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20.4.1995 IL-GURNAL UFFICJALI TAL-KOMUNITAJIET EWROPE] L 86/41

ID-DIRETTIVA TAL-KUMMISSJONI
ta’ 1-10 ta’ April 1995
li temenda d-Direttiva 77/535/KEE dwar l-approssimazzjoni tal-ligijiet ta’ I-Istati Membri li ghandhom
x’jagsmu mal-metodi ta’ tehid ta’ kampjuni u analizi ghal fertilizzanti

(Metodi ta’ analizi ghal mikro-elementi ta’ koncentrazzjoni akbar minn 10 %)

IL-KUMMISSJONI TAL-KOMUNITAJIET EWROPE],
Wara li kkunsidrat it-Trattat li jistabbilixxi I-Komunita Ewropea,

Wara li kkunsidrat id-Direttiva tal-Kunsill 76/116/KEE tat-18 ta’
Dicembru 1975 dwar l-approssimazzjoni tal-ligijiet ta’ l-Istati
Membri li ghandhom xjagsmu mal-fertilizzanti (), kif emendata
l-ahhar bid-Direttiva tal-Kunsill 89/30/KEE (2), u b’'mod partiko-
lari I-Artikolu 9(2) ta’ din id-Direttiva,

Billi, I-Artikolu 8a tat-Trattat jistabbilixxi Zona minghajr fruntieri
interni li fiha huwa zgurat il-moviment liberu ta’ oggetti, persuni,
servizzi u kapital;

Billi d-Direttiva 89/530/KEE tissupplimenta u temenda
d-Direttiva 76/116/KEE fir-rigward tal-mikro-elementi il-boron,
il-kobalt, ir-ramm, il-hadid, il-manganiz, il-molibdenu u z-zingu
fil-fertilizzanti;

Billi, d-Direttiva tal-Kummissjoni 77/535/KEE (3), kif emendata
l-ahhar bid-Direttiva 93/1/KEE (%), tipprovdi ghal kontrolli uffic-
jali ghall-fertilizzanti tal-Komunita bil-ghan 1i tigi kkontrollata
l-konformita mal-htigiet imposti mid-dispozizzjonijiet tal-
Komunita li jikkoncernaw il-kwalita u l-kompozizzjoni tal-
fertilizzanti; billi, d-Direttiva 77/535/KEE ghandha tigi ssuplimen-
tata sabiex il-fertilizzanti li ghandha xtagsam maghhom
id-Direttiva tal-Kunsill 89/530/KEE, jkunu jistghu jigu kkontrol-
lati wkoll;

Billi, minhabba l-iskop u l-effetti ta’ l-azzjoni proposta, il-mizuri
tal-Komunita li hemm provdut ghalihom fdin id-Direttiva
mhumiex biss necessarji izda wkoll indispensabbli sabiex jint-
lahqu l-ghanijiet iddikjarati, billi dawn l-ghanijiet ma jistghux jint-
lahqu mill-Istati Membri individwalment u billi hemm diga pprov-
dut ghall-ilhuq taghhom fuq livell Komunitarju bid-Direttiva
76/116/KEE;

Billi, I-mizuri li hemm provdut ghalihom fdin id-Direttiva huma
skond l-opinjoni tal-Kumitat dwar l-Addattament ghall-Progress
Tekniku tad-Direttivi ghat-Tnehhija ta’ Ostakoli Teknic¢i ghall-
Kummeré¢ tal-Fertilizzanti,

GU L 24, tat-30.1.1976, p. 21.
GU L 281, tat-30.9.1989, p. 116.
GU L 213, tat-22.8.1977, p. 1.
GUL 113, tas-7.5.1993, p. 17.

[

o~~~
[
L=

ADOTTAT DIN ID-DIRETTIVA:

L-Artikolu 1

It-test stabbilit fl-Anness ta’ din id-Direttiva huwa b’ dan il-mezz
mizjud ma’ I-Anness II tad-Direttiva 77/535/KEE.

I-metodi huma applikabbli ghall-fertilizzanti tal-Komunita
ghad-determinazzjoni ta’ kull mikro-element, li I-kontenut
iddikkjarat tieghu huwa akbar minn 10 %.

L-Artikolu 2

1. L-Istati Membri  ghandhom idahhlu fis-sehh
id-dispozizzjonijiet necessarji biex jikkonformaw ma’ din
id-Direttiva sal-31 ta’ Dicembru 1995. Huma ghandhom
jinfurmaw b’dan lill-Kummissjoni minnufih.

Meta I-Istati Membri jadottaw dawn id-dispozizzjonijiet, dawn
ghandhom ikollhom referenza ghal din id-Direttiva jew
ghandhom jigu akkumpanjati b'referenza bhal din fil-mument tal-
pubblikazzjoni uffi¢jali taghhom. Il-procedura ghal referenza bhal
din ghandha tigi adottata mill-Istati Membri.

2. L-Istati Membri ghandhom jikkomunikaw t-testi tad-

dispozizzjonijiet tal-ligi nazzjonali li huma jadottaw fil-qasam
kopert bid-Direttiva lill-Kummissjoni.

L-Artikolu 3
Din id-Direttiva ghandha tidhol fis-sehh fit-tielet jum wara
I-pubblikazzjoni taghha fil-Gurnal Uffigjali tal-Komunitajiet Ewropej.

Maghmula fi Brussel, fl-10 ta’ April 1995.

Ghall-Kummissjoni
Martin BANGEMANN

Membru tal-Kummissjoni
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4.1.

4.2.

7.1.

L-ANNESS

“Metodi 10:

MIKRO-ELEMENTI TA’ KONCENTRAZZJONI AKBAR MINN 10 %

Metodi 10.1
ESTRAZZJONI TAL-MIKRO-ELEMENTI TOTALI

SKOP

Dan il-metodu jiddefinixxi l-procedura biex jigu estratti I-mikro-elementi: il-boron totali, il-kobalt totali, ir-ram
totali, il-hadid totali, il-manganiz totali, il-molibdenu totali u z-zingu totali. L-ghan huwa li jsiru l-inqas numru
ta’ estrazzjonijiet, fejn wiehed juza fejn ikun possibbli l-istess estratt biex jigi ddeterminat il-livell totali ta’ kull
wiehed mill-mikro-elementi elenkati fuq.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

ll-procedura tikkoncerna l-fertilizzanti tal-Komunita koperti bid-Direttiva 89/530/KEE li fihom wiehed jew
aktar mill-mikro-elementi li gejjin: boron, kobalt, ram, hadid, manganiz, molibdenu u zingu. Hija applikabbli
ghal kull mikro-element, li I-kontenut iddikjarat tieghu huwa aktar minn 10 %.

PRINCIPJU
Tahlit facidu idrokloriku dilwit jaghli.

Nota: L-estrazzjoni hija empirika u tista’ ma tkunx kwantitattiva skond il-prodott u l-kostitwenti l-ohra
tal-fertilizzant. B'mod partikolari, fil-kaz ta’ ossidi tal-manganiz, il-kwantita estratta tista’ tkun
sostanzjalment izghar mill-kwantita totali ta’ manganiz li jkun fih il-prodott. Hija r-responsabbilita
tal-fabbrikant tal-fertilizzanti li jizgura li 1-kontenut iddikjarat jikkorrispondi attwalment ghall-kwantita
estratta taht il-kondizzjonijiet ta’ dan il-metodu.

REAGENTI

Soluzzjoni ta” acidu idrokloriku dilwit (HCI), madwar 6 M

Hallat volum 1 ta’ acidu idrokloriku (p = 1,18 g/ml) ma’ volum 1 ta’ ilma.

Soluzzjoni ta’ ammonja kkoncentrata (NH,OH, p = 0,9 g/ml)

APPARAT
5.1. Bazi li ssahhan ta’ l-elettriku b’kontroll varjabbli tat-temperatura.
5.2.  Meter tal-pH

Nota: Fejn ikun irid jigi determinat il-kontenut ta’ boron ta’ estratt, tuzax oggetti tal-hgieg tal-borosilkat.
Minhabba li I-metodu jinvolvi t-toghlija, t-teflon jew is-silika huma preferibbli. Jekk l-oggetti tal-hgieg
ikunu gew mahsula b’detergenti li fihom il-borati lahlahhom sewwa.

PREPARAZZJONI TAL-KAMPJUN
Ara I-Metodu 1 (Direttiva 77/535/KEE).

PROCEDURA

Kampjun tat-test

Hu kwantita ta’ fertilizzant li tizen bejn 1 jew 2 g skond il-kontenut iddikjarat ta’ I-element fil-prodott. It-tabella
li gejja ghandha tintuza biex tinkiseb soluzzjoni finali, li wara li tkun mizjuda bl-ilma kif xieraq, tkun fil-medda
ta’ kejl ghal kull metodu. Il-kampjuni ghandhom jintiznu sa 1 mg.

Kontenut iddikjarat tal-mikro-element fil-fertilizzant (%) >10<25 > 25
Piz tal-kampjun tat-test (g) 2 1
Piz ta’ l-element fil-kampjun (mg) >200 < 500 > 250
Volum ta’ l-estratt V (ml) 500 500
Koncentrazzjoni ta’ I-element fl-estratt (mg/l) > 400 <1 000 > 500

Poggi I-kampjun fbeaker ta’ 250 ml.
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7.2.

4.1.

5.1.

7.1.

Preparazzjoni tas-soluzzjoni

Jekk ikun hemm bzonn xarrab il-kampjun bi ftit ilma, zid 10 ml ta’ acidu idrokloriku dilwit (4.1) ghal kull
gramma ta’ fertilizzant bil-mod, fammonti zghar, imbaghad zid madwar 50 ml ta’ ilma. Aghtti I-flixkun bi hgieg
tal-laboratorju u hawwad. Halli jiftah jaghli fuq il-Hotplate u ghalli ghal 30 minuta. Halli jiksah, u hawwad
kultant. Ittrasferixxi b'mod kwantitattiv ghal gewwa flask volumetriku ta’ 500 ml. Zid il-volum bl-ilma u
hawwad sew. Iffiltra minn gewwa filtru xott ghal gewwa recipjent xott. Armi l-ewwel porzjon. L-estratt ghandu
jkun perfettament car.

Huwa rrakkomandat li d-determinazzjonijiet isiru minghajr dewmien fuq porzjonijiet alikwotti tal-filtrat car,
jekk le, ir-recipjenti ghandhom jinghalqu b’tapp.

Nota: Estratti li fihom ghandu jigi stabbilit il kontenut ta’ boron.

Aggusta I-pH ghal bejn 4 u 6 bis-soluzzjoni ta’ ammonja kkoncentrata (4.2).

DETERMINAZZJONI

Id-determinazzjoni ghal kull mikro-element ghandha ssir fuq porzjonijiet alikwotti indikati fil-metodu ghal kull
mikro-element individwali. Il-metodi

10.5,10.6, 10.7, 10.9 u 10.10 ma jistghux jintuzaw biex jigu ddeterminati l-elementi prezenti fforom chelated
jew complexed. Fkazijiet bhal dawn, qabel id-determinazzjoni ghandu jintuza I-Metodu 10.3.

Fil-kaz ta’ determinazzjonijiet b’AAS (il-Metodi 10.8 u 10.11) mhemmx bzonn li jsir dan it-trattament.

Metodu 10.2

ESTRAZZJONI TA’ MIKRO-ELEMENTI LI JINHALLU FL-ILMA

SKOP
Dan il-metodu jiddefinixxi l-procedura biex jigu estratti forom li jinhallu fl-ilma tal-mikro-elementi li gejjin:
boron, kobalt, ram, hadid, manganiz, molibdenu u zingu. L-ghan huwa li jsiru I-inqas numru ta’ estrazzjonijiet,

fejn wiched juza fejn huwa possibbli l-istess estratt biex jigi stabbilit il-livell ta’ kull wiehed mill-mikro-elementi
elenkati hawn fuq.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Il-procedura tikkoncerna I-fertilizzanti tal-Komunita koperti bid-Direttiva 89/530/KEE li fihom wiehed jew
aktar mill-mikro-elementi li gejjin: boron, kobalt, ram, hadid, manganiz, molibdenu u zingu. Hija applikabbli
ghal kull mikro-element, Ii -kontenut iddikjarat tieghu huwa aktar minn 10 %.

PRINCIPJU

Il-mikro-elementi jigu estratti billi wiehed thawwad il-fertilizzant fl-ilma £20 = 2 °C.

Nota: L estrazzjoni hija empirika u tista’ jew ma tistax tkun kwantitattiva.

REAGENTI
Soluzzjoni ta” acidu idrokloriku dilwit (HCI), madwar 6 M

Hallat volum 1 ta’ acidu idrokloriku (p = 1,18 g/ml) ma’ volum 1 ta’ ilma.

APPARAT
Xejker cirkolari ssettjat ghal madwar 35 sa 40 rpm.

Nota: Meta jrid jigi ddeterminat il-kontenut ta’ boron ta’ l-estratt, tuzax oggetti tal-hgieg tal-borosilkat. It-teflon
u s-silika huma preferibbli ghal din l-estrazzjoni. Jekk l-oggetti tal-hgieg ikunu gew mahsula b’detergenti
li fihom il-borati lahlahhom sew.

PREPARAZZJONI TAL-KAMPJUN
Ara I-Metodu 1 (Direttiva 77/535/KEE).

PROCEDURA

Kampjun tat-test

Hu kwantita ta’ fertilizzant li tizen bejn 1 jew 2 g skond il-kontenut iddikjarat fil-prodott. It-tabella li gejja
ghandha tintuza biex tinkiseb soluzzjoni finali, li wara li tkun mizjuda bl-ilma kif xieraq, tkun fil-medda ta’ kejl
ghal kull metodu. Il-kampjuni ghandhom jintiznu sa 1 mg.
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7.2.

7.3.

4.2.

5.

Kontenut iddikjarat tal-mikro-element fil-fertilizzant (%) >10<25 > 25
Piz tal-kampjun tat-test (g) 2 1
Piz ta’ l-element fil-kampjun (mg) >200 < 500 > 250
Volum ta’ l-estratt V (ml) 500 500
Koncentrazzjoni ta’ l-element fl-estratt (mg/l) > 400 <1000 > 500

Poggi I-kampjun fi flask ta’ 500 ml.
Preparazzjoni tas-soluzzjoni
Zid madwar 400 ml ta’ ilma.

Aghlagq il-flixkun sew b'tapp. Hawwad sew b’idejk biex tferrex il-kampjun, imbaghad poggi I-flask fuq ix-shaker
u hawwad ghal 30 minuta.

Z7id il-volum bl-ilma u hawwad sew.
Preparazzjoni tas-soluzzjoni tal-kampjun

Iffiltra immedjatament fi flask nadif u xott. Aghlaq il-flixkun b'tapp. Aghmel id-determinazzjoni immedjatament
wara |filtrazzjoni.

Nota: Jekk il-filtrat jibda bil-mod il-mod isir imdardar, aghmel estrazzjoni ohra billi ssegwi 7.1 u 7.2 fi flask ta’
volum Ve. Iffiltra gewwa flask ikkalibrat ta’ volum W li jkun tnixxef gabel u jkun fih 5 ml ta’ acidu
idrokloriku dilwit (4.1). Waqqaf il-filtrazzjoni fil-mument ezatt meta tintlahaq il-marka ta’ kalibrar.
Hawwad sew.

Fdawn il-kundizzjonijiet il-valur V fl-espressjoni tar-rizultati huwa:
V =V xW/(W-5)

Id-dilwizzjonijiet fl-espressjoni tar-rizultati jiddependu fuq dan il-valur ta’ V.

DETERMINAZZJONI

Id-determinazzjoni ghal kull mikro-element ghandha ssir fuq porzjonijiet alikwotti indikati fil-metodu ghal kull
mikro-element individwali. Il-metodi

10.5,10.6, 10.7, 10.9 u 10.10 ma jistghux jintuzaw biex jigu ddeterminati s-sostanzi prezenti fforom chelated
jew kumplessi. Fkazijiet bhal dawn, gabel id-determinazzjoni ghandu jintuza 1-Metodu 10.3.

Fil-kaz ta’ determinazzjonijiet b’AAS (il-Metodi 10.8 u 10.11) mhemmx bzonn i jsir dan it-trattament.

Metodu 10.3

IT-TNEHHIJA TA’ TAHLITIET ORGANICI MINN ESTRATTI TA’ FERTILIZZANTI

SKOP

Dan il-metodu jiddefinixxi procedura biex jitnehhew it-tahlitiet organic¢i minn estratti ta’ fertilizzanti.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-procedura hija applikabbli biex jigu analizzati kampjuni ta’ fertilizzanti estratti bil-Metodi 10.1 u 10.2
li ghalihom hija mehtiega dikjarazzjoni ta’ -elementi totali u/jew li jinhallu bl-ilma, mid-Direttiva 89/530/KEE.

Nota: ll-prezenza ta’ kwantitajiet zghar ta’ materji organici ma taffettwax id-determinazzjonijiet permezz ta’
spettrometrija ta’ assorbiment atomiku.

PRINCIPJU

It-tahlitiet organici fi porzjon alikwot ta’ l-estratt huma ossidizzati bil-perossidu ta’ l-idrogenu.

REAGENTI
Soluzzjoni ta’ acidu idrokloriku dilwit (HCI), madwar 0,5 M
Hawwad volum 1 ta’ acidu idrokloriku (p = 1,18 g/ml) ma’ 20 volum ta’ ilma.

Soluzzjoni ta’ perossidu ta’ l-idrogenu (30 % H,0,, p = 1,11 g/ml), minghajr mikro-elementi.

APPARAT

Hotplate ta’ l-elettriku b’kontroll varjabbli tat-temperatura.
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PROCEDURA

Hu 25 ml tas-soluzzjoni ta’ l-estratt miksuba bil-Metodu 10.1 jew bil-Metodu 10.2 u poggiha f'beaker ta’ 100 ml.
Fil-kaz tal-Metodu 10.2, zid 5 ml tas-soluzzjoni ta’ acidu idrokloriku dilwit (4.1). Imbaghad zid 5 ml
tas-soluzzjoni ta’ perossidu ta’ l-idrogenu (4.2). Ghatti bi hgiega tal-laboratorju. Halli l-ossidazzjoni ssir
fit-temperatura tal-post ghal madwar siegha, imbaghad halliha tiftah taghli bil-mod u ghalli ghal nofs siegha.
Jekk ikun hemm bzonn, zid 5 ml ohra ta’ perossidu ta’ l-idrogenu mas-soluzzjoni ladarba din tkun keshet.
Imbaghad ghalli biex tnehhi l-e¢cess ta’ perossidu ta’ l-idrogenu. Hallih jiksah u ttrasferixxi b’mod kwantitattiv
ghal gewwa flask volumetriku ta” 50 ml u zid il-volum. Iffiltra fejn ikun hemm bzonn.

Meta jittiehdu l-porzjonijiet alikwotti u jigi kkalkulat il-perc¢entwali ta” mikro-elementi fil-prodott, wiehed irid
jaghti kas ta’ din is-soluzzjoni dilwita.

Metodu 10.4

DETERMINAZZJONI TAL-MIKRO-ELEMENTI FESTRATTI TA’ FERTILIZZANTI BI SPETTROMETRIJA TA’

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

ASSORBIMENT ATOMIKU

(PROCEDURA GENERALI)

SKOP

Dan id-dokument jiddefinixxi procedura generali biex jigu ddeterminati I-livelli ta’ hadid u ta’ zingu festratti
ta’ fertilizzanti bi spettrometrija ta’ assorbiment atomiku.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-proc¢edura hija applikabbli biex jigu analizzati kampjuni ta’ fertilizzanti estratti bil-Metodi 10.1

Nota: Fhafna kazijiet, il-prezenza ta’ kwantitajiet zghar ta’ materja organika normalment ma taffettwax
id-determinazzjonijiet permezz ta’ spettrometrija ta’ assorbiment atomiku.

PRINCIPJU

Wara li l-estratti jigu ttrattati fejn ikun hemm bzonn biex jigu mnaqqsa jew eliminati speci kimici li jinterferixxu,
l-estratt jigi dilwit sabiex il-koncentrazzjoni tieghu tkun gieghda fl-ahjar skala ta’ l-ispettrometru fwavelength
addattata ghall-mikro-element li ghad irid jigi ddeterminata.

REAGENTI

Soluzzjoni ta’ acidu idrokloriku dilwit (HCI), madwar 6 M

Hallat volum 1 ta’ acidu idrokloriku (p = 1,18 g/ml) ma’ volum 1 ta’ ilma.

Soluzzjoni ta’ acidu idrokloriku dilwit (HCI), madwar 0,5 M

Hallat volum 1 ta’ a¢idu idrokloriku (p = 1,18 g/ml) ma’ 20 volum ta’ ilma.

Soluzzjonijiet ta’ melh tal-lantanum (10g ta’ La ghal kull litru)
Dan ir-reagent huwa wzat fid-determinazzjonijiet tal-hadid u z-zingu. Dan jista’ jigi ppreparat:

(a) bl-ossidu tal-lantanum mdewweb fl-acidu idrokloriku (4.1). Poggi 11,73 g ta’ ossidu tal-lantanum (La,O5)
£150 ml ta’ ilma fi flask volumetriku ta’ litru u zid 120 ml ta’ a¢idu idrokloriku 6 M (4.1). Hallih idub,
imbaghad zid sa litru bl-ilma u hawwad sew. Din is-soluzzjoni hija bejn wiehed u ichor 0,5 M facidu
idroklroriku; jew

(b) fsoluzzjonijiet ta’ klorur, sulfat jew nitrat tal-lantanum.

Dewweb 26,7 g ta’ heptaidrat ta’ klorur tal-lantanum (LaCl;7H,0) jew 31,2 g ta’ hexaidrat ta’ nitrat
tal-lantanum (La (NO;);6H,0) jew 26,2 ta’ nonaidrat ta’ sulfat tal-lantanum (La,(SO,);9H,0) £150 ml ta’
ilma, imbaghad zid 85 ml ta’ acidu idrokloriku 6M (4.1). Hallih idub, imbaghad zid sa litru bl-ilma. Hawwad
sew. Din is-soluzzjoni hija bejn wiehed u ichor 0,5 M facidu idroklroriku.

Soluzzjonijiet ta’ kalibrar

Ghall-preparazzjoni ta’ dawn, ara l-metodu ta’ determinazzjoni individwali ghal kull mikro-element.

APPARAT
Spettrometru ta’ assorbiment atomiku mghammar b'sorsi li jarmu radjazzjoni karatteristika tal-mikro-elementi
li jridu jigu ddeterminati.

L-analista ghandu jsegwi l-istruzzjonijiet tal-fabbrikant u jkun familjari ma’ l-apparat. L-apparat irid jippermetti
li jkun hemm korrezzjoni fl-isfond sabiex dan ikun jista’ jintuza meta jkun hemm bzonn (ez. Zn). 1l-gassijiet
li ghandhom jintuzaw huma l-arja u l-acitilina.
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6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

PREPARAZZJONI TAS-SOLUZZJONI LI TRID TIGI ANALIZZATA

Preparazzjoni tas-soluzzjonijiet ta’ l-estratt li fihom l-elementi li jridu jigu ddeterminati.

Ara I-Metodu 10.1 ufjew 10.2, u jekk addattat 10.3.

Trattament tas-soluzzjoni tat-test

Hallat porzjon alikwot ta’ l-estratt miksub bil-Metodu 10.1, 10.2 jew 10.3 bl-ilma ufjew l-acidu
idrokloriku (4.1) jew (4.2) sabiex tikseb, fis-soluzzjoni finali ghall-kejl, koncentrazzjoni ta’ -element li
jrid jigi ddeterminat Ii hija addattata ghall-medda ta’ kalibrar uzata (7.2) u koncentrazzjoni ta’ acidu
idrokloriku ta’ l-anqas 0,5 M u ta’ mhux aktar minn 2,5 M. Din l-operazzjoni tista’ titlob dilwizzjoni
wahda jew aktar minn dilwizzjoni wahda successivi.

Is-soluzzjoni finali ghandha tigi miksuba billi jitpogga porzjon alikwot ta’ l-estratt dilwit fi flask
volumetriku ta’ 100 ml. Halli I-volum ta’ dan il-porzjon alikwot ikun (a) ml. Zid 10 ml tas-soluzzjonijiet
ta’ melh tal-lantanum (4.3). Zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ a¢idu idrokloriku 0,5 M (4.2) u hawwad sew.
Halli D jkun il-fattur ta’ dilwizzjoni.

PROCEDURA

Preparazzjoni ta’ soluzzjoni blank

Ipprepara soluzzjoni blank billi tirrepeti I-procedura kollha mill-fazi ta’ 1-estrazzjoni billi thalli barra biss
il-kampjun tat-test tal-fertilizzant.

Preparazzjoni tas-soluzzjonijiet ta’ kalibrar

Mis-soluzzjoni ta’ kalibrar operattiva ppreparata bl-uzu tal-metodu moghti ghal kull mikro-element,
ipprepara fi flask volumetriku ta’ 100 ml serje ta’ mill-anqas hames soluzzjonijiet ta’ kalibrar ta’
koncentrazzjoni i tizdied fi hdan l-ahjar medda ta’ kejl ta’ l-ispettrometru. Jekk ikun hemm bzonn,
aggusta l-koncentrazzjoni ta’ acidu idrokloriku biex iggibha l-aktar qrib possibli ta’ dik tas-soluzzjoni
tat-test dilwita (6.2). Waqt id-determinazzjoni tal-hadid jew taz-zingu, zid 10 ml ta’ l-istess soluzzjoni
tal-melh tal-lantanum (4.3) kif uzata £(6.2). Zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ a¢idu idrokloriku 0,5 M (4.2)
u hawwad sew.

Determinazzjoni

Ipprepara l-ispettrometru (5) ghad-determinazzjoni u aggusta ghall-wavelength moghtija fil-metodu
tas-mikro-element individwali kkoncernata.

Raxxax ghal tliet darbiet wara xulxin is-soluzzjonijiet ta’ kalibrar (7.2), is-soluzzjoni tat-test (6.2) u
s-soluzzjoni blank (7.1), Billi tinnota kull rizultata u tlahlah l-istrument b’ilma ddistillat bejn traxxix u
iehor individwali.

Ibni kurva ta’ kalibrar billi tipplottja -qari medju ta’ l-ispettrometru ghal kull soluzzjoni ta’ kalibrar (7.2)
matul l-ordinati u l-koncentrazzjoni korrispondenti ta’ l-element, espressa fug/ml, matul l-axxiza.

Mill-kurva, ddetermina l-koncentrazzjonijiet tal-mikro-element rilevanti fis-soluzzjoni tat-test X, (6.2) u
s-soluzzjoni blank Xy, (7.1), billi tesprimi dawn il-koncentrazzjonijiet fpg ghal kull ml.
ESPRESSJONI TAR-RIZULTATI

Il-percentwali ta’ mikro-element (E) fil-fertilizzant huwa moghti bi:

E (%) = [(X.-X,)x V x D]/(M x10°)
Jekk intuza l-metodu 10.3:
E (%) = [(X.-X,)x V x2D]/(M x10")
fejn:
E  huwa l-ammont tal-mikro-element iddeterminat, espessa bhala percentwali tal-fertilizzant;
X, hija I-kkoncentrazzjoni fis-soluzzjoni tat-test (6.2), fpg/ml;
X;, hija l-koncentrazzjoni fis-soluzzjoni blank (7.1), fug/ml;
V  huwa l-volum ta’ l-estratt miksub bil-Metodu 10.1 jew 10.2, fml;
D  huwa I-fattur li jikkorrispondi ghad-dilwizzjoni mwettqa £(6.2);
M huwa l-piz tal-kampjun tat-test mehud skond il-Metodu 10.1 jew 10.2, fi grammi.
Kalkolu tal-fattur ta’ dilwizzjoni D:

Jekk (a;), (@,), (@s), --neee , (a;) u (a) huma porzjonijiet alikwot u (v;), (v,), (v5), ...... , (v;) u (100) huma
l-volumi fml li jikkorrispondu ghad-dilwizzjonijiet rispettivi taghhom, il-fattur ta’ dilwizzjoni D ghandu
jkun ugwali ghal:

D = (v,fa,)%(v,fa)* (Vyfa;)x- - - (v [a)x(100/a)
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Metodu 10.5

DETERMINAZZJONI TAL-BORON FESTRATTI TA’ FERTILIZZANTI PERMEZZ TA’ TITRAZZJONI ACIDIMETRIKA

1.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

SKOP

Dan id-dokument jiddefinixxi procedura biex jigi ddeterminat il-kontenut ta’ boron ta’ estratti ta’ fertilizzanti.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-procedura hija applikabbli ghal estratti minn kampjuni ta’ fertilizzanti miksuba bil-Metodi 10.1 u 10.2
li ghalihom hija mitluba dikjarazzjoni tal-kontenut ta’ boron totali ufjew li jinhall bl-ilma mid-Direttiva
89/530]KEE.

PRINCIPJU
Jigi ffurmat kumpless mannitoboriku bir-reazzjoni tal-borat mal-mannitol:

C,H,(OH), + H,BO, CH,,0

61508 + H,0

8
I-kumpless jigi ttitrat b'soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju ghal pH ta’ 6,3.
REAGENTI

Soluzzjoni indikatur ta’ metil ahmar

Dewweb 0,1 g ta’ metil ahmar (C, sH,sN;0,) £50 ml ta’ alkohol (95 %) fi flask volumetriku ta’ 100 ml. Zid
il-volum sa 100 ml bl-ilma. Hawwad sew.

Soluzzjoni ta’ acidu idrokloriku dilwit, madwar 0,5 M

Hallat volum 1 ta’ acidu idrokloriku HCI, (p: 1,18 g/ml) ma 20 volum ta’ ilma.

Soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju, madwar 0,5 M

Ghandu jkun minghajr diossidu karboniku. Dewweb 20 ¢ ta’ idrossidu tas-sodju (NaOH) fforma ta’ pritkuna
fi flask volumetriku ta’ litru li jkun fih madwar 800 mm ta’ ilma mgholli. Meta s-soluzzjoni tkun keshet, zid sa
1 000 ml b'ilma mgholli u hawwad sew.

Soluzzjoni standard ta’ idrossidu tas-sodju, madwar 0,025 M

Ghandha tkun minghajr diossidu karboniku. Hallat is-soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju 0,5 M (4.3) 20 darba
ma’ ilma mgholli u hawwad sew. Il-valur tas-soluzzjoni espress bhala boron (B) ghandu jigi ddeterminat (ara
l-paragrafu 9).

Soluzzjoni ta’ kalibrar tal-boron (100 pg/ml B)

Dewweb 0,5719 g ta’ acidu boriku (H;BO;), mizun sa’ l-eqreb 0,1 mg, fl-ilma fi flask volumetriku ta’ 1 000 ml.
Zid il-volum bl-ilma u hawwad sew. Ittrasferixxi fi flask tal-plastik biex sabiex dan jigi mahzun fi frigg.

Trab tad-D-mannitol (C4H;,O5)

Klorur tas-sodju (NaC1l)

APPARAT
Miter tal-pH bl-elettrodi tal-hgieg
Hawwada manjetika

Beaker ta’ 400ml b'qasba tat-teflon

PREPARAZZJONI TAS-SOLUZZJONI LI TRID TIGI ANALIZZATA

Preparazzjoni tas-soluzzjoni tal-boron

Ara -Metodi 10.1, 10.2 u, fejn addattat, 10.3.

PROCEDURA

Test
Poggi alikwot (a) ta l-estratt (6.1) li fih minn 2 sa 4 mg B fbeaker ta’ 400 ml (5.3). Zid 150 ml ta’ ilma.

Zid diversi qatriet tas-soluzzjoni indikatur ta’ metil ahmar (4.1).
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Fil-kaz ta’ l-estrazzjoni bil-Metodu 10.2, aghmilha aciduza billi zzid l-a¢idu idrokloriku 0,5 M (4.2) sal-punt ta’
bidla tas-soluzzjoni indikatur, imbaghad zid 0,5 ml ohra ta’ acidu idrokloriku 0,5 M (4.2).

Warali zzid 3 g ta’ klorur tas-sodju (4.7), halli jiftah jaghli biex tnehhi d-diossidu karboniku. Hallih jiksah. Poggi
I-beaker fuq hawwada manjetika (5.2) u dahhal l-clettrodi tal-miter tal-pH li jkunu gew ikkalibrati minn gabel
(5.1).

Aggusta -pH sa ezattament 6,3, l-ewwel bis-soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju 0,5 M (4.3), imbaghad
bis-soluzzjoni 0,025 M (4.4).

Zid 20 g ta’ D-mannitol (4.6) dewweb ghal kollox u hawwad sew. Ittitra bis-soluzzjoni ta” idrossidu tas-sodju
0,025 M (4.4) sa pH 6,3 (stabbilita ta’ mill-anqas minuta). Halli x,, jkun il-volum mitlub.

SOLUZZJONI BLANK

Ipprepara soluzzjoni blank billi tirrepeti l-procedura mill-istadju tal-preparazzjoni tas-soluzzjoni, billi thalli
barra I-fertilizzant. Halli x, jkun il-volum mitlub.

BORON (B) VALUR TAS-SOLUZZJONI TA’ IDROSSIDU TAS-SODJU (4.4)

Bl-uzu ta’ pipetta itfa’ 20 ml (2,0 mg B) tas-soluzzjoni ta’ kalibrar (4.5), fbeaker ta’ 400 ml u zid diversi qatriet
tas-soluzzjoni indikatur tal-metil ahmar (4.1). Zid 3 ta’ klorur tas-sodju (4.7) u tas-soluzzjoni ta’ acidu
idrokloriku (4.2) sal-punt ta’ bidla tas-soluzzjoni indikatur (4.1).

Zid il-volum sa madwar 150 ml u bil-mod hallih jiftah jaghli sabiex id-diossidu karboniku jigi eliminat. Hallih
jiksah. Poggi l-beaker fuq hawwada manjetika (5.2) u dahhal l-elettrodi tal-miter tal-pH li jkunu gew ikkalibrati
minn qabel (5.1). Aggusta I-pH sa ezattament 6,3, l-ewwel bis-soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju 0,5 M (4.3),
imbaghad bis-soluzzjoni 0,025 M (4.4).

Zid 20 g ta’ D-mannitol (4.6), dewweb ghal kollox u hawwad sew. Iddoza bis-soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju
0,025 M (4.4) sa pH 6,3 (stabbilita ta’ mill-anqas minuta). Halli V, jkun il-volum mitlub.

Ipprepara soluzzjoni blank bl-istess mod, billi tissostitwixxi 20 ml ta’ ilma ghas-soluzzjoni ta’ kalibrar. Halli V,,
jkun il-volum mitlub.

[l-valur tal-boron (F) fmg/ml tas-soluzzjoni standard NaOH (4.4) huwa kif gej:
F (mg/ml) = 2/(V -V,)

1 ml ta’ ezattament 0,025 M tas-soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju tikkorrispondi ghal 0,27025 mg B.

ESPRESSJONI TAR-RIZULTATI
Il-percentwali ta’ boron fil-fertilizzant huwa moghti bi:

~X )x F x
B(¥) = (X;o)iol xFM -
fejn:
B (%) huwa l-percentwali ta’ boron fil-fertilizzant;
X;  huwa l-volum, fml, tas-soluzzjoni ta’ l-idrossidu tas-sodju 0,025 M (4.4);
X, huwa l-volum, fml, tas-soluzzjoni ta’ l-idrossidu tas-sodju 0,025 M (4.4);
F huwa l-valur tal-boron (B), fmg/ml, tas-soluzzjoni ta’ l-idrossidu tas-sodju 0,025 M (4.4);
V  huwa l-volum, fml, ta’ l-estratt miksub skond il-Metodu 10.1 jew 10.2;

a  huwa l-volum, fml, ta’ l-alikwot (7.1) mehud mis-soluzzjoni ta’ l-estratt (6.1);

M huwa l-piz, fi grammi, tal-kampjun tat-test mehud skond il-Metodu 10.1 jew 10.2.

Metodu 10.6

DETERMINAZZJONI TAL-KOBALT FESTRATTI TA’ FERTILIZZANT BIL-METODU GRAVIMETRIKU

1.

BIL-1-NITROSO-2-NAPHTHOL

SKOP

Dan id-dokument jiddefinixxi I-procedura biex jigi ddeterminat il-kobalt festratti ta’ fertilizzant.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-procedura hija applikabbli ghal estratti minn kampjuni ta’ fertilizzanti miksuba bil-Metodu 10.1 jew
il-Metodu 10.2 li ghalihom hija mitluba dikjarazzjoni tal-kontenut ta’ kobalt bid-Direttiva 89/530/KEE.

PRINCIPJU
1I-Kobalt III jinghaqad mal-1-nitroso-2-naphthol biex jaghti precipitat ahmar Co (C,,H;ONO);, 2H,0. Wara li
l-kobalt prezenti fl-estratt jingieb fl-istat tal-kobalt III, il-kobalt jigi sseparat fmezz ta’ acidu acetiku b’soluzzjoni

ta’ 1-nitroso-2-naphthol. Wara l-filtrazzjoni, il-precipitat jigi mahsul u mnixxef ghal piz kostanti imbaghad
jintizen bhala Co (C,,H,ONO);, 2H,0.

REAGENTI
Soluzzjoni ta’ perossidu ta’ l-idrogenu (H,0, p = 1,11 g/ml) 30 %

Soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju, madwar 2 M

Dewweb 8 g ta’ idrossidu tas-sodju fil-forma ta’ pritkuna £100 ml ta’ ilma.

Soluzzjoni ta’ acidu idrokloriku dilwita, madwar 6 M

Hallat volum 1 ta’ acidu idrokloriku (p = 1,18 g/ml) ma’ volum 1 ta’ ilma.
Acidu acetiku (99,7 % CH,CO,H) (p = 1,05 g/ml)

Soluzzjoni ta” acidu acetiku (1: 2), madwar 6 M
Hallat volum wiehed ta’ acidu acetiku (4.4) ma’ 2 volumi ta’ ilma.

Soluzzjoni ta’ 1-nitroso-2-naphthol £100 ml ta’ acidu acetiku (4.4). Zid 100 ml ta’ ilma fietel. Hawwad sew. Iffiltra
mill-ewwel. Is-soluzzjoni miksuba ghandha tintuza mill-ewwel.

APPARAT
Grigjol ta’ filtru P 16/ISO 4793, porozita 4, volum 30 sa 50 ml

Forn tat-tnixxif £130 + 2 °C

PREPARAZZJONI TAS-SOLUZZJONI LI TRID TIGI ANALIZZATA

Preparazzjoni tas-soluzzjoni tal-kobalt

Ara -Metodi 10.1 jew 10.2.

Preparazzjoni tas-soluzzjoni li trid tigi analizzata

Poggi alikwot ta’ l-estratt li ma fihx aktar minn 20 m Co fbeaker ta’ 400 ml. Jekk l-estratt jigi miksub skond
il-Metodu 10.2, aghmel a¢iduz b’hames qatriet ta’ a¢idu idrokloriku (4.3). Zid madwar 10 ml tas-soluzzjoni ta’
perossidu ta’ l-idrogenu (4.1). Halli -ossidant jagixxi fl-istat kiesah ghal 15-il minuta, imbaghad zid sa madwar
100 ml bl-ilma. Ghatti l-beaker bi hgiega tal-laboratorju. Halli s-soluzzjoni tiftah taghli u halliha taghli ghal
madwar 10 minuti. Kessah. Aghmel alkalin bis-soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju (4.21) qatra gatra sakemm
jibda jifforma l-idrossidu tal-kobalt iswed.

PROCEDURA

Zid 10 ml ta’ a¢idu acetiku (4.4) u zid is-soluzzjoni bl-ilma sa madwar 200 ml. Sahhan sakemm taghli. Bl-uzu
ta’ buretta, zid 20 ml tas-soluzzjoni ta’ 1-nitroso-2-naphthol; (4.6) qatra qatra, u hawwad kontinwament. Temm
billi thawwad b’'mod vigoruz sabiex il-precipitat jaghqad.

Iffiltra mill-grigjol tal-filtru li jkun intizen minn qabel (5.1). Hu hsieb li I-grigjol ma jinstaddx. B'dan fmohhok,
kun zgur li I-likwidu jibga’ I fuq mill-precipitat matul il-process ta’ filtrazzjoni.

Ahsel il-beaker bl-acidu acetiku dilwit (4.2) biex tnehhi l-precipitat kollu,7.1. ahsel il-materja fuq il-filtru bl-a¢idu
acetiku dilwit (4.5) imbaghad tliet darbiet b'ilma jahraq.

Nixxef fforn tat-tnixxif (5.2) £130 £ 2 °C sakemm jinkiseb piz kostanti.
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8.

4.1.
4.2.
4.3.

4.4.

4.5.

4.6.
4.7.

4.7.

ESPRESSJONI TAR-RIZULTATI
1 mg ta’ materja Co (C,,H4ONO);, 2H,O0 tikkorrispondi ghal 0,096381 mg Co.

[l-percentwali ta’ Kobalt (Co) fil-fertilizzant huwa moghti bi:

VxD
Co (%) = X x0,0096381x

ax
fejn:

X huwa l-piz fmg tal-precipitat;

V  huwa l-volum, fml, ta’ l-estratt miksub skond il-Metodu 10.1 jew il-Metodu 10.2;
a huwa l-volum fml ta’ l-alikwot mehud mill-ahhar dilwizzjoni;

D huwa l-fattur tad-dilwizzjoni ta’ dan l-alikwot;

M huwal-piz fi g tal-kampjun;

Metodu 10.7
DETERMINAZZJONI TAR-RAM FESTRATTI TA” FERTILIZZANT BIL-METODU TITRIMETRIKU

SKOP
Dan id-dokument jiddefinixxi I-procedura biex jigi ddeterminat ir-ram festratti ta’ fertilizzant.
QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-procedura hija applikabbli ghal estratti minn kampjuni ta’ fertilizzanti miksuba bil-Metodu 10.1 jew
il-Metodu 10.2 li ghalihom hija mitluba dikjarazzjoni tal-kontenut ta’ ram bid-Direttiva 89/530/KEE.

PRINCIPJU
Il-jonji li fihom ir-ram huma mnaqqsa fmezz aciduz bil-jodur tal-potassju:

2Cut"+ 41 T2 Cu + |,

Il5jodju mehlus b’dan il-mod jigi ttitrat b’soluzzjoni standard ta’ tiosulfat tas-sodju fil-prezenza tal-lamtu bhala
indikatur skond:

L, + 2 Na,5,0; - 2 Nal + Na;S,0
REAGENTI
Acidu nitriku (HNO;, p = 1,40 g/ml)
Urea [(NH,), C = 0]
Soluzzjoni ta’ bifluworidu ta’ l-ammonju (NH,HF,) 10 % w/fv
Zomm is-soluzzjoni frec¢ipjent tal-plastik.
Soluzzjoni ta’ idrossidu ta’ l-ammonju (1 + 1)
Hallat volum 1 ta’ ammonja (NH,OH, p: 0,9 g/ml) ma volum 1 ta’ ilma.
Soluzzjoni standard ta’ tiosulfat tas-sodju

Dewweb 7,812 g ta’ pentaidrat tat-tiosulfat tas-sodju (NA,S,045H,0) ma’ l-ilma fi flask volumetriku ta’ litru.
Din is-soluzzjoni trid tigi ppreparata b’tali mod li 1 ml = 2 mg Cu. Ghall-istabbilizzazzjoni, zid diversi qatriet
ta’ kloroforma. Din is-soluzzjoni ghandha tinzamm frecipjent tal-hgieg u ghandha tkun protetta mid-dawl.

Jodur tal-potassju (KI)

Soluzzjoni ta’ thiocyanate tal-potassju (KSCN) (25 % w/v)
Zomm din is-soluzzjoni frecipjent tal-plastik.

Soluzzjoni ta’ lamtu (madwar 0,5 %)

Poggi 2,5 g ta’ lamtu fbeaker ta’ 600 ml. Zid madwar 500 ml ta’ ilma. Ghalli waqt li thawwad. Kessah
ghat-temperatura tal-post. Is-soluzzjoni ghandha perjodu qasir ta’ preservazzjoni. ll-preservazzjoni taghha tista’
tigi estiza billi wiched izid madwar 10 mg ta’ jodur tal-merkurju.

PREPARAZZJONI TAS-SOLUZZJONI LI TRID TIGI ANALIZZATA

Preparazzjoni tas-soluzzjoni tar-ram

Ara I-Metodi 10.1 u 10.2.
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6.

6.2.

PROCEDURA
Preparazzjoni tas-soluzzjoni ghat-titrazzjoni

Poggi porzjon ta’ alikwot tas-soluzzjoni li jkun fiha mhux inqas minn 20-40 mg Cu fi flask Erlenmeyer ta’
500 ml.

Nehhi kull e¢cess ta’ ossignu prezenti billi tghalli ghal perjodu qasir. Zid sa volum ta’ madwar 100 ml ilma. Zid
5 ml ta’ ac¢idu nitriku (4.1), halliha tiftah taghli u halliha taghli ghal madwar nofs minuta.

Nehhi I-flask Erlenmeyer mill-apparat tat-tishin, Zid madwar 3 g ta’ urea (4.2) u kompli ghalli ghal madwar nofs
minuta.

Nehhi mill-apparat tat-tishin u zid 200 ml ta’ ilma kiesah. Fejn ikun hemm bzonn, kessah il-kontenut tal-flask
Erlenmeyer ghat-temperatura ambjentali.

Bil-mod, zid is-soluzzjoni ta’ idrossidu ta’ l-ammonja (4.4) sakemm is-soluzzjoni ssir blu, imbaghad zid 1 ml
zejda.

Zid 50 ml tas-soluzzjoni ta’ bifluworidu ta’ l-ammonju (4.3) u hawwad.

Zid 10 g ta’ jodur tal-potassju (4.6) u dewweb.

Titrazzjoni tas-soluzzjoni

Poggi l-flask Erlenmeyer fuq hawwada manjetika. Dahhal il-qasba fil-flask Erlenmeyer u l-hawwada ghall-velocita
mixtieqa.

Bl-uzu ta’ buretta, zid is-soluzzjoni standard ta’ tiosulfat tas-sodju (4.5) sakemm il-kulur kannella tal-jodju li
johrog mis-soluzzjoni ma jibqax daqshekk intens.

Zid 10 ml tas-soluzzjoni ta’ lamtu (4.8).
Kompli ddoza bis-soluzzjoni tat-tiosulfat tas-sodju (4.5) sakemm il-kulur vjola jkun kwazi telaq ghal kollox.

Zid 20 ml tas-soluzzjoni ta’ thiocyanate tal-potassju (4.7) u kompli t-titrazzjoni sakemm il-kulur blu fil-vjola jkun
telaq ghal kollox.

Innota l-volum tas-soluzzjoni ta’ tiosulfat uzata.

ESPRESSJONI TAR-RIZULTATI
1 ml ta’ soluzzjoni standard ta’ tiosulfat tas-sodju (4.5) tikkorrispondi ghal 2 mg Cu.

Il-percentwali ta’ ram fil-fertilizzant huwa moghti bi:

) =X s

fejn:

X huwa l-volum f'ml tas-soluzzjoni ta’ tiosulfat tas-sodju uzata;

V  huwa l-volum fml tas-soluzzjoni ta’ l-estratt skond il-Metodi 10.1 u 10.2;
a  huwa l-volum fml tal-porzjon alikwot;

M huwa l-piz fi grammi tal-kampjuntat-test ittrattat skond il-Metodi 10.1 u 10.2.

Metodu 10.8

DETERMINAZZJONI TAL-HADID FESTRATTI TA’ FERTILIZZANT BL-ISPETTROMETRIJA TA’ ASSORBIMENT

1.

4.2

4.3.

ATOMIKU

SKOP
Dan id-dokument jiddeskrivi I-procedura biex jigi ddeterminat il-hadid festratti ta’ fertilizzant.
QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-procedura hija applikabbli ghal estratti minn kampjuni ta’ fertilizzanti miksuba bil-Metodi 10.1 u 10.2
li ghalihom hija mitluba dikjarazzjoni tal-hadid totali u/jew li jinhall bl-ilma mid-Direttiva 89/530/KEE.

PRINCIPJU

Wara trattament u tahlit addattat ta’ l-estratt, jigi ddeterminat il-kontenut ta’ hadid bl-ispettrometrija ta’
assorbiment atomiku.

REAGENTI

Soluzzjoni ta” acidu idrokloriku, madwar 6 M
Ara -Metodu 10.4, (4.1).

Soluzzjoni ta’ acidu idrokloriku, madwar 0,5 M
Ara I-Metodu 10.4, (4.2).

Soluzzjoni ta’ perossidu ta’ l-idrogenu (30 % H,0,, d = 1,11 g/ml), minghajr mikro-elementi
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4.4,

4.5.
4.5.1.

6.2

7.2.

7.3.

Soluzzjonijiet tal-melh tal-lantanum (10g ta’ La ghal kull litru)
Ara I-Metodu 10.4, (4.3).

Soluzzjoni ta’ kalibrar tal-hadid

Soluzzjoni ta’ stokk tal-hadid (1 000 pg/ml)

Fbeaker ta’ 500 ml, kejjel sa l-eqreb 0,1 mg, 1 g ta’ wajer tal-hadid pur, zid 200 ml ta’ a¢idu idrokloriku 6 M
(4.1) u 15 ml tas-soluzzjoni ta’ perossidu ta’ l-idrogenu (4.3). Sahhan fuq hotplate sakemm il-hadid ikun dab
ghal kollox. Meta jkun kesah, ittrasferixxi b'mod kwantitattiv ghal gewwa flask volumetriku ta’ 1 000 ml. Zid
il-volum bl-ilma u hawwad sew.

. Soluzzjoni tat-thaddim tal-hadid (100 pg/ml)

Poggi 20 ml tas-soluzzjoni stokk (4.5.1) fi flask volumetriku ta’ 200 ml. Zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ acidu
idrokloriku 0,5 M (4.2) u hawwad sew.

APPARAT

Spettrometru ta’ assorbiment atomiku: ara I-Metodu 10.4 (5). L-istrument ghandu jkun mghammar b’sors ta’
raggi karatteristici tal-hadid (248,3 nm).

PREPARAZZJONI TAS-SOLUZZJONI LI TRID TIGI ANALIZZATA

Soluzzjoni ta’ l-estratt tal-hadid

Ara I-Metodi 10.1 ufjew 10.2 u, jekk addattat, 10.3.

Preparazzjoni tas-soluzzjoni tat-test

Ara I-Metodu 10.4 (6.2). Is-soluzzjoni tat-test ghandu jkollha 10 % (v/v) ta’ soluzzjoni tal-melh tal-lantanum.

PROCEDURA

Preparazzjoni tas-soluzzjoni

blank. Ara 1-Metodu 10.4 (7.1). Is-soluzzjoni blank ghandu jkollha 10 % (v/v) tas-soluzzjoni tal-melh
tal-lantanum uzata £6.2.

Preparazzjoni tas-soluzzjonijiet ta’ kalibrar
Ara I-Metodu 10.4 (7.2).

Ghall-ahjar skala ta’ determinazzjoni ta’ 0 sa 10 pg/ml ta’ hadid, poggi 0, 2, 4, 8, u 10 ml rispettivament ta’
soluzzjoni ta’ thaddim (4.5.2) f'serje ta’ flasks volumetric¢i ta’ 100 ml. Jekk ikun hemm bzonn aggusta
l-konéentrazzjoni ta’ acidu idrokloriku kemm jista’ jkun l-eqreb ta’ dik tas-soluzzjoni tat-test. Zid 10 ml
tas-soluzzjoni ta’ melh tal-lantanum uzata £'6.2. Zid sal-volum bis-soluzzjoni ta’ a¢idu idrokloriku 0,5 M (4.2)
u hawwad sew. Dawn is-soluzzjonijiet fihom 0, 2, 4, 6, 8 u 10 pg/ml ta’ hadid, rispettivament.

Determinazzjoni

Ara -Metodu 10.4, (7.3). Ipprepara l-ispettrometru (5) ghall-kejl fwavelength ta’ 248,3 nm.

ESPRESSJONI TAR-RIZULTATI
Ara I-Metodu 10.4, (8).
Il-percentwali ta’ hadid fil-fertilizzant huwa moghti bi:

Fe (%) = [(X-X,)x V x D]/(M x10°)
Jekk jintuza I-Metodu 10.3:

Fe (%) = [(XX,)* V x2D]/(M x10")
fejn:
Fe  hija I-kwantita ta’ hadid espressa bhala percentwali tal-fertilizzant;
X,  hija l-koncentrazzjoni fug/ml tas-soluzzjoni tat-test (6.2);
Xy,  hija I-koncentrazzjoni fpg/ml tas-soluzzjoni blank (7,1);
V  huwa l-volum fml ta’ l-estratt miksub skond skond il-Metodu 10.1 jew 10.2;

D  huwa l-fattur ta’ dilwizzjoni mwettqa 6,2;
M huwa l-piz fi grammi tal-kampjun tat-test mehud skond il-Metodu 10.1 jew 10.2.

Kalkolu tal-fattur ta’ dilwizzjoni D: Jekk (a,), (a,), (@3),.... (a;,) u (a) huma porzjonijiet alikwoti u (v;), (v,), (v3),...,

(v;) u (100) huma l-volumi fml li jikkorrispondu ghad-dilwizzjonijiet rispettivi taghhom, il-fattur
tad-dilwizzjoni D huwa moghti bi:

D= (vyfay)x(vyfa,)x(vsfaz)x- - - x(vifa)(100]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.

Metodu 10.9

DETERMINAZZJONI TAL-MANGANIZ FESTRATTI TA’ FERTILIZZANT BIT-TITRAZZJONI

SKOP

Dan id-dokument jiddeskrivi I-procedura biex jigi ddeterminat il-manganiz festratti ta’ fertilizzant.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-procedura hija applikabbli ghal estratti minn kampjuni ta’ fertilizzanti miksuba bil-Metodu 10.1 u 10.2
li ghalihom hija mitluba dikjarazzjoni tal-manganiz mid-Direttiva 89/530/KEE.

PRINCIPJU

Jekk il-jonji tal-klrorur huma prezenti fl-estratt, dawn jitnehhew bit-toghlija ta’ l-estratt bl-acidu sulfuriku.
Il-manganiz jigi ossidizzat bil-bismutat tas-sodju fmezz ta’ acidu nitriku. Il-permanganat iffurmat huwa
mnaqqas b'eccess ta’ sulfat tal-hadid. Dan l-eccess jigi ttitrat b'soluzzjoni ta’ permanganat tal-potassju.

REAGENTI

Acidu sulfuriku kkoncentrat (H,SO,, p = 1.84 g/ml)

Acidu sulfuriku, madwar 9 M

Battenzjoni, hallat volum 1 ta’ acidu sulfuriku kkoncentrat (4.1) ma’ volum 1 ta’ ilma.
Acidu nitriku, 6 M

Hallat 3 volumi ta’ a¢idu nitriku (HNO;, p = 1,40 g/ml) ma’ erba’ volumi ta’ ilma.
Acidu nitriku, 0,3 M

Hallat volum 1 ta’ acidu nitriku 6 M ma’ 19-il volum ta’ ilma.

Bismutat tas-sodju (NaBiO5) (85 %)

Kieselguhr

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

Soluzzjoni ta’ sulfat tal-hadid, 0,15 M

Dewweb 41,5 g ta’ heptaidrat ta’ sulfat tal-hadid (FeSO,, 7H,0) fi flask volumetriku ta’ litru.Zid 25 ml ta’ a¢idu
sulfuriku kkoncentrat (4.1) u 25 ml ta’ acidu fosforiku (4.7). Zid sa 1 000 ml. Hawwad.

Soluzzjoni ta’ permanganat tal-potassju, 0,020 M

Izen 3,160 g ta’ permanganat tal-potassju (KMnO,) sa 0,1 mg. Dewweb u zid sa 1 000 ml bl-ilma.

Soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda, 0,1 M

Dewweb 1,7 g ta’ nitrat tal-fidda (AgNO;) fl-ilma u zid sa 100 ml.

APPARAT
Grigjol ta’ filtru P16/ISO 4793, porozita 4, volum 50 ml, immunat fuq flask ta’ filtrazzjoni ta’ 500 ml.

Hawwada manjetika.

PREPARAZZJONI TAS-SOLUZZJONI LI TRID TIGI ANALIZZATA

Soluzzjoni ta’ l-estratt tal-manganiz

Ara -Metodi 10.1 u 10.2. Jekk mhux maghruf jekk hemmx jonji tal-klorur, ghamel test fuq soluzzjoni b’qatra
wahda tas-soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda (4.10).

Fin-nuqqas ta’ jonji tal-klorur, poggi alikwot ta’ l-estratt li jkun fih minn 10 sa 20 mg ta’ manganiz fbeaker
tawwali ta’ 400 ml. Gib ghal volum ta’ madwar 25ml jew bl-evaporazzjoni jew biz-zieda ta’ ilma. Zid 2 ml ta’
acidu sulfuriku kkoncentrat (4.1).

Jekk ikunu prezenti jonji tal-klorur, hemm bzonn li dawn jitnehhew kif gej:

Poggi alikwot ta’ l-estratt li jkun fih minn 10 sa 20 mg ta’ manganiz fbeaker tawwali ta’ 400 ml. Zid 5 ml ta’
acidu sulfuriku 9 M (4.2). Taht ghata tad-dhahen, hallih jiftah jaghli fuq bazi li ssahhan u hallih jaghli sakemm
jibdew hergin hafna dhahen bojod. Kompli sakemm il-volum jonqos sa madwar 2 ml (rita rqiqa ta’ likwidu bhal
xiropp fil-qiegh tal-beaker). Hallih jiksah ghat-temperatura tal-post.

Battenzjoni, zid 25 ml ta’ ilma u ghal darb’ohra vverifika I-prezenza ta’ kloruri b'qatra wahda tas-soluzzjoni ta’
nitrat tal-fidda (1.10). Jekk ikun ghad fadal il-kloruri, rrepeti l-operazzjoni wara li zzid 5 ml ta’ acidu sulfuriku
9 M (4.2).
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PROCEDURA

Zid 25 ml ta’ a¢idu nitriku 6 M (4.3) u 2,5 g ta’ bismutat tas-sodju (4.5) fbeaker ta’ 400 ml li jkun fih is-soluzzjoni
tat-test. Hawwad sew ghal tliet minuti bil-hawwada manjetika (5.2).

Zid 50 ml ta’ a¢idu nitriku 0,3 M (4.4) u erga’ hawwad. Iffiltra in vacuo minn gewwa grigjol (5.1), li l-giegh tieghu
ikun miksi bil-Keiselguhr (4.6). Ahsel il-grigjol diversi drabi bl-acidu nitriku 0,3 M (4.4) sakemm jinkiseb filtrat
minghajr kulur.

Ittrasferixxi l-filtrat u s-soluzzjoni tal-hasil fbeaker ta’ 500 ml. Hawwad u zid 25 ml tas-soluzzjoni tas-sulfat
tal-hadid 0,15 M (4.8). Jekk il-filtrat isir isfar wara z-zieda tas-sulfat tal-hadid, zid 3 ml ta’ acidu ortofosforiku
15 M (4.7).

Bl-uzu ta’ buretta, ttitra l-ecCess ta’ sulfat tal-hadid b’soluzzjoni ta’ permanganat tal-potassju 0,02 M (4.9)
sakemm it-tahlita ssir roza, fejn il-kulur jibqa’ stabbli ghal minuta. Aghmel test blank bl-istess kundizzjonijiet,
billi thalli barra l-kampjun tat-test.

Nota: Is-soluzzjoni ossidizzata m’ghandhiex tigi fkuntatt mal-lastiku.

ESPRESSJONI TAR-RIZULTATI

1 ml ta’ soluzzjoni ta’ permanganat tal-potassju 0,02 M tikkorrispondi ghal 1,099 mg ta’ manganiz (Mn)
Il-percentwali ta” manganiz fil-fertilizzant huwa moghti bi:

M (%) = (X,-X)x0,1099——

fejn:

X, huwa l-volum fml ta’ permanganat uzat ghall-blank;

X, huwa l-volum fml tal-permanganat uzat fil-kampjun tat-test;

V  huwa l-volum fml tas-soluzzjoni ta’ l-estratt skond il-Metodi 10.1 u 10.2;

a  huwa l-volum fml tal-porzjon alikwot mehud mill-estratt;

M huwa l-piz fi g tal-kampjun tat-test.

Metodu 10.10

DETERMINAZZJONI TAL-MOLIBDENU FESTRATTI TA’ FERTILIZZANT BIL-METODU GRAVIMETRIKU

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

BIL-8-HYDROXYQUINOLINE

SKOP

Dan id-dokument jiddeskrivi I-procedura biex jigi ddeterminat il-molibdenu festratti ta’ fertilizzant.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-procedura hija applikabbli ghal estratti minn kampjuni ta’ fertilizzanti miksuba bil-Metodu 10.1 u 10.2
li ghalihom hija mitluba dikjarazzjoni tal-molibdenu bid-Direttiva 89/530/KEE.

PRINCIPJU

Il-livell ta” molibdenu huwa ddeterminat bis-separazzjoni tal-molybdenyl oxinate fkundizzjonijiet specifici.
REAGENTI

Soluzzjoni ta’ acidu sulfuriku, bejn wiched u ichor 1 M.

Battenzjoni ferra 55 ml ta’ acidu sulfuriku (H,SO,, p = 1,84 g/ml) fi flask volumetriku ta’ litru li jkun fih 800 ml
ta’ ilma. Hawwad. Wara li jiksah, zid sa litru. Hawwad.

Soluzzjoni ta’ ammonja dilwita (1: 3)

Hallat volum 1 ta’ soluzzjoni ta’ ammonja kkoncentrata (NH,OH, p = 0,9 g/ml) ma’ 3 volumi ta’ ilma.
Soluzzjoni ta” acidu acetiku dilwit (1: 3)

Hallat volum 1 ta’ acidu acetiku kkoncentrat (99,7 % CH;COOH, p = 1,049 g/ml) ma’ 3 volumi ta’ ilma.

Soluzzjoni ta’ melh tad-disodju ta’ l-acidu ethylene diamine tetraacetic (EDTA)

Dewweb 5 g ta’ Na,EDTA fl-ilma fi flask volumetriku ta’ 100 ml. Zid sal-marka ta’ kalibrar u hawwad.

Soluzzjoni buffer

Fi flask volumetriku ta’ 100 ml dewweb 15 ml ta’ a¢idu acetiku kkoncentrat u 30 g ta’ acetat ta’ l-ammonja
fl-ilma.Zid sa 100 ml.
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4.6.

5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

7.2

7.3.

Soluzzjoni 7-Hydroxyquinoline7.1.oxine)

Fi flask volumetriku ta’ 100 ml dewweb 3 g ta’ 8-hydroxyquinoline £'5 ml ta’ acidu acetiku kkoncentrat. Zid 80 ml
ta’ ilma. Zid is-soluzzjoni ta’ ammonja (4.2) qatra qatra sakemm is-soluzzjoni tiddardar, imbaghad zid l-a¢idu
acetiku (4.3) sakemm is-soluzzjoni terga’ ticcara.

Zid sa 100 bl-ilma.

APPARAT

Grigjol filtru P16/ISO4793, porozita 4, volum 30 ml.

Meter tal-pH b’elettrodu tal-hgieg.

Forn tat-tnixxif bejn 130 sa 135 °C.

PREPARAZZJONI TAS-SOLUZZJONI LI TRID TIGI ANALIZZATA
Preparazzjoni tas-soluzzjoni tal-molibdenu. Ara I-Metodu 10.1 u I-Metodu 10.2.
PROCEDURA

Preparazzjoni tas-soluzzjoni tat-test

Poggi porzjon alikwot li fih minn 25 sa 100 mg Mo fbeaker ta’ 250 ml. Zid il-volum sa 50 ml bl-ilma.
Aggusta din is-soluzzjoni ghal pH ta’ 5 billi 7zid is-soluzzjoni ta’ acidu sulfuriku (4.1) qatra qatra. Zid 15 ml
tas-soluzzjoni EDTA (4.4), imbaghad 5 ml tas-soluzzjoni buffer (4.5). Zid sa madwar 80 ml bl-ilma.

Il-ksib u l-hasil tal-precipitat

Il-ksib tal-precipitat.

Sahhan is-soluzzjoni kemm kemm. Waqt li thawwad il-hin kollu, zid is-soluzzjoni ta’ oxine (4.6). Kompli
s-separazzjoni sakemm ma tibqax tigi osservata formazzjoni ta’ depozitu. Zid aktar reagent sakemm
is-soluzzjoni li tghum fwicc il-likwidu ssir safra. Normalment, kwantita ta’ 20 ml ghandha tkun bizzejjed.
Kompli sahhan il-materja kemm kemm ghal zewg jew tliet minuti.

Filtrazzjoni u hasil

Iffiltra minn gewwa grigjol filtru (5.1). Lahlah ghal diversi drabi b20 ml ta’ ilma jahraq. L-ilma tat-tlahlih ghandu
bil-mod il-mod isir minghajr kulur, li juri li I-oxine ma ghadux prezenti.

Il-kalkolu tal-precipitat
Nixxef il-precipitat £130 sa 135 °C ghal piz kostanti (ta’ l-anqas ghal siegha)
Halli jiksah f'dessikatur, imbaghad izen.

ESPRESSJONI TAR-RIZULTATI
1 mg ta’ molybdenyl oxinate, MoO,(CyHzON,), tikkorrispondi ghal 0,2305 mg Mo.
Il-percentwali ta” molibdenu fil-fertilizzant huwa moghti bi:

X

Mo (%) = X x0,02305x

axM
fejn:
X huwa l-piz fmg tal-precipitat ta’ molybdenyl oxinate;
huwa l-volum fml tas-soluzzjoni ta’ l-estratt skond il-Metodi 10.1 jew 10.2;
a huwa l-volum fml ta’ l-alikwot mehud mill-ahhar dilwizzjoni;
D huwa I-fattur tad-dilwizzjoni ta’ l-alikwot;

M huwa l-piz fi g tal-kampjun tat-test.

Metodu 10.11

DETERMINAZZJONI TAZ-ZINGU FESTRATTI TA’ FERTILIZZANT BL-ISPETTROMETRIJA TA’ ASSORBIMENT

ATOMIKU

SKOP

Dan id-dokument jiddeskrivi I-procedura biex jigi ddeterminat iz-zingu festratti tal-fertilizzant.

QASAM TA’ APPLIKAZZJONI

Din il-procedura hija applikabbli ghal estratti minn kampjuni ta’ fertilizzanti miksuba bil-Metodu 10.1 jew 10.2
li ghalihom hija mitluba dikjarazzjoni taz-zingu bid-Direttiva 89/530/KEE.
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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.

PRINCIPJU

Wara trattament u tahlit addattat ta’ l-estratt, il-livell ta’ Zingu huwa ddeterminat bl-ispettrometrija ta’
assorbiment atomiku.

REAGENTI

Soluzzjoni ta’ a¢idu idrokloriku, madwar 6 M

Ara -Metodu 10.4, (4,1).

Soluzzjoni ta’ a¢idu idrokloriku, madwar 0,5 M

Ara -Metodu 10.4, (4.2).

Soluzzjonijiet tal-melh tal-lantanum (10 g ta’ La ghal kull litru)
Ara -Metodu 10.4. (4.3).

Soluzzjoni ta’ kalibrar taz-zingu

Soluzzjoni stokk taz-zingu (1 000 pg/ml)

Fi flask volumetriku ta’ 1 000 ml dewweb 1 g ta’ trab jew frak taz-zingu li jkun intizen sa 0,1 mg £25 ml ta’
acidu idrokloriku 6 M (4.1). Meta jkun dab ghal kollox, zid il-volum bl-ilma u hawwad sew.

Soluzzjoni tat-thaddim taz-zingu (100 pg/ml)

Fi flask volumetriku ta’ 200 ml, hallat 20 ml tas-soluzzjoni stokk (4.4.1) fsoluzzjoni ta’ a¢idu idrokloriku 0,5
M (4.2). Zid sa volum bis-soluzzjoni ta’ ac¢idu idrokloriku 0,5 M u hawwad sew.

APPARAT
Spettrometru ta’ assorbiment atomiku
Ara [-Metodu 10.4, (5). L-apparat ghandu jigi mghammar b’sors ta’ linji karatteristici taz-zingu (213,8 nm).

L-ispettrometru ghandu jippermetti li ssir korrezzjoni fl-isfond.

PREPARAZZJONI TAS-SOLUZZJONI LI TRID TIGI ANALIZZATA

Soluzzjoni ta’ l-estratt taz-zingu

Ara I-Metodi 10.1 ufjew 10.2.

Preparazzjoni tas-soluzzjoni tat-test

Ara 1-Metodu 10.4 (6.2). Is-soluzzjoni tat-test ghandu jkollha 10 % bil-volum ta’ soluzzjoni tal-melh
tal-lantanum (4.3).

PROCEDURA

Preparazzjoni tas-soluzzjoni blank

Ara I-Metodu 10.4, (7.1). Is-soluzzjoni blank ghandu jkollha 10 % bil-volum tas-soluzzjoni tal-melh
tal-lantanum uzata £6.2.

Preparazzjoni tas-soluzzjonijiet ta’ kalibrar
Ara -Metodu 10.4 (7.2).

Ghall-ahjar intervall ta’ 0 sa 5 pg/ml ta’ zingu, poggi 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 u 5 ml rispettivament tas-soluzzjoni ta’
thaddim (4.4.2) fserje ta’ flasks volumetri¢i ta” 100 ml. Fejn ikun hemm bzonn, aggusta l-koncentrazzjoni ta’
a¢idu idrokloriku biex iggibha l-aktar grib possibli ta’ dik tas-soluzzjoni tat-test. Zid 10 ml tas-soluzzjoni
tal-melh tal-lantanum uzata £(6.2) ma’ kull flixkun volumetriku. Zid sa 100 ml bis-soluzzjoni ta’ a¢idu
idrokloriku 0,5 M (4.2) u hawwad sew.

Dawn is-soluzzjonijiet jista’ jkun fihom, rispettivament: 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 u 5 pg/ml ta’ zingu.

Determinazzjoni

Ara I-Metodu 10.4, (7.3). Ipprepara l-ispettrometru (5) ghall-kejl fwavelength ta’ 213,8 nm.

ESPRESSJONI TAR-RIZULTATI
Ara -Metodu 10.4 (8)

[l-percentwali ta’ zingu fil-fertilizzant huwa moghti bi:

Zn (%) = [(XxX,)* V x D]/(M x10°)
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Jekk intuza l-metodu 10.3:
Zn (%) = [(X-X,)* V x2D]/(M x10°)
fejn:
Zn hija l-kwantita ta’ zingu espressa bhala percentwali tal-fertilizzant;
X, hija l-koncentrazzjoni fpg/ml tas-soluzzjoni tat-test;
X, hija l-koncentrazzjoni fug/ml tas-soluzzjoni blank;
V  huwa l-volum fml tas-soluzzjoni ta’ l-estratt miksub skond il-Metodu 10.1 jew 10.2;
D  huwa I-fattur li jikkorrispondi ghad-dilwizzjoni li saret £(6.2);
M huwa l-piz fi g tal-kampjun tat-twst mehud skond il-Metodu 10.1 jew 10.2.

Kalkolu tal-fattur ta’ dilwizzjoni D: fejn (a,), (a,), (@3),..... () u (a) huma l-porzjonijiet alikwotti successivi u
(v1), (V3), (v3),-., (v1) u (100) huma l-volumi li jikkorrispondu ghad-dilwizzjonijiet rispettivi taghhom, il-fattur
ta’ dilwizzjoni D ghandu jkun:

D = (v)fa)) x (V,fa,) ¥ (vfa;) x - -+ x (vfa) x (100/a)”



