X,  ir parbaudama skiduma koncentracija pg/ml;

X,  ir tuksa skiduma koncentracija pg/ml;

v ir ekstrakta $kiduma, kas iegits atbilstosi 10.1. vai 10.2. metodei, tilpums ml;

D ir koeficients, kas atbilst (6.2.) punkta veiktajai atskaidisanai;

M ir parbaudama parauga, kas nemts atbilstosi 10.1. vai 10.2. metodei, masa gramos.

Atskaidisanas koeficienta aprékins: ja (a,), (@,), (@s),...., (@) un (a) ir secigas alikvota dalas un (v,), (v,), (v3),...,

Zn (%) = [(X,-X,)x V x2D][ (M x 10")

(v;) un (100) ir tilpumi, kas atbilst to attiecigajam atSkaidijumam, tad atSkaidisanas koeficients D ir:

D = (v fa) x (vyfa,) ¥ (vfaz) x - -+ x(v[a) x (100 [a).”



