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32003R2003
L 304/1 URADNY VESTNIK EUROPSKE] UNIE 21.11.2003

NARIADENIE EUROPSKEHO PARLAMENTU A RADY (ES) & 2003/2003
z 13. oktdbra 2003

o0 hnojivich

(Text s vyznamom pre EHP)

EUROPSKY PARLAMENT A RADA EUROPSKEJ UNIE,

so zretefom na Zmluvu o zalozeni Eurdpskeho spolocenstva,
a najmdi na jej ¢lanok 95,

so zretelom na ndvrh Komisie (1),

so zretelom na stanovisko Eurépskeho hospodérskeho a socidl-
neho vyboru (?),

konanim v zhode s postupom ustanovenym v ¢lanku 251 tejto
zmluvy (3),

kedZe:

(1)

Smernica Rady 76/116/EHS z 18. decembra 1975 o apro-
ximdcii pravnych predpisov ¢lenskych stitov o hnoji-
vach (%), smernica Rady 80/876/EHS z 15. jala 1980
o aproximdcii pravnych predpisoch ¢lenskych statov o jed-
nozlozkovych hnojivich typu dusi¢nanu aménneho
s vysokym obsahom dusika (°), smernica Komisie
87/94/EHS z 8. decembra 1986 o aproximadcii pravnych
predpisov ¢lenskych §titov o postupoch kontroly vlastno-
sti, limitov a odolnosti voéi vybuchu pri jednozlozkovych
hnojivach typu dusi¢nanu aménneho s vysokym obsahom
dusika (%) a smernica Komisie 77/535/EHS z 22. jiina 1977
o aproximdcii pravnych predpisov ¢lenskych §ttov, tyka-
jucich sa metdd vzorkovania a analyzy hnojiv (7), boli

U.v.ESC51E, 26.2.2002,5.1aU.v.ES C 227 E, 24.9.2002, 5. 503.

U.v. ES C 80, 3.4.2002, 5. 6. )

Stanovisko Eurdpskeho parlamentu z 10. aprila 2002 (U.v. ES C 127
E, 29.5.2002, 5. 160), spolocnd pozicia Rady zo 14. aprila 2003 (U.
v. EU C 153 E, 1.7.2003, 5. 56) a rozhodnutie Eurépskeho parla-
mentu z 2. septembra 2003 (eSte neuverejnené v Giradnom vestniku).
U.v.ESL 24, 30.1.1976, s. 21. Smernica zmenend a doplnend smer-
nicou Eurdpskeho parlamentu a Rady 98/97/ES (U. v. ES L 18,
23.1.1999, s. 60).

U.v.ESL 250, 23.9.1980, s. 7. Smernica zmenend a doplnend smer-
nicou 97/63/ES Eurépskeho parlamentu a Rady (U. v. ES L 335,
6.12.1997, s. 15).

U.v.ESL 38,7.2.1987, s. 1. Smernica zmenen4 a doplnend smerni-
cou 88/126/EHS (U.v. ES L 63, 9.3.1988, 5. 12).
U.v.ESL213,22.8.1977, s. 1. Smernica zmenend a doplnend smer-
nicou 95/8/ES (U. v. ES L 86, 20.4.1995, s. 41).

niekolkokrt zdsadne zmenené a doplnené. V stlade
s ozndmenim Komisie Eurdépskemu parlamentu a Rade
,Jednoduchsie pravne predpisy pre vnatorny trh* (SLIM)
a akénym pldnom pre jednotny trh, by sa tieto smernice
v zaujme jasnosti mali zrusit a nahradit jedinym pravnym
nastrojom.

Prévne predpisy spolocenstva o hnojivéch st svojim obsa-
hom velmi odborné. Nariadenie je preto najvhodnej$im
pravnym ndstrojom, lebo priamo kladie na vyrobcov pre-
sné poziadavky, ktoré sa maja uplatiiovat v rovnakom case
a rovnakym spdsobom v celom spoloéenstve.

V kazdom ¢lenskom $tdte musia hnojivd vykazovat urcité
technické parametre stanovené zdvdznymi predpismi.
Tieto ustanovenia, ktoré sa tykajii najma zloZenia a defini-
cie druhov hnojiv, oznacenia tychto typov, ich identifikd-
cie a balenia sa v jednotlivych ¢lenskych statoch lisia. Svo-
jim nestladom brzdia obchod vo vnitri spolocenstva,
a preto by sa mali harmonizovat.

Ciel navrhovaného opatrenia, konkrétne na zabezpecenie
vnitorného trhu s hnojivami, ¢lenské $tity nemozu uspo-
kojivo dosiahnut, ak neexistuji spolo¢né technické krité-
rid, a preto sa mozu, z dovodu Géinnejsieho opatrenia, lep-
Sie dosiahnut na Grovni spoloCenstva, spolocenstvo moze
prijat opatrenia v stlade so zdsadou subsidiarity podla
ustanovenia ¢lanku 5 zmluvy. V stlade so zdsadou propor-
cionality podla ustanovenia v uvedenom ¢lanku, toto
nariadenie nepresahuje hranice potrebné na dosiahnutie
tohto ciela.

Na drovni spoloéenstva je potrebné urcit oznacovanie,
definiciu a zloZenie ur¢itych hnojiv (hnojivé ES).

Mali by sa ustanovit aj pravidla spolocenstva pre identifi-
kéciu, vystopovatelnost a oznacenie hnojiv ES na uzédve-
roch obalov.

Na trovni spolocenstva je potrebné urcit postup, ktory sa
bude dodrziavat v pripadoch, ak ¢lensky $tat bude pova-
zovat za nutné obmedzit umiestnenie hnojiv ES na trh.
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(10)

(11)

(12)

(13)

(14)

Vyroba hnojiv podlicha v roznej miere odchylkam od
vyrobnych postupov alebo zdkladnych surovin. Odber
vzoriek a analytické postupy mozu tiez obsahovat
odchylky. Preto je potrebné schvalit tolerancie deklarova-
ného obsahu zivin. V zdujme polnohospodarskeho pouzi-
vatela sa odporaca udrzat tieto tolerancie v Gizkych hrani-
ciach.

Uradné kontroly sdladu hnojiv ES s poziadavkami tohto
nariadenia tykajtcimi sa kvality a zloZenia by mali vyko-
navat laboratérid schvélené ¢lenskymi $tatmi a ozndmené
Komisii.

Dusi¢nan aménny je podstatnou zlozkou roznych produk-
tov, z ktorych niektoré si uréené na pouzitie ako hnojivd
a iné ako vybusniny. Vzhladom na osobitny charakter
hnojiv s dusiénanom aménnym s vysokym obsahom
dusika a na nasledné poziadavky tykajiice sa verejnej bez-
pecnosti, zdravia a ochrany pracujicich je potrebné urcit
dodato¢né pravidld spolocenstva pre hnojivd ES tohto

typu.

Niektoré z tychto produktov by mohli byt nebezpecné
a v urditych situdcidch pouzité na iné tcely ako na tie,
na ktoré boli uréené. To by mohlo ohrozit bezpe¢nost
0s0b a majetku. Vyrobcovia by preto mali byt povinni pri-
jat primerané kroky, aby zabrénili takémuto pouzitiu,
a najmi aby zabezpedili vystopovatelnost takychto hnojiv.

V zaujme verejnej bezpecnosti je osobitne dolezité urcit
na tirovni spolocenstva charakteristiky a vlastnosti odlisu-
jice hnojivéd ES s dusi¢nanom aménnym s vysokym obsa-
hom dusika od typov dusi¢nanu aménneho pouzivaného
pri vyrobe produktov vyuZzivanych ako vybusniny.

Hnojivéd ES s dusiénanom aménnym s vysokym obsahom
dusika by mali vyhovovat ur¢itym charakteristikim tak,
aby sa zabezpedila ich neskodnost. Vyrobcovia by mali
zabezpedit, aby vietky hnojivd ES s dusi¢cnanom aménnym
s vysokym obsahom dusika presli skiiskou odolnosti proti
vybuchu skor, ako bud tieto hnojivd umiestnené na trhu.

Musia sa ustanovit pravidld met6éd uzavretych tepelnych
cyklov dokonca aj vtedy, ked tieto metddy nemusia nevyh-
nutne modelovat vietky podmienky vznikajiice pocas pre-
pravy a skladovania.

Hnojivd mozu byt znecistené latkami, ktoré mozu poten-
cidlne predstavovat riziko pre zdravie fudi a zvierat a pre
zivotné prostredie. V nadviznosti na stanovisko Vedec-
kého vyboru pre toxicitu, ekotoxicitu a Zivotné prostredie
(SCTEE) md Komisia v timysle riesit otdzku netimyselného
znedistenia minerdlnych hnojiv kadmiom a tam, kde to
bude primerané, navrhne nariadenie, ktoré md v dmysle
predlozit Eurépskemu parlamentu a Rade. Ak je to prime-
rané, vykond sa podobnd revizia v pripade inych znecistu-
jucich latok.

(16)

(18)

Je vhodné urcit postup, ktory bude musiet dodrziavat
kazdy vyrobca alebo jeho zastupca, ktorf si budii Zelat, aby
novy druh hnojiva bol zaradeny do prilohy I na tcely jeho
oznacenia ako ,hnojivo ES*.

Opatrenia potrebné na zavedenie tohto nariadenia by sa
mali schvilit v silade s rozhodnutim Rady 1999/468/ES
z 28. juna 1999, ktorym sa ustanovuji postupy na vykon
realiza¢nych pravomoci poskytnutych Komisii (*).

Clenské 3taty by mali urcit pokuty za porusenie ustanoven{
tohto nariadenia. MoZu stanovit, Ze vyrobca, ktory porusi
¢lanok 27, bude pokutovany sumou zodpovedajicou
desatndsobku trhovej hodnoty dodévky, ktord nebude
vyhovovat.

Smernice  76/116/EHS, 77/535[EHS,
a 87/94/EHS by sa mali zrusit,

80/876/EHS

PRIJALI TOTO NARIADENIE:

HLAVA I

VSEOBECNE USTANOVENIA

KAPITOLA 1

Rozsah platnosti a definicie

Cldnok 1

Rozsah platnosti

Toto nariadenie plati pre produkty, ktoré st umiestiiované na trhu
ako hnojiva oznacené ako ,hnojiva ES*“.

Clanok 2

Definicie

Na tcely tohto nariadenia platia tieto definicie:

,Hnojivo® je materidl, ktorého hlavnd funkcia je poskytovat

rastlindm Ziviny.

,Primarna Zzivina“ znamend iba prvky dusik, fosfor a draslik.

,Sekunddrna Zivina“ znamend prvky vépnik, horcik, sodik

a sira.

,MikrozZiviny* znamend prvky bér, kobalt, med, Zelezo, man-

gan, molybdén a zinok, podstatné pre rast rastlin v mnoz-
stvach, ktoré st malé v porovnani s mnoZstvami primarnych
a sekunddrnych Zivin.

Q)

U.v.ES L 184,17.7.1999, s. 23.
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e) ,Anorganické hnojivo” znamena hnojivo, v ktorom st dekla- t) ,Eurépska norma“znamend normy CEN (Eurépsky vybor pre

rované ziviny vo forme minerdlov ziskanych extrakciou alebo
fyzikdlnymi afalebo chemickymi technol6giami. Kydnamid
vapenaty, mocovina a jej kondenza¢né produkty a derivaty
a hnojivd obsahujice mikroziviny vo forme cheldtu alebo
komplexu mozu byt konvenéne oznacené za anorganické
hnojivd.

,MikroZivina vo forme cheldtu“ znamend mikroZivinu, ktord
je sucastou jednej z organickych molekdl uvedenych v oddieli
E.3.1 prilohy L

,Mikrozivina vo forme komplexu“ znamend mikroZzivinu,
ktora je sticastou jednej z molekdl uvedenych v oddieli E.3.2
prilohy L

,Typ hnojiv* znamend hnojiva so spolo¢nym typovym ozna-
¢enim uvedenym v prilohe 1.

,Jednozlozkové hnojivo“ znamend hnojivo obsahujtce dusik,
fosfor alebo draslik s deklarovatelnym obsahom iba jednej
z primarnych zivin.

,Viaczlozkové hnojivo“ znamend hnojivo s deklarovatelnym
obsahom asponi dvoch z primdrnych Zzivin a ziskané che-
micky alebo zmiesavanim alebo kombindciou oboch tychto
postupov.

,Komplexné hnojivo“ znamend viaczlozkové hnojivo ziskané
chemickou reakciou, z roztoku alebo vo svojom tuhom sku-
penstve granuldciou, s deklarovatelnym obsahom aspon
dvoch z primarnych Zivin. V tuhom stave kazda granula obsa-
huje v3etky Ziviny v ich deklarovanom zlozeni.

,Zmie$ané hnojivo“ znamend hnojivo ziskané suchym miesa-
nim roznych hnojiv bez chemickej reakcie.

,Listové hnojivo“ znamend hnojivo vhodné na pouzitie
na listy plodiny a na prijem Zivin cez tieto listy.

,Tekuté hnojivo“ znamend hnojivo v suspenzii alebo v rozto-
ku.

,Hnojivo v roztoku“ znamend tekuté hnojivo neobsahujiice
tuhé castice.

,Hnojivo v suspenzii“ znamena dvojfdzové hnojivo, v ktorom
st tuhé castice vo forme suspenzie v kvapalnej faze.

,Deklardcia“ znamend uvedenie mnoZstva Zivin, vrtane ich
foriem a rozpustnosti zarucenej v zadanej tolerancii.

,Deklarovany obsah“ znamena obsah prvku alebo jeho oxi-
du, ktory je v zhode s pravnymi predpismi spolocenstva uve-
deny na Stitku hnojiva ES alebo na prislusnom sprievodnom
dokumente.

,Tolerancia“ znamend povolenti odchylku nameranej hod-
noty obsahu Ziviny od jej deklarovanej hodnoty.

normalizdciu), ktoré boli spolocenstvom oficidlne uznané
a citacie ktorych boli uverejnené v Uradnom vestniku Eurdp-
skych spolocenstiev.

u) ,Obal” znamend uzatvoritelny priestor vyuzivany na sklado-
vanie, ochranu, manipulaciu a distribiciu hnojiv a nezadrzu-
juci viac ako 1 000 kg.

v) ,Volne lozené“ znamend hnojivo nezabalené podla predpisu
v tomto nariadeni.

w) ,Umiestnenie na trh“ znamend doddvku hnojiva, & uz za
tihradu alebo bezplatne, alebo skladovanie na ucely jeho
dodévania. Dovoz hnojiva na colné zemie spolocenstva sa
pokladd za umiestnenie na trh.

x) ,Vyrobca“ znamend fyzicki alebo pravnickd osobu zodpo-
vednt za umiestnenie hnojiva na trh; najmi jeho producent,
dovozca, baliaren pracujiica ako samostatna firma alebo aka-
kolvek osoba meniaca parametre hnojiva sa pokladaji za
vyrobcu. Distribitor, ktory nemeni charakteristické vlastno-
sti hnojiva, sa v§ak nepokladd za vyrobcu.

KAPITOLA 1T

Umiestnenie na trh

Cldnok 3
Hnojivo ES

Hnojivo, ktoré patri k typom hnojiv uvedenych v prilohe I a ktoré
splna podmienky ustanovené v tomto nariadeni sa moze oznacit
ako ,hnojivo ES*“.

Oznacenie ,hnojivo ES“ sa nepouziva na hnojivo, ktoré
nevyhovuje tomuto nariadeniu.

Cldnok 4
Usadenie v rdmci spolocenstva

Vyrobca je usadeny v spololenstve a zodpovedd za zhodu
,hnojiva ES“ s ustanoveniami tohto nariadenia.

Cldnok 5
Volny obeh

1. Bez vplyvu na ¢ldnok 15 a iné pravne predpisy spolocenstva,
Clenské 3taty, vychddzajic zo zloZenia, identifikdcie, oznacenia
alebo balenia a inych ustanoveni uvedenych v tomto nariadent,
nezakdZu, neobmedzia alebo nebudd brénit umiestneniu hnojiv,
oznacenych ako ,hnojivo ES* spliajtice ustanovenia tohto naria-
denia, na trh.
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2. Hnojiva, ktoré st v stlade s tymto nariadenim oznacené ,hno-
jivo ES*, v rdamci spoloenstva st vo volnom obehu.

Cldnok 6
Povinné ddaje

1. Clenské $tity mozu na splnenie poziadaviek ¢lanku 9 predpi-
sat, Ze idaje o obsahu dusika, fosforu a draslika v hnojivich uva-
dzanych na ich trh musia byt vyjadrené tymto spdsobom:

a) dusik iba vo forme prvku (N) a

b) bud fosfor a draslik iba vo forme prvku (P, K), alebo
¢) fosfor a draslik iba vo forme oxidu (P,0s, K,0), alebo
d) fosfor a draslik stibezne vo forme prvku aj oxidu.

Ak je zvolend mozZnost vyjadrenia obsahu fosforu a draslika vo
forme prvkov, vetky odkazy v prilohdch na formu oxidu treba
zneju ako forma prvku a ¢iselné hodnoty sa prepocitajii s pouzi-
tim tychto koeficientov:

a) fosfor (P) = oxid fosfore¢ny (P,0O5) x 0,436;
b) draslik (K) = oxid draselny (K,0) x 0,830.

2. Clenské $taty mozu urcit, Ze tidaje o obsahu vépnika, horcika,
sodika a siry ako sekunddrnych Zivin v hnojivach a, ak st splnené
podmienky ¢lanku 17, aj primdrnych Zivin v hnojivich uvadza-
nych na ich trh, musia byt vyjadrené takto:

a) vo forme oxidov (CaO, MgO, Na,0, SO,) alebo
b) vo forme prvku (Ca, Mg, Na, S) alebo
¢) v oboch tychto formach.

Na prepocet obsahu oxidu vdpenatého, oxidu hore¢natého, oxidu
sodného a oxidu sirového na obsah vépnika, hor¢ika, sodika, pri-
padne siry, sa pouZiju tieto koeficienty:

a) vapnik (Ca) = oxid vdpenaty (CaO) x 0,715;
b) horcik (Mg) = oxid hore¢naty (MgO) x 0,603;
¢) sodik (Na) = oxid sodny (Na,O) x 0,742 a

d) sira (S) = oxid sirovy (SO,) x 0,400.

V pripade vypocitaného obsahu oxidu alebo prvku sa deklarované
¢islo zaokrahli na najblizsie desatinné miesto.

3. Clenské $tity nebrdnia umiestneniu ,hnojiv ES* oznacenych
oboma sposobmi uvedenymi v odsekoch 1 a 2 na trh.

4. Obsah jedného alebo viacerych z mikrozivin — béru, kobaltu,
medi, Zeleza, manganu, molybdénu alebo zinku — v hnojivach ES
patriacich k typom hnojiv uvedenych v zozname v oddieloch A,
B, C a D prilohy I sa deklaruje, ak st splnené tieto podmienky:

a) mikroZiviny st pridané aspont v minimdlnych mnozZstvich
uvedenych v oddieloch E.2.2 a E.2.3 prilohy I ;

b) hnojivo ES nadalej splia poziadavky oddielov A, B, C a D pri-
lohy 1.

5. Ak sti mikroZiviny normdlnou stcastou surovin urcenych
na dodavku primarnych (N, P, K) a sekundarnych (Ca, Mg, Na, S)
zivin, mozu sa deklarovat, ak st pritomné aspoii v minimdlnych
mnozstvach uvedenych v oddieloch E.2.2 a E.2.3 prilohy L.

6. Obsah mikrozivin sa deklaruje tymto sposobom:

a) v pripade hnojiv patriacich k typom uvedenym v oddieli E.1
prilohy I v stlade s poZiadavkami stanovenymi v stlpci 6 tohto
oddiely;

b) v pripade zmesi hnojiv uvedenych v pismene a) obsahujticich
aspoit dve rdozne mikroZiviny a spliajicich poziadavky
oddielu E.2.1 prilohy I a hnojiv patriacich k typom hnojiv uve-
denych v oddieloch A, B, C a D prilohy I, uvedenim:

i) celkového obsahu vyjadreného ako hmotnostné percentd
z hnojiva a

ii) vo vode rozpustného obsahu vyjadreného ako hmotnostné
percentd z hnojiva, pri¢om rozpustny obsah je aspon polo-
vica z celkového obsahu.

Ak je mikrozivina rozpustnd vo vode tplne, vyjadri sa iba vo vode
rozpustny obsah.

Ak je mikrozivina chemicky naviazand na organickd molekulu,
obsah mikroziviny pritomnej v hnojive sa vyjadri ihned po roz-
pustnom obsahu vo vode ako hmotnostné percento z produktu,
za ktorym nasleduje jeden z pojmov ,vo forme cheldtu s* alebo
,vo forme komplexu s, s ndzvom organickej molekuly tak, ako
je ustanovené v oddieli E.3 prilohy I. Ndzov organickej molekuly
sa moze nahradit jej pociatoénymi pismenami.

Clanok 7

Oznacenie

1. Vyrobca oznadi hnojiva ES identifika¢nymi znac¢kami uvede-
nymi v ¢lanku 9.

2. Ak st hnojivd balené, tieto identifikatné znacky musia byt
na obaloch alebo k nim pripojenych stitkoch. Ak st hnojiva volne
lozené, tieto znacky musia byt uvedené v sprievodnych dokla-
doch.
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Cldnok 8

Vystopovatelnost

Bez toho, aby bol dotknuty ¢ldnok 26 ods. 3, vyrobca je povinny
uchovédvat zdznamy o povode hnojiv ES, aby sa zabezpecila
vystopovatelnost tychto hnojiv. Tieto zdznamy musia byt pre
in3pekcie clenskych statov dostupné tak dlho, ako dlho sa hnojivo
dodéva na trh a este dalsie 2 roky potom, ako ho vyrobca prestal
dodavat.

Cldnok 9

Oznacenie

1. Bez toho, aby boli dotknuté ostatné pravne predpisy spolocen-
stva, obaly, Stitky a sprievodnd dokumentdcia uvedené v ¢lanku 7
sa oznacuju takto:

a) Povinné oznacenie
— slovd ,HNOJIVO ES* velkymi pismenami;

— tam, kde existuje, oznacenie typu hnojiva podla ustano-
veni prilohy ;

— v pripade zmieSanych hnojiv oznacenie ,zmes“ po ozna-
ceni typy;

— dodatoc¢né oznacenie uvedené v ¢lanku 19, 21 alebo 23;

— Ziviny musia byt uvedené slovami aj prislusnymi chemic-
kymi znackami, napriklad dusik (N), fosfor (P), oxid fosfo-
re¢ny (P,05), draslik (K), oxid draselny (K,0), vapnik (Ca),
oxid véapenaty (Ca0), hor¢ik (Mg), oxid hore¢naty (MgO),
sodik (Na), oxid sodny (Na,0), sira (S), oxid sirovy (SO;),
bér (B), med (Cu), kobalt (Co), Zelezo (Fe), mangdn (Mn),
molybdén (Mo), zinok (Zn);

— ak hnojivo obsahuje mikroziviny, z ktorych vsetky alebo
Cast s chemicky viazané na organickd molekulu, za
nazvom mikroZziviny nasleduje jedno z tychto upresnen:

i) ,vo forme cheldtus......“ (ndzov latky alebo jej skratka
podla ustanoveni v Casti E.3.1 prilohy I);

i) ,vo forme komplexus ...... “ (ndzov latky podla usta-
noven{ v oddieli E.3.2 prilohy I);

— mikroziviny obsiahnuté v hnojive uvedené v abecednom
poradi ich chemickych znaciek: B, Co, Cu, Fe, Mn, Mo, Zn;

— v pripade produktov uvedenych v oddieloch E.1 a E.2 pri-
lohy I konkrétne pokyny na pouzitie;

— mnozstva tekutych hnojiv vyjadrené hmotnostou.Vyjadre-
nie mnozZstiev tekutych hnojiv pomocou objemu alebo
hmotnostou vo vztahu k objemu (kilogramy na hektoliter
alebo gramy na liter) je volitelné;

— netto alebo brutto hmotnost; okrem toho je volitelny
objem v pripade kvapalnych hnojiv. Ak je dand brutto
hmotnost, musi byt popri nej uvedend hmotnost balenia a

— meno alebo obchodné meno a adresa vyrobcu.
b) Volitelné oznacenie
— podla prilohy I;

— pokyny na skladovanie a manipuldciu a v pripade hnojiv
neuvedenych v prilohe I, oddiel E.1 a E.2, konkrétne
pokyny na pouZivanie hnojiva;

— dudaje o ddvkovani a podmienkach pouzivania vhodnych
pre stav pody a plodin, za ktorych sa hnojivo pouziva a

— znacka vyrobcu a obchodny popis produktu.

Pokyny uvedené pod pismenom b) nesmt byt v rozpore
s pokynmi uvedenymi pod pismenom a) a musia byt od nich
jasne oddelené.

2. Vsetky oznacenia stvisiace s odsekom 1 musia byt jasne odde-
lené od akychkolvek inych tdajov na obaloch, Stitkoch a v sprie-
vodnej dokumentécii.

3. Kvapalné hnojivd mozu byt umiestnené na trh iba ak vyrobca
poskytne vhodné dodato¢né pokyny tykajice sa najma skladova-
cej teploty a prevencie nehdd pocas skladovania.

4. Podrobné pravidld uplatiiovania tohto ¢lanku sa prijma podla
postupu uvedeného v ¢lanku 32 ods. 2.

Cldnok 10
Stitky

1. Stitky alebo znacky vytlacené na obale s idajmi uvedenymi
podla ¢lanku 9 musia byt umiestnené na viditelnom mieste. Stitky
musia byt pripevnené k obalu alebo akémukolvek systému, ktory
ho uzatvara. Ak je sti¢astou tohto systému pecat, musi byt na nej
meno alebo znacka toho, kto produkt balil.

2. Znacky uvedené v odseku 1 musia byt a musia zostat nezma-
zatelné a jasne Citatelné.

3. V pripade volne lozenych hnojiv uvedenych v druhej vete
¢lanku 7 ods. 2 musi képia dokladov obsahujtcich identifikacné
znacky sprevadzat tovar a musi byt dostupna na tcely kontroly.
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Clanok 11
Jazyky

Stitok, znacky na obale a sprievodnd dokumentdcia musia byt
aspon v jazyku alebo jazykoch tych ¢lenskych $titov, v ktorych sa
hnojivo ES predava.

Cldnok 12

Balenie

V pripade balenych hnojiv ES musi byt obal uzavrety takym
sposobom alebo zariadenim, ktoré pri otvoreni poskodi
nendvratnym sposobom upevnenie, pecat upevnenia alebo
samotny obal. Je mozné pouzivat vrecia s ventilmi.

Cldnok 13

Tolerancie

1. Obsah Zivin v hnojivich ES musi spliiat tolerancie uvedené
v prilohe II, umoznujtic odchylky vo vyrobe, pri odbere vzoriek
a pri analyze.

2. Vyrobca nesmie systematicky vyuzivat vyhody tolerancii uve-
denych v prilohe IL

3. Pokial ide 0 minimdlne a maximdlne obsahy uvedené v prilohe
I, nepovolujt sa zZiadne tolerancie.

Cldnok 14

Poziadavky na hnojivo

Dany typ hnojiva mozZe byt zaradeny do prilohy I, ak:
a) poskytuje ziviny G¢innym sposobom;

b) st poskytnuté prislusné vzorky, analyzy a v pripade pozia-
davky aj sksobné postupy a

¢) za normdlnych podmienok pouzitia nemd nepriaznivy vplyv
na zdravie [udi, zvierat alebo rastlin alebo na Zivotné prostre-

die.

Cldnok 15

Ochranné opatrenie

1. Ak md clensky stdt oprdvnené dovody na to, aby uveril, ze
konkrétne hnojivo ES, aj ked splna poziadavky tohto nariadenia,
predstavuje riziko pre bezpecnost alebo zdravie ludi, zvierat alebo
rastlin alebo riziko pre zivotné prostredie, moze docasne zakdzat
jeho umiestnenie na trhu na svojom tzemi, alebo ho podrobit

osobitnym podmienkam. Bezodkladne o tom informuje ¢lenské
Staty a Komisiu a uvedie dévody pre takéto rozhodnutie.

2. Komisia prijme rozhodnutie vo veci do 90 dni od prijatia
informdcie v stlade s postupom uvedenym v ¢ldnku 32 ods. 2.

3. Ustanovenia tohto nariadenia nebrdnia tomu, aby Komisia
alebo clensky stdt prijali také opatrenia, ktorymi zakdzu, obme-
dzia alebo stazia umiestnenie hnojiv ES na trh a ktoré st zdévod-
nené verejnou bezpecnostou.

HLAVA I

USTANOVENIA TYKAJUCE SA KONKRETNYCH DRUHOV
HNOJIV

KAPITOLA 1

Anorganické hnojivd s primdrnymi Zivinami

Cldnok 16

Rozsah

Tato kapitola plati pre anorganické hnojivd s primarnymi
zivinami, tuhé aj tekuté, jednozlozkové aj viaczlozkové, vritane
tych, ktoré obsahuji sekunddrne Zziviny afalebo mikroziviny,
s minimalnym obsahom Ziviny uvedenym v oddieloch A, B, C,
E.2.2 alebo E.2.3 prilohy L

Cldnok 17

Deklarovanie sekunddrnych Zivin v hnojivich
s primdrnymi Zivinami

Obsah vépnika, horcika, sodika a siry moze byt deklarovany ako
obsah sekundarnej Ziviny v hnojive ES patriacemu k typom hno-
jiv uvedenych v oddieloch A, B a C prilohy I, ak tieto prvky sa
v fiom nachddzajt aspon v tychto minimélnych mnozstvach:

a) 2 % oxidu vapenatého (CaO), t.j. 1,4 % Ca;

b) 2 % oxidu hore¢natého (MgO), t. j. 1,2 % Mg;

¢) 3 % oxidu sodného (Na,0), t.j. 2,2 % Na a

d) 3 % oxidu sirového (SO,), t.j. 2 % S.

V takomto pripade sa pridd k typovému oznaceniu dodatocné
oznacenie uvedené v cldnku 19 ods. 2 bod ii).
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Cldnok 18

Viépnik, hordik, sodik a sira

1. Deklardcia obsahu hor¢ika, sodika a siry v hnojivach uvede-
nych v oddieloch A, B a C prilohy I sa vyjadri jednym z tychto
sposobov:

a) celkovy obsah vyjadreny ako hmotnostné percento z hnojiva;

b) celkovy obsah a obsah rozpustny vo vode vyjadreny ako
hmotnostné percento z hnojiva, pricom rozpustny obsah je
aspon §tvrtina z celkového obsahu a

¢) ak je prvok tplne rozpustny vo vode, deklaruje sa iba obsah
rozpustny vo vode ako hmotnostné percento.

2. Ak nie je v prilohe I uvedené inak, obsah vapnika sa deklaruje
iba ak je rozpustny vo vode a vyjadri sa ako hmotnostné percento
z hnojiva.

Cldnok 19

Identifikicia

1. Popri povinnom identifikatnom oznaceni uvedenom
v ¢ldnku 9 ods. 1 pism. a) sa uvddzaji aj znacky ustanovené
v odsekoch 2, 3, 4, 5 a 6 tohto ¢lanku.

2. Po oznaceni typu viaczlozkovych hnojiv sa uvedu:

i) chemické znacky deklarovanych sekunddrnych zivin medzi
zdtvorkami a po znackdch primdrnych Zzivin a

ii

=

Cisla uvadzajice obsah primdrnej Ziviny; deklarovany obsah
sekunddrnej Ziviny musi byt uvedeny v zdtvorkach po obsahu
primdrnej Ziviny.

3. Za oznalenim typu hnojiva budi nasledovat iba hodnoty uva-
dzajtice obsah primdrnej a sekunddrnej ziviny.

4. Ak st deklarované mikroziviny, uvedd sa slova ,s mikroZivi-
nami“ alebo predlozka ,s“, za ktorymi nasleduje ndzov alebo
nazvy a chemické znacky pritomnych mikrozivin.

5. Deklarovany obsah primdrnych a sekunddrnych Zzivin sa uva-
dza ako hmotnostné percento, ako celé ¢&isla alebo tam, kde je to
potrebné a kde existuje prislusnd analytickd metdda, zaokriihlené
na jedno desatinné miesto.

V pripade hnojiv obsahujicich viac ako jednu deklarovand Zivi-
nu, je poradie pre primarne Ziviny takéto: N, P,O; afalebo P,
K,O afalebo K, a pre sekunddrne ziviny: CaO afalebo Ca, MgO
ajalebo Mg, Na,O afalebo Na, SO, afalebo S.

Deklarovany obsah mikroZzivin musi udévat obsah a znacku kaz-
dej z nich, uddvajic hmotnostné percento podla oddielov E.2.2
a E.2.1 prilohy I a podla rozpustnosti.

6. Formy a rozpustnost Zivin sa tieZ vyjadrené ako hmotnostné
percento hnojiva, s vynimkou kde priloha I vyslovne neustano-
vuje, Ze tento obsah sa vyjadri inak.

Pocet desatinnych miest je jedno, okrem mikrozivin, kde je pocet
desatinnych miest v zmysle oddielov E.2.2 a E.2.3 prilohy L.

KAPITOLA II

Anorganické hnojivd so sekunddrnymi Zivinami

Cldnok 20

Rozsah

Tato kapitola plati pre anorganické hnojivd so sekundarnymi
zivinami, tuhé aj tekuté, vrdtane tych, ktoré obsahuji
mikroZiviny, s minimidlnym obsahom Ziviny uvedenym
v oddieloch D, E.2.2 alebo E.2.3 prilohy L.

Cldnok 21

Identifikicia

1. Okrem povinnych identifikacnych oznaceni uvedenych
v ¢ldnku 9 ods. 1 pism. a) sa uvddzaji aj znacky ustanovené
v odsekoch 2, 3, 4, 5 a 6 tohto ¢lanku.

2. Ak st deklarované mikroziviny, uvedd sa slovd ,s mikroZivi-
nami“ alebo predlozka ,s“, za ktorymi nasleduje ndzov alebo
nazvy a chemické znacky pritomnych mikrozZivin.

3. Deklarovany obsah sekunddrnych Zivin sa uvddza ako hmot-
nostné percento, ako celé ¢isla alebo tam, kde je to potrebné a kde
existuje prislusnd analytickd metdda, zaokriihlené na jedno desa-
tinné miesto.

Tam, kde sa nachddza viac ako jedna sekunddrna Zivina, je toto
poradie:

CaO afalebo Ca, MgO afalebo Mg, Na,O a/alebo Na, SO, a/alebo S.

Deklarovany obsah mikroZzivin musi udévat obsah a znacku kaz-
dej z nich, uddvajic hmotnostné percento podla oddielov E.2.2
a E.2.1 prilohy 1 a podla rozpustnosti.
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4. Formy a rozpustnost Zivin s tiez vyjadrené ako hmotnostné
percento hnojiva, ak priloha I vyslovne neustanovuje, Ze tento
obsah by mal byt vyjadreny inak.

Pocet desatinnych miest jedno, okrem mikrozivin, kde je pocet
desatinnych miest uvedeny v zmysle oddielov E.2.2 a E.2.3 pri-
lohy L.

5. Ak nie je uvedené inak v prilohe I, obsah vdpnika sa deklaruje
iba ak je vapnik rozpustny vo vode a vyjadri sa ako hmotnostné
percento z hnojiva.

KAPITOLA 11

Anorganické hnojivd s mikroZivinami

Cldnok 22

Rozsah posobnosti

Tato kapitola plati pre anorganické hnojivd s mikrozivinami, tuhé
aj tekuté, s minimélnym obsahom Ziviny uvedenym v oddieloch
E.1 a E.2.1 prilohy L.

Cldnok 23

Identifikicia

1. Okrem povinného identifika¢ného oznacenia uvedeného
v ¢lanku 9 ods. 1 pism. a) sa uvadzaji aj znacky ustanovené
v odsekoch 2, 3, 4 a 5 tohto ¢lanku.

2. Ak hnojivo obsahuje viac ako jednu mikrozivinu, uvedie sa
typové oznacenie ,zmes mikroZivin“ s tymito ndzvami pritom-
nych mikrozivin a ich chemickymi znackami.

3. V pripade hnojiv obsahujicich iba jednu mikrozivinu (oddiel
E.1 prilohy I) je deklarovany obsah mikrozZiviny dany ako hmot-
nostné percento v celych &islach a tam, kde je to potrebné, zaokri-
hlenych na jedno desatinné miesto.

4. Formy a rozpustnost mikrozZivin st vyjadrené ako hmotnostné
percento z hnojiva, ak priloha I nestanovuje vyslovne, Ze tento

obsah by mal byt vyjadreny inak.

Pocet desatinnych miest pre mikrozZiviny musi byt podla oddielu
E.2.1 prilohy L

5. Pod povinné alebo volitelné tidaje musi byt na titku alebo
v sprievodnej dokumentdcii uvedeny tento text, pokial ide o pro-
dukty nachddzajtice sa v oddieloch E.1 a E.2.1 prilohy I:

,Pouzivat iba ak je to uznané za nevyhnutné. Neprekrocit pri-
slusné dévkovanie.

Cldnok 24

Balenie

Hnojiva ES, na ktoré sa vztahujii ustanovenia tejto kapitoly st
balené.

KAPITOLA IV

Hnojivd na bdze dusicnanu amonneho s vysokym obsahom dusika

Clanok 25

Rozsah posobnosti

Na tcely tejto kapitoly st hnojivami na baze dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika, jednozlozkové alebo
viaczlozkové, produkty na zdklade dusi¢nanu amoénneho
vyrobené na pouzitie ako hnojivd a s obsahom viac ako 28
hmotnostnych percent dusika vo vztahu k dusi¢nanu aménnemu.

Tento typ hnojiv moze obsahovat anorganické alebo inertné latky.

Latky pouzivané pri vyrobe tohto typu hnojiva nesmii zvysit jeho
citlivost na teplo alebo jeho tendenciu vybuchovat.

Cldnok 26

Bezpecnostné opatrenia a kontroly

1. Vyrobca zabezpedi, aby jednozlozkové hnojivd obsahujtce
dusi¢nan amoénny spliali ustanovenia odseku 1 prilohy IIL

2. Kontrola, analyza a skiiSanie pri tiradnych kontrolach jedno-
zlozkovych hnojiv na bdze dusi¢nanu aménneho s vysokym
obsahom dusika ustanovené touto kapitolou sa vykonaji podla
postupov opisanych v odseku 3 prilohy IIL

3. Na zabezpecenie vystopovatelnosti hnojiv ES na bdze dusi¢-
nanu amoénneho s vysokym obsahom dusika, ktoré st umiestiio-
vané na trhu, vyrobca uchovdva zdznamy mien a adresy miest
a prevadzkovatelov miest, kde bolo hnojivo a jeho zdkladné
zlozky vyrobené. Tieto zdznamy sa indpekcii ¢lenskych Statov
k dispozicii tak dlho, ako je hnojivo doddvané na trh a este na 2
roky potom, ako ho vyrobca prestal dodévat.

Cldnok 27

Skdska odolnosti proti vybuchu

Bez toho, aby boli dotknuté opatrenia uvedené v ¢lanku 26,
vyrobca zabezpedi, aby kazdy typ hnojiva ES na baze dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika umiestneny na trhu bol
podrobeny skiiske odolnosti proti vybuchu podla popisu
v oddieloch 2, 3 (metéda 1, bod 3) a 4 prilohy III k tomuto
nariadeniu. Ttto skiisku vykona jedno zo schvalenych laboratéril
uvedenych v ¢lanku 30 ods. 1 alebo ¢lanku 33 ods. 1 Vyrobcovia
predlozia vysledky skusky prislusnemu orgdnu ¢lenského stétu
aspoil 5 dni pred umiestnenim hnojiva na trh alebo, ak ide
o dovoz, asponn 5 dni pred dovozom hnojiva na hranice
Eurépskeho spolocenstva. Potom vyrobca nadalej ruéf za to, Ze
vietky dodavky hnojiva umiestnené na trh st schopné prejst
uvedenou skaskou.
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Cldnok 28

Balenie

Hnojivd na bdze dusi¢nanu amoénneho s vysokym obsahom
dustka st dostupné kone¢nému pouzivatelovi iba v balenej forme.

HLAVA III
POSUDZOVANIE ZHODY HNO]fV

Cldnok 29

Kontrolné opatrenia

1. Clenské staty mozu hnojivd oznacené ako ,hnojivo ES* pod-
robit kontrolnym opatreniam na déely overenia ich zhody s tymto
nariadenim.

Clenské $téty mozu Gctovat poplatky, ktoré nepresiahnu néklady
na potrebné skasky pri takychto kontrolnych opatreniach, ale to
nezavizuje vyrobcov, aby skiisky opakovali alebo aby platili za
opakované skasky, ak prvii skiisku vykonalo laborat6rium, ktoré
splnilo podmienky ¢lanku 30 a ak tdto skiska preukdzala zhodu
posudzovaného hnojiva.

2. Clenské $tity musia zabezpecit, aby odber vzoriek a analyzy
pre oficidlne kontroly hnojiv ES patriacich k typom hnojiv uve-
denych v prilohe I boli vykonané v siilade s metédami opisanymi
v prilohdch Il a IV.

3. Splnenie podmienok tohto nariadenia so zretefom na zhodu
s druhmi hnojiva a dodrzanie deklarovaného obsahu Zivin afalebo
deklarovaného obsahu vyjadreného formami a rozpustnostami
takychto Zivin sa moéze preverit pri uradnych inpekcidch iba
pomocou odberu vzoriek a analytickych metéd ustanovenych
v sulade s prilohami Il a IV a pri zohladnen tolerancii uvedenych
v prilohe II.

4. Prispdsobovanie a modernizdcia metéd merania, odberu vzo-
riek a analyzy musia byt v stlade s postupom uvedenym
v ¢lanku 32 ods. 2 a vzdy, ked'je to mozné, pouziji eurépske nor-
my. Rovnaky postup plati pre prijatie realiza¢nych pravidiel
potrebnych na uvedenie kontrolnych opatreni uvedenych v tomto
¢lanku a v ¢ldnkoch 8, 26 a 27 tohto nariadenia. Takéto pravidla
riesia najma otdzku intervalu, v akom maju byt skiisky opakované
ako aj opatrenia urcené na zabezpecenie zhodnosti hnojiva uve-
deného na trh so skiiSanym hnojivom.

Cldnok 30

Laboratérid

1. Clenské $taty ozndmia Komisii zoznam tych schvalenych labo-
ratéril na svojom tzemi, ktoré st prislusné na zabezpecovanie
sluzieb potrebnych na kontrolu zhody hnojiv ES s poziadavkami
tohto nariadenia. Takéto laboratérid musia spliiat normy uvedené
v oddieli B prilohy V. Takéto ozndmenie sa podd do 11. jina 2004
a potom pri prilezitosti kazdej naslednej zmeny.

2. Komisia uverejni zoznam schvélenych laboratérii v Uradnom
vestniku Eurdpskej tinie.

3. Ak md clensky stdt dovody domnievat sa, ze schvalené labo-
ratérium nespliia normy uvedené v odseku 1, predlozi tato vec
vyboru uvedenému v cldnku 32. Ak vybor stihlasi s tym, Ze toto
laboratérium nesplha normy, Komisia vymaze jeho nazov zo zoz-
namu, na ktory odkazuje odsek 2.

4. Komisia prijme rozhodnutie vo veci do 90 dni od prijatia
informdcii v stlade s postupom uvedenym v ¢lanku 32 ods. 2.

5. Komisia uverejni upraveny zoznam v Uradnom vestniku Eurdp-
skej tinie.

HLAVA IV
ZAVERECNE USTANOVENIA

KAPITOLA 1

Prispésobenie priloh

Cldnok 31
Nové hnojiva ES

1. Zaradenie nového typu hnojiva do prilohy I tohto nariadenia
sa schvili v stilade s postupom uvedenym v ¢lanku 32 ods. 2.

2. Vyrobca alebo jeho zéstupca, ktory si Zeld navrhntt novy typ
hnojiva a zaradit ho do prilohy I a od ktorého sa pozaduje, aby
spracoval na tento ucel technickd spravu, urobi tak pri zohlad-
nen{ technickych dokumentov uvedenych v oddieli A prilohy V.

3. Dodatky pozadované na prisposobenie priloh technickému
pokroku sa prijma v stlade s postupom uvedenym v ¢lanku 32
ods. 2.

Cldnok 32
Postup vyboru

1. Komisii poméha vybor.

2. Tam, kde je uvedeny odkaz na tento odsek, platia ¢lanky 5a 7
rozhodnutia 1999/468/ES so zretefom na ustanovenia jeho
¢lanku 8.

Lehota ustanovend v ¢ldnku 5 ods. 6 rozhodnutia 1999/468/ES
je stanovend na tri mesiace.

3. Vybor prijme svoj rokovaci poriadok.
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KAPITOLA 11

Prechodné ustanovenia

Cldnok 33
Prislusné laboratéria

1. Bez toho, aby boli dotknuté ustanovenia ¢lanku 30 ods. 1,
¢lenské $tty mozu na prechodné obdobie do 11. decembra 2007
nadalej uplatiiovat svoje vnitrotitne predpisy pre schvalovanie
prislusnych laboratéril na poskytovanie potrebnych sluzieb pri
kontrole zhody hnojiv ES s poziadavkami tohoto nariadenia.

2. Clenské stéty ozndmia zoznam tychto laboratérii Komisii
a uveddi podrobnosti o spdsobe ich schvilenia. Takéto ozndme-
nie sa musi vypracovat do 11. juna 2004 a pri kazdej ndslednej
zmene.

Cldnok 34
Balenie a oznacovanie Stitkami

Bez ohladu na ¢ldnok 35 ods. 1, oznalenie, obaly, stitky
a sprievodnd dokumentdcia hnojiv ES ustanovené skorsimi
smernicami sa mozu nadalej pouzivat do 11. juna 2005.

KAPITOLA III

Zdverecné ustanovenia

Cldnok 35
ZruSené smernice

1. Tymto sa zru$uji smernice 76/116/EHS, 77/535[EHS,
80/876/EHS a 87/94/EHS.

2. Odkazy na zru$ené smernice sa interpretuji ako odkazy
na toto nariadenie. Najmi vynimky z cldnku 7 smernice
76/116/EHS, ktoré udelila Komisia podla ¢ldnku 95 ods. 6
Zmluvy sa interpretuji ako vynimky z ¢lanku 5 tohto nariadenia
a st nadalej platné bez ohladu na nadobudnutie G¢innosti tohto
nariadenia. Clenské $tity mozu az do schvdlenia pokdt podla
¢lanku 36 aj nadalej uplatnovat pokuty za porusenie vnitrostat-
nych predpisov, ktorymi sa vykondvaji smernice uvedené
v odseku 1.

Cldnok 36
Pokuty

Clenské §téty ustanovia pravidld o pokutdch platné v pripade
porusenia ustanoveni tohto nariadenia a prijmu vsetky opatrenia
potrebné na zabezpecenie ich vykondvania. Ustanovené pokuty
musia byt G¢inné, primerané a odstrasujice.

Cldnok 37
Vndatrostitne opatrenia

Clenské $tity ozndmia Komisii do 11. jana 2005 vetky
vnutro§tdtne opatrenia prijaté v zmysle clanku 6 ods. 1, ¢ldnku 6
ods. 2, ¢ldnku 29 ods. 1 a c¢ldnku 36 tohto nariadenia
a bezodkladne ozndmia kazdi ndslednt zmenu, ktord ich
ovplyviiuje.

Cldnok 38
Nadobudnutie déinnosti
Toto nariadenie nadobuda Gcinnost dvadsiatym diiom po jeho

uverejneni v Uradnom vestniku Eurdpskej tinie, s vynimkou clanku 8
a ¢lanku 26 ods. 3, ktoré nadobudnd déinnost 11. jana 2005.

Toto nariadenie je zdvizné vo svojej celistvosti a priamo uplatnitelné vo vSetkych clenskych

statoch.

V Luxemburgu 13. oktébra 2003

Za Eurdpsky parlament
predseda
p. COX

Za Radu
predseda
G. ALEMANNO
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E2  Minimdlny obsah mikroZivin v hmotnostnych % z hnojiva

E.2.1  Tuhé alebo tekuté zmesi mikroZivin

Ak st mikroziviny pritomné vo forme

viluéne anorganickej cheldtovanej alebo komplexu
V pripade mikroZiviny:
Bor (B) 0,2 0,2
Kobalt (Co) 0,02 0,02
Med (Cu) 0,5 0,1
Zelezo (Fe) 2,0 0,3
Mangédn (Mn) 0,5 0,1
Molybdén (Mo) 0,02 —
Zinok (Zn) 0,5 0,1
Minimum mikroZivin spolu v tuhej zmesi: 5 % z hmotnosti hnojiva
Minimum mikroZivin spolu v tekutej zmesi: 2 % z hmotnosti hnojiva
E.2.2  Hnojivd ES obsahujiice primdrne a/alebo sekunddrne Ziviny s mikroZivinou, aplikované do pody

Pre plodiny alebo liky Pre zdhrady
Bor (B) 0,01 0,01
Kobalt (Co) 0,002 —
Med (Cu) 0,01 0,002
Zelezo (Fe) 0,5 0,02
Mangén (Mn) 0,1 0,01
Molybdén (Mo) 0,001 0,001
Zinok (Zn) 0,01 0,002

E.2.3.  Hnojivd ES obsahujtice primdrne ajalebo sekunddrne Ziviny s mikroZivinou, aplikované na listy

Bor (B)

Kobalt (Co)
Med (Cu)
Zelezo (Fe)
Mangén (Mn)
Molybdén (Mo)
Zinok (Zn)

0,010
0,002
0,002
0,020
0,010
0,001
0,002
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E.3.  Zoznam organickych cheldtov a komplexov povolenych pre mikroZiviny
Nasledujtice produkty sii povolené, ak splfiajii poziadavky smernice 67/548/EHS (1) v platnom znent.
E.3.1.  Chelatacné cinidld (2)

Sodné, draselné alebo kyslé aménne soli:

kyseliny etyléndiamintetraoctovej EDTA CioH1605N,
kyseliny dietyléntriaminpentaoctovej DTPA C14H350.0N;
kyseliny o,0-etyléndiamin-di(o-hydroxyfenyloctovej) EDDHA CsH006N,
kyseliny o,p-etyléndiamin-N-(o-hydroxyfenyloctovej) kyseliny)-N'- EDDHA C1gH006N,
(p-hydroxyfenyloctvoej)

kyseliny 2-hydroxyetyletyléndiamintriocotvej HEEDTA C,oH150,N,
kyseliny o,0-etyléndiamin-di(o-hydroxy-o-metylfenyloctovej) EDDHMA CyoH,,04N,
kyseliny o,p-etyléndiamin-di(o-hydroxy-p-metylfenyloctovej) EDDHMA C,0H,406N,
kyseliny p,o0-etyléndiamin-di(p-hydroxy-o-metylfenyloctovej) EDDHMA CyoH,,06N,
kyseliny 2,4-etyléndiamin-di(2-hydroxy-4-karboxyfenyloctovej) EDDCHA C,0H500410N,
kyseliny 2,5-etyléndiamin-di(2-karboxy-5-hydroxyfenyloctovej) EDDCHA C,0H20010N,
kyseliny 5,2-etyléndiamin-di(5-karboxy-2-hydroxyfenyloctovej) EDDCHA C,0H500410N,

E.3.2.  Komplexotvorné cinidld

Zoznam bude vypracovany.

() U.v.ESL196,16.8.1967,s. 1.
() Chelata¢né ¢inidld musia byt vymedzené a kvantifikované Eurépskou normou EN 13368, Casti 1 a 2, v rozsahu, v ktorom sa tdto norma
na uvedené ¢inidld vztahuje.
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PRILOHA 1l

TOLERANCIE

Tolerancie uvedené v tejto prilohe st zdporné hodnoty v hmotnostnych percentach.

Tolerancia povolend vo vztahu k deklarovanému obsahu Zzivin v roznych typoch hnojiv ES je tato:

1.1.

1.2.

Anorganické jednozlozkové hnojiva na bize primdrnych Zivin — absoldtna hodnotav hmotnostnych

percentich vyjadrend ako N, P,0;, K,0, MgO, Cl
Dusikaté hnojivd

dusi¢nan vdpenaty

dusi¢nan vépenato-hore¢naty

dusi¢nan sodny

¢ilsky liadok

kyanamid vépenaty

dusikaty kydnamid vépenaty

siran aménny

dusi¢han amaonny alebo dusicnan vdpenato-amadnny:

— do a vrdtane 32 %

— nad 32 %

siran/dusi¢nan aménny

sulfonitrat horecnaty

dusi¢nan hore¢nato-aménny

mocovina

suspenzia dusi¢nanu vdpenatého

roztok dusikatého hnojiva s formaldehydom mocoviny
suspenzia dusikatého hnojiva s formaldehydom mocoviny
podvojny siran aménny mocoviny

roztok dusikatého hnojiva

roztok dusi¢nanu aménneho a mocoviny

Fosfdtové hnojivd

Thomasova troska:
— deklarovanie vyjadrené ako interval 2 % hmotnostnych

— deklarovanie vyjadrené ako jedno ¢islo

Iné fosfatové hnojiva

Rozpustnost P,Og v

— minerdlnych kyselindch

— kyseline mravcej

— neutrdlnom citrane aménnom

— zdsaditom citrane am6nnom

— vode

(¢islo hnojiva v prilohe I)

(3,6,7)
7)

(2a, 2b, 2¢)
(4,5, 6)
(2a, 2b, 3)
(29)

0,4
0,4
0,4
0,4
1,0
1,0
0,3

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

0,0
1,0

0,8
0,8
0,8
0,8
0,9
1,3
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1.3.

1.4.

2.1.

2.2.

Draselné hnojivd

kainit

obohatend kainitové sol

chlorid potage:

— do a vrdtane 55 %

— nad 55 %

chlorid draselny obsahujici hore¢naté soli
siran potase

siran potase obsahujtici hore¢naté soli

Iné zlozky
chlorid

Anorganické viaczlozkové hnojivd na bize primdrnych Zivin
Zivinové proky

N

P205

K,0

Sthrnné zdporné odchylky od deklarovanej hodnoty
dvojzlozkové hnojiva

trojzlozkové hnojivd

Sekunddrne Ziviny v hnojivich

Tolerancie pripustné s ohladom na deklarované hodnoty obsahu vépnika, horcika, sodika a siry sa $tvrtinou
z deklarovanych obsahov tychto Zivin, maximaélne vsak 0,9 % v absolitnom vyjadreni CaO, MgO, Na,O a SO;,

t.j. 0,64 pre Ca, 0,55 pre Mg, 0,67 pre Na a 0,36 pre S.

MikroZziviny v hnojivich
Pripustné tolerancie s ohladom na deklarovany obsah mikrozZivin s

— 0,4 % v absoltitnom vyjadreni v pripade obsahu nad 2 % a

— jedna pitina deklarovanej hodnoty v pripade obsahov nepresahujicich 2 %.

Tolerancia povolend vo vztahu k deklarovanému obsahu roznych foriem dusika alebo deklarovanym
rozpustnostiam oxidu fosfore¢ného je jedna desatina celkového obsahu prislusnej Ziviny, s maximom 2 %
hmotnostné, ak celkovy obsah tejto Ziviny zostane v rozmedzi uvedenom v prilohe I a v uvedenych

tolerancidch.

1,5
1,0

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

0,2

1,1
1,1
1,1

1,5
1,9
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PRILOHA 1II

TECHNICKE PREDPISY PRE HNOJIVA NA BAZE DUSICNANU AMONNEHO S VYSOKYM OBSAHOM

1.1.

1.2

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

DUSIKA

Vlastnosti a limity jednozlozkovych hnojiv na bize dusi¢nanu aménneho s vysokym obsahom dusika

Pérovitost (zachytdvanie oleja)

Zachytdvanie oleja hnojivom, ktoré sa musi najskor podrobit dvom tepelnym cyklom teploty v rozmedzi od
25 do 50 °C a v stlade s ustanoveniami Casti 2 oddiel 3 tejto prilohy, nesmie presiahnut 4 % hmotnostné.

Horlavé zlozky

Hmotnostné percento horlavych ldtok uréenych ako uhlik nesmie presiahnut 0,2 % v pripade hnojiv s obsahom
dusika najmenej 31,5 % hmotnostnych a nesmie presiahnut 0,4 % v pripade hnojiv s obsahom dusika najmenej
28 %, ale menej ako 31,5 % hmotnostnych.

pH

Roztok 10 g hnojiva v 100 ml vody musi mat pH aspon 4,5.

Analyza velkosti castic

Najviac 5 % hmotnostnych hnojiva musi prejst cez sito s velkostou 6k 1 mm najviac 3 % hmotnostné musi prejst

cez sito s velkostou 6k 0,5 mm.

Chlor

Maximadlny obsah chléru je stanoveny na 0,02 % hmotnostné.

Tazké kovy

Umyselne by sa nemali pridvat Ziadne fazké kovy a akékolvek stopy, ktoré st ndhodne sposobené vyrobnym
procesom, by nemali presiahnut limit stanoveny vyborom.

Obsah medi nesmie byt vyssi ako 10 mg/kg.

Pre ostatné tazké kovy nie st stanovené limity.

Opis skasky odolnosti proti vybuchu tykajici sa hnojiv na bidze dusi¢nanu aménneho s vysokym
obsahom dusika

Této skuska sa musi vykonat na reprezentativnej vzorke hnojiva. Pred skiskou odolnosti proti vybuchu sa celd
hmotnost vzorky podrobi piatim tepelnym cyklom spliiajiicim ustanovenia Casti 3 v oddieli 3 tejto prilohy.

Hnojivo sa musi podrobit skiiske odolnosti proti vybuchu vo vodorovnej ocelovej riirke v tychto podmienkach:
— bezdvikovéd ocelova riirka,

— dfzka rirky: aspon 1 000 mm,

— menovity vonkajsi priemer: aspoft 114 mm,

— menovitd hriibka steny: aspon 5 mm,

— naloz: typ a hmotnost zvolenej ndloze bude taky, aby maximalizoval detona¢ny tlak posobiaci na vzorku,
aby sa stanovila jej citlivost na prenos detondcie,

— skuisobnd teplota: 15 az 25 °C,

— pozorovacie olovené valce na detekciu vybuchu: priemer 50 mm a vyska 100 mm a
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3.

— umiestnend v 150 mm rozstupoch a vodorovnd podpora rirky; skaska sa vykond dva razy; skuska sa

povazuje za smerodajnd, ak pri oboch skaskach sa jeden alebo viac podpornych olovenych valcov rozdrvia
v rozsahu mensom ako 5 %.

Met6dy kontroly zhody s limitmi uvedenymi v prilohdch III-1 a III-2

2.1.

2.2,

2.3.

2.4.

3.1.

3.2.

Metdda 1

Metéda realizdcie tepelnych cyklov

Rozsah a oblast pouZitia

Tento dokument definuje postupy realizacie tepelnych cyklov pred vykonanim skiisky na zachytdvanie oleja
na jednozlozkovych hnojivich na bdze dusi¢nanu aménneho s vysokym obsahom dusika a skasky
odolnosti proti vybuchu tak pre jednozlozkové, ako aj pre viaczlozkové hnojivd na baze dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika.

Metédy uzavretych tepelnych cyklov opisané v tomto oddieli sa pokladaji za také, ktoré dostatocne
simuluji podmienky, ktoré sa musia zohladnit v rozsahu uplatiiovania hlavy 1I, kapitoly 1V, avsak tieto
met6dy nemusia nevyhnutne simulovat vSetky podmienky, ktoré sa mozu vyskytniit pocas prepravy
a skladovania.

Tepelné cykly uvddzané v prilohe III-1

Oblast pouZitia

Tento postup je ur¢eny pre tepelné cykly pred stanovenim mnozZstva hnojivom zadrzaného oleja.

Princip a definicia

V Erlenmayerovej banke vzorku zohriat z izbovej teploty na 50 °C a udrzat pri tejto teplote pocas dvoch
hodin (féza pri 50 °C). Ihned potom ochladit vzorku na teplotu 25 °C a udrzat ju na nej pocas dvoch hodin
(faza pri 25 °C). Kombindcia po sebe nasledujticich faz pri 50 °C a 25 °C tvori jeden tepelny cyklus. Po
podrobeni dvom tepelnym cyklom sa skidobnd vzorka podrzi pri teplote 20 + 3 °C, aby sa stanovilo
zadrzané mnozstvo oleja.

Zariadenie

Bezné laboratdrne zariadenie, najma:
— vodné kipele s termostatom udrzované na 25 (£ 1), resp. 50 (+ 1) °C a

— Erlenmayerove banky, kazdd o objeme 150 ml.

Postup

Vlozit kazdt skiisobnt vzorku o hmotnosti 70 (+ 5) gramov do Erlenmayerovej banky, ktord sa potom
utesni zdtkou.

Premiestnit kazdd banku kazdé dve hodiny z 50 °C kipela do 25 °C kipela a naspit.

Udrzat vodu v kazdom kdpeli na konstantnej teplote a udrzat ju v pohybe rychlym miesanim, aby sa
zabezpecilo, Ze hladina vody je nad hladinou vzorky. Ochranit zatku pred kondenzaciou krytom z penovej

gumy.

Tepelné cykly urcené prilohou 11I-2

Oblast poutzitia

Tento postup je uréeny pre tepelné cykly pred vykonanim skasky odolnosti proti vybuchu.

Princip a definicia

Vo vodotesnej nddobe vzorku zohriat z teploty okolitého prostredia na 50 °C a udrzat pri tejto teplote pocas
jednej hodiny (fdza pri 50 °C). Ihned potom ochladit vzorku na teplotu 25 °C a udrZat ju na nej pocas jednej
hodiny (fiza pri 25 °C). Kombindcia po sebe idicich fdz pri 50 °C a 25 °C tvori jeden tepelny cyklus. Po
podrobeni pozadovanému poctu tepelnych cyklov sa skiasobnd vzorka podrzi pri teplote 20 + 3 °C pred
vykonanim skisky odolnosti proti vybuchu.
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3.3. Zariadenie

— vodny kdpel s termostatom pre rozmedzie teplot od 20 do 51 °C, s minimdlnou rychlostou ohrevu
a chladenia 10 °C/h, alebo dva vodné kiipele, jeden udrziavany termostatom na 20 °C a druhy na 51 °C.
Voda v kapeli (kipeloch) sa nepretrzite premiesava; objem kipela by mal byt dostatocne velky, aby
zarudil rozsiahlu cirkuldciu vody

— nerezovd nddoba vodotesnd po celom obvode a vybavend termoclinkom v strede. Vonkajsia $irka

nddoby je 45 (+ 2) mm a hrdbka jej steny 1,5 mm (pozri obrdzok 1). Vyska a dlzka nddoby moze byt
zvolend tak, aby vyhovovala rozmerom vodného kiipela, teda dlzke 600 mm a vyske 400 mm.

3.4. Postup

Umiestnit mnoZstvo hnojiva postacujice na jeden vybuch do nddoby a uzavriet ju krytom. Vlozit nddobu
do vodného kipela. Zohriat vodu na 51 °C a odmerat teplotu v strede hnojiva. Hodinu potom, ako teplota
v strede dosiahla 50 °C, vodu ochladit. Hodinu potom, ako teplota v strede dosiahla 25 °C, vodu ohriat, aby
sa mohol zacat druhy cyklus. Ak st vodné kapele dva, preniest nddobu do druhého kipela po kazdej dobe
ohrevu/chladenia.

Obrdzok 1
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Metdda 2

Stanovenie zadrZaného oleja

1. Rozsah a oblast pouZitia

Tento dokument definuje postup stanovenia oleja zadrzaného v jednozlozkovych hnojivich na baze
dusi¢nanu aménneho s vysokym obsahom dusika.

Této metdda plati pre paletizované aj pre granulované hnojivd, ktoré neobsahujt latky rozpustné v oleji.
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2.

4.

Definicia

Zadrzanie oleja v hnojive: mnozstvo oleja zadrzaného hnojivom stanovené pri zadanych prevadzkovych
podmienkach a vyjadrené ako hmotnostné percento.

Princip

Uplné ponorenie skdsanej Casti do plynového oleja na uréenti dobu s ndslednym odstranenim nadbyto¢ného
oleja pri zadanych podmienkach. Meranie ndrastu hmotnosti skisanej Casti.

Cinidlo

Plynovy olej

Maximadlna viskozita: 5 mPas pri 40 °C
Hustota: 0,8 az 0,85 g/ml pri 20 °C

Obsah siry: < 1,0 % (m/m)

Popol: < 0,1 % (m/m)

5.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

Zariadenie

Bezné laboratdrne zariadenie a:
Viha schopnd vazit s presnostou na 0,01 g.
Kadicky s objemom 500 ml.

Lievik z plastového materidlu, podla moznosti s valcovou stenou na hornej strane a s priemerom priblizne
200 mm.

Skisobné sito, otvor 0,5 mm, pasujiice do lievika (5.3).

Pozndmka: Velkost lievika a sita je takd, aby zabezpecila, Ze iba niekolko grandl lez{ jedna na druhej a Ze olej
moze lahko odtekat.

Filtra¢ny papier pre rychlu filtraciu, krepovy, mikky, o hustote 150 g/m?

Absorpcné tkaniny (laboratérna kvalita).

Postup

Dve samostatné zistenia sa robia rychlo za sebou na oddelenych castiach tej istej skisobnej vzorky.

Odstranit ¢astice mensie ako 0,5 mm pomocou skiiSobného sita (5.4). Odvazit s presnostou na 0,01 gramu
priblizne 50 g vzorky do kadicky (5.2). Pridat dostatocné mnozstvo plynového oleja (odsek 4) na dplné
zaliatie tabletiek a opatrne zotriet tak, aby povrch vietkych tabletiek bol dplne zmécany. Zakryt kadicku
hodinovym sklickom a nechat stat aspon jednu hodinu pri teplote 25 (£ 2) °C.

Prefiltrovat cely obsah kadicky cez lievik (5.3) so skdsobnym sitom (5.4). Umoznit Casti zadrzZanej sitom,

Ulozit dva listy filtracného papiera (5.5) o rozmeroch asi 500 x 500 mm jeden na druhy na hladkom
povrchu; zohnt vetky Styri strany oboch filtra¢nych papierov smerom dohora v sirke asi 40 mm, aby sa
tablety neodkotulali pre¢. Umiestnit dve vrstvy absorpcnej tkaniny (5.6) do stredu filtracnych papierov.
Vyliat cely obsah sita (5.4) cez absorp¢né tkaniny a rozlozit tablety primerane pomocou mékkého plochého
Stetca. Po dvoch mintitach nadvihnit jednu stranu tkanin, aby sa tablety preniesli na filtra¢né papiere pod
nimi a rozlozit ich primerane pomocou stetca. Polozit dali list filtracného papiera, tiez s okrajmi zohnutymi
smerom dohora, na vzorku a prekotalat tablety medzi filtracnymi papiermi kraziacimi pohybmi pri
sticasnom vyvinuti mierneho tlaku. Prestat po kazdych 6smich kruhovych pohyboch, aby sa zdvihli opacné
strany filtracného papiera a vratili do stredu tie tablety, ktoré sa odkotdlali na okraj. Dodrzat tento postup:
urobit $tyri iplné kruhové pohyby, najskor v smere hodinovych ruciciek a potom opacne. Potom kotdlat
tablety naspat do stredu tak, ako je vyssie popisané. Tento postup sa vykond tri razy (24 kruhovych pohybov,
hrany zdvihnuté dva razy). Opatrne vlozZit novy list filtracného papiera medzi spodny a ten, ktory je nad nim
a umoznit, aby sa tablety nakotlali na novy papier zdvihnutim hrdn horného papiera. Prikryt tablety
s novym listom filtracného papiera a opakovat ten isty postup tak, ako uz bolo opisané. Thned po nakotdlani
vysypat tablety na prazdny a odvazeny tanierik a opdt ich odvazit s presnostou na 0,01 gramu, aby sa tak
stanovila hmotnost zadrzaného plynového oleja.
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6.5.

7.1.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

Opakovanie postupu kotiilania a prevdZenie

Ak zistené mnozstvo zadrzaného plynového oleja je viac ako 2 gramy, umiestnit tito porciu na novi sadu
filtracnych papierov a opakovat postup kotulania zdvihajic rohy podla odseku 6.4 (dva razy osem
kruhovych pohybov, zdvihnit raz). Potom porciu opdt odvazit.

Vyjadrenie vysledkov

Sposob vypoctu a vztah

ZadrZanie oleja z kazdého stanovenia (6.1) vyjadrené ako hmotnostné percento preosiatej skisobnej porcie
je dané rovnicou:

m,

zadrzany olej = x 100

kde:
m; je hmotnost v gramoch preosiatej skiSobnej porcie (6.2),

m, je hmotnost v gramoch skiiSobnej porcie podla odseku 6.4, resp. 6.5 ako vysledok posledného vazenia.

Za vysledok povazujte aritmeticky priemer dvoch samostatnych stanoveni.

Metdda 3

Stanovenie obsahu horlavin
Rozsah a oblast pouZitia
Tento dokument definuje postup stanovenia obsahu horfavin v jednozlozkovych hnojivich na baze
dusi¢nanu aménneho s vysokym obsahom dusika.
Princip
Oxid uhli¢ity vytvoreny anorganickymi spojivami sa vopred odstrdni pomocou kyseliny. Organické
zliceniny sa zoxiduji zmesou kyseliny chromovej a dusi¢nej. Vytvoreny oxid uhlicity sa absorbuje

vroztoku hydroxidu barnatého. Zrazenina sa rozpusti v kyseline chlorovodikovej a zmiesa spétnou titraciou
s roztokom hydroxidu sodného.

Cinidl4
Analyticky ¢isty oxid chromity.

Kyselina sirovd, 60 % objemovych: vyliat 360 ml vody do litrovej kadicky a opatrne pridat 640 ml kyseliny
sirovej (hustota pri 20 °C = 1,83 g/ml).

Dusi¢nan striecborny: roztok 0,1 mol/l.
Hydroxid bdrnaty

Odvazit 15 gramov hydroxidu barnatého Ba(OH),.8H,0 a tplne ho rozpustit v horticej vode. Nechat
ochladit a preliat do litrovej banky. Doplnit po znacku a zamiesat. Filtrovat cez skladany filtracny papier.

Kyselina chlorovodikové: standardny roztok 0,1 mol/l.

Hydroxid sodny: $tandardny roztok 0,1 mol/L.

Brémfenolovd modré: roztok 0,4 g v litri vody.

Fenolftalein: roztok 2 gramov na liter 60 % etanolu (objemové percentd).

Nétronové vépno: rozmery Castic asi od 1,0 do 1,5 mm.

3.10. Demineralizovana voda, Cerstvo prevarend, aby bol odstraneny oxid uhlicity.
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4.1.

4.2

4.3.

4.3.1.

5.1.

5.2.

Zariadenie

Standardné laboratérme zariadenie, najma:

— filtracny taviaci téglik s doskou zo sintrovaného skla o objeme 15 ml; priemer dosky: 20 mm; celkovd
vyska: 50 mm; pérovitost 4 (priemer pérov od 5 do 15 pm) a

— 600 ml kadicka.
Privod stlaceného dusika.

Zariadenie postavené z nasledujticich Casti a podla moznosti spojené gulovymi briisenymi spojmi (pozri
obrdzok 2):

Absorpcnd rurka A, dlhd priblizne 200 mm a s priemerom 30 mm, naplnend nitronovym vdpnom (3.9),
upevnend na mieste zdtkami zo skleného vlakna.

. Reagen¢nd banka B s objemom 500 ml s bo¢nou vetvou a okrihlym dnom.

. Vigreuxova frakénd koléna, dlhd priblizne 150 mm (C).

. Kondenzitor s dvojitym povrchom C, dlhy 200 mm.

. Drechselova flasa D sliZiaca na zachytenie akéhokolvek nadbytku kyseliny, ktord moze predestilovat.

. Ladovy kapel E na chladenie Drechselovej flase.

. Dve absorp¢né nadoby F, a F,, s priemerom 32 aZ 35 mm, rozvddza¢ plynu s 10 mm diskom

z nizkoporézneho sintrovaného skla.

. Sacie ¢erpadlo a zariadenie regulujtce satie G so sklenym kusom v tvare T zapojenym do okruhu, ktorého

volnd vetva je napojend na jemnt kapildrnu rirku kritkou gumenou hadicou so skrutkovou svorkou.

Pozor: Pouzitie vriaceho roztoku kyseliny chrémovej v zariadeni so zniZenym tlakom je nebezpe¢nd
operdcia a vyzaduje si vhodné bezpe¢nostné opatrenia.

Postup
Vzorka na analyzu
Odvazit priblizne 10 gramov dusi¢nanu aménneho s presnostou na 0,001 gramu.

Odstrdnenie uhlicitanov

Umiestnit analyzovant vzorku do reagen¢nej banky B. Pridat 100 ml H,SO, (3.2). Rozpustat tabletky pri
teplote prostredia pocas asi 10 mindt. Poskladat zariadenie tak, ako je to zndzornené na diagrame: pripojit
jeden koniec na absorpént rirku (A) ku zdroju dusika (4.2) pomocou nevratného prietokového zariadenia
s tlakom zodpovedajtcim 5 az 6 mm Hg a druhy koniec na napdjaciu rirku, ktord vstupuje do reagencnej
banky. Umiestnit Vigreuxovu frakénd kolénu (C) a kondenzdtor (C) s privodom chladiacej vody. Nastavit
dusik tak, aby jeho prietok cez roztok bol mierny a priviest roztok na bod varu a zohrievat dve mintity. Na
konci tohto ¢asu by uz nemal byt zaznamenany var. Ak je var zaznamenany, pokracovat v zohrievan{ este
30 mindt. Nechat roztok vychladit aspon pocas 20 mindt s prebubldvanim dusikom.

Dokonéit montdZz zariadenia podla diagramu zapojenim rirky kondenzitora do Drechselovej flase (D)
a flage do absorpcnych nddob F, a F,. Dustk musi pocas tejto montéznej operdcie stile prechddzat roztokom.
Do kazdej z absorpénych nadob (F, a F,) rychlo pridat 50 ml roztoku hydroxidu barnatého (3.4).

Nechat prebubldvat dusikom asi 10 mindt. Roztok musi zostat v absorbéri &iry. Ak sa tak nestane, proces
odstrariovania uhli¢itanov sa musi zopakovat.
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5.3.

5.4.

Oxiddcia a absorpcia

Po odpojeni privodu dusika rychlo pridat 20 gramov oxidu chromitého (3.1) a 6 ml roztoku dusi¢nanu
strieborného (3.3) cez bo¢nti vetvu reagencnej banky (B). Zapojit zariadenie na sacie Cerpadlo a upravit
prietok dusika tak, aby cez absorbéry F, a F, zo sintrovaného skla prechddzal stvisly priid bubliniek.

Ohrievat reagen¢nt banku (B) az kym kvapalina nezovrie a nechat ju vriet pocas jednej a pol hodiny (!).
Mozno bude potrebné nastavit regulacny ventil satia (G) na reguldciu prietoku dusika, lebo je mozné, ze
uhli¢itan barnaty vyzrdzany pocas skisky zablokuje disky zo sintrovaného skla. Funkcia je uspokojiva vtedy,
ked'roztok hydroxidu barnatého v absorbéri F, zostdva ¢iry. V opacnom pripade sa skiska opakuje. Zastavit

ohrev a demontovat zariadenie. Umyt vietky rozvody (3.10) a umyt taviaci téglik s 50 ml tej istej vody.
Umiestnit taviaci téglik do 600 ml kadicky a pridat asi 100 ml prevarenej vody (3.10). Pridat 50 ml
prevarenej vody do kazdého z absorbérov a prefiikat rozvody dusikom pocas piatich mintit. Kombinovat
vodu s vodou s kadicky. Opakovat tkon este raz, aby sa zabezpecilo tplné preplichnutie rozvodov.

Stanovenie uhlicitanov pochddzajiicich z organickych ldtok

Do obsahu kadicky pridat pat kvapiek fenolftaleinu (3.8). Roztok scervend. Priddvat kyselinu
chlorovodikovii (3.5) po kvapkdch az kym ruzové farba nezmizne. Dobre roztok premiesat v taviacom
tégliku, aby sa preverilo, ¢i sa ruzova farba znovu neobjavi. Pridat pat kvapiek brémfenolovej modrej (3.7)
a titrovat s kyselinou chlorovodikovou (3.5) az kym roztok nezozltne. Pridat dalsich 10 ml kyseliny
chlorovodikove;j.

Zohriat roztok na bod varu a udrzat vo vare najviac jednu minttu. Opatrne preverit, ¢i v kvapaline nezostala
ziadna zrazenina.

Nechat vychladndit a spitne titrovat roztokom hydroxidu sodného (3.6).

Skiigka naslepo

Vykonajte sktisku naslepo pri dodrzani rovnakého postupu a s pouzitim rovnakych mnozstiev vietkych
¢inidiel.

Vyjadrenie vysledkov

Obsah horlavin (C) vyjadreny ako uhlik ako hmotnostné percento vzorky je dany rovnicou:

ViV,

C% =0,06 x

kde:

E = hmotnost skiiSobnej porcie v gramoch

V, = celkovy objem v ml 0,1 mol/l roztoku kyseliny chlorovodikovej pridanej po zmene farby fenolftaleinu a

V, = celkovy objem v ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného pouzitého na spitna titriciu

katalyzatora.
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Obrdzok 4

e

Absorpéné nddoby o priemere 32 aZ 35 mm s gulovymi brisenymi spojmi

Rozvod plynu s 10 mm diskom z nizkoporézneho sintrovaného skla

Absorpénd rirka naplnend natronovym vipnom
Zariadenie na reguldciu satia

Reagen¢nd banka
Vigreuxova frakénd koléna 150 mm dlhd

= Chladi¢ s dvojitym plést'om dlhy 200 mm
250 ml Drechselova flaga

Ladovy kipel

A

B

C

C

D

E

F aF,

<
N

Privod dusika

Metoda 4

Stanovenie hodnoty pH

1. Rozsah a oblast platnosti

Tento dokument definuje postup merania hodnoty pH roztoku jednozlozkového hnojiva na baze dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika.

2. Princip
Meranie pH roztoku dusi¢nanu aménneho pomocou pH metra.
3. Cinidld

Destilovana alebo demineralizovand voda bez oxidu uhli¢itého.
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3.1.

3.2.

3.3.

5.1.

5.2.

3.1.

3.2

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

Tlmiaci roztok, pH 6,88 pri 20 °C
Rozpustit 3,40 £ 0,01 gramov dihydrogénortofosfore¢nanu draselného (KH,PO,) v priblizne 400 ml vody.
Potom rozpustit 3,55 + 0,01 gramov hydrogénortofosfore¢nanu dvojsodného (Na,HPO,) v priblizne 400

ml vody. Preliat oba roztoky bez straty do 1 000 ml banky svolumetrickou ryskou, doplnit po znacku
a zmiesat. Roztok ponechat vo vzduchotesnej nddobe.

Tlmiaci roztok, pH 4,00 pri 20 °C

Rozpustit 10,21 £ 0,01 gramov hydrogénftaldtu draselného (KHC4O,H,) vo vode, preliat bez straty do
1 000 ml banky s volumetrickou ryskou, doplnit po znacku a zmiesat.

Roztok ponechat vo vzduchotesnej nddobe.
Mozu sa pouzit roztoky so Standardnym pH dostupné v obchodoch.

Zariadenie

pH meter vybaveny sklenou a kalomelovou elektrédou alebo ich ekvivalentmi, citlivymi na 0,05 jednotky
pH.

Postup

Kalibrdcia pH metra

Kalibrovat pH meter (4) pri teplote 20 ( 1) °C pomocou tlmiacich roztokov (3.1), (3.2) alebo (3.3). Nechat
prechddzat pomaly prad dusika na povrch roztoku a udrziavat ho pocas celej skasky.

Stanovenie

Vyliat 100,0 ml vody do 10 (+ 0,01) gramov vzorky do 250 ml kadicky. Odstranit nerozpustné Casti
filtrciou, premyvanim alebo odstredovanim kvapaliny. Namerat hodnotu pH ¢ireho roztoku pri teplote 20
( 1) °C podla rovnakého postupu ako pri kalibricii meracieho pristroja.

Vyjadrenie vysledkov

Vysledky vyjadrit v jednotkdch pH s presnostou na 0,1 a uviest pouzitd teplotu.

Metdda 5

Stanovenie velkosti ¢astic

Rozsah a oblast platnosti

Tento dokument definuje postup skisobného preosievania jednozlozkovych hnojiv na baze dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika.

Princip

Skuisobnd vzorka sa preosieva cez sadu troch sit bud ru¢ne alebo mechanicky. Hmotnost zachytend
na kazdom site sa zaznamend a vypocita sa percento materidlu, ktory cez pozadované sitd presiel.

Zariadenie

Skusobné kovové drotené sitd o priemere 200 mm s okami 2,0 mm, 1,0 mm a pripadne 0,5 mm. Jedno
veko a jedna nddoba na preosiaty materidl pre vietky sitd spolu.

Vyvazenie na vahach s presnostou na 0,1 gramu.

Mechanickd trepacka na sito (ak je k dispozicii) schopnd prendsat vodorovny aj zvisly pohyb na skdsobnt
vzorku.

Postup
Vzorku rozdelit reprezentativne na priblizne 100-gramové Casti.
Jednu z tychto Casti odvazit s presnostou na 0,1 gramu.

Nastavit sadu sit v smere zdola nahor takto: nddoba na preosiaty materidl, 0,5 mm, 1 mm a 2 mm a ulozZit
odvazent Cast skisobnej vzorky na horné sito. Sadu sit uzavriet vekom.
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4.4,

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.1.

4.2.

Preosiat rukou alebo strojom, tak zvislym ako vodorovnym pohybom a ak sa preosieva rucne, prilezitostne
do sit udriet. Pokracovat takto 10 mintt alebo pokym mnozstvo, ktoré neprejde kazdym sitom za jednu
minttu nie je mensie ako 0,1 gramu.

Demontovat ihned'sitd a pozbierat zachyteny materidl a v pripade potreby jemne otriet Stetcom z opacnej
strany.

Odvazit materidl zadrzany na kazdom site a v nddobke na preosiaty material s presnostou na 0,1 gramu.

Vyhodnotenie vysledkov

Premenit hmotnosti frakcif na percentd zo sictu hmotnosti vietkych frakcii (nie hmotnosti povodne
odvazenej vzorky).

Vypocitat percento v nddobke na preosiaty materidl (t. j. < 0,5 mm): A%

Vypocitat percento zachytené na 0,5 mm site: B%

Vypocitat percento, ktoré preslo 1 mm sitom, t. j. (A + B)%

Sacet hmotnosti frakcil musi byt v rdmci 2 % tolerancie z povodnej hmotnosti.

Mali by sa vykonat aspon dve samostatné analyzy a jednotlivé vysledky pre A by sa nemali odliSovat o viac
ako absolutne 1,0 % a pre B o viac ako 1,5 % absolitne. Skiska sa opakuje, ak sa tak nestane.
Vyjadrenie vysledkov

Zaprotokolovat strednt hodnotu dvoch hodnot pre A na jednej strane a pre A + B na strane druhej.

Metdda 6

Stanovenie obsahu chléru

Rozsah a oblast platnosti

Tento dokument definuje postup stanovenia obsahu chléru (ako chloridového i6nu) v jednozlozkovych
hnojivich na bdze dusi¢nanu aménneho s vysokym obsahom dusika.

Princip

Chloridové i6ny rozpustené vo vode sa stanovia potenciometrickou titrdciou s dusi¢nanom draselnym
v kyslom prostredi.

Cinidl4

Destilovana alebo demineralizovand voda bez chloridovych ionov.

Acetén AR.

Koncentrovand kyselina dusi¢nd (hustota pri 20 °C = 1,40 g/ml).

Dusi¢nan strieborny: $tandardny roztok 0,1 mol/l. Tento roztok uskladnit vo flasi z hnedého skla.

Dusi¢nan strieborny: Standardny roztok 0,004 mol/l — tento roztok pripravit v case pouZitia.

Standardny referenény 0,1 mol/l roztok chloridu draselného. Odvazit s presnostou na 0,1 mg 3,7276
gramov chloridu draselného analytickej Cistoty, predtym vysuseného pocas jednej hodiny v peci pri 130 °C
a ochladeného v exsikdtore na teplotu okolia. Rozpustit v malom objeme vody, preliat roztok bez straty do
500 ml $tandardnej banky, rozriedit po znacku a zamiesat.

Chlorid draselny, tandardny referencny roztok 0,004 mol/l - tento pripravit v ase pouZitia.
Zariadenie

Potenciometer s indika¢nou striebornou elektrodou a kalomelovou referenc¢nou elektrédou, citlivost 2 mV,
pokryvajuci interval — 500 az + 500 mV.

Mostik obsahujtci nasyteny roztok dusi¢nanu draselného, pripojeny na kalomelovi elektrédu (4.1),
uchyteny na koncoch pérovitymi zdtkami.
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4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3

Magnetické miesadlo s ty¢ou pokrytou teflonom.
Mikrobyreta s ostrou $pickou a stupnicou s 0,01 ml dielikmi.

Postup

Standardizdcia roztoku dusicnanu strieborného

Zobrat 500 ml a 10,000 ml standardného referenc¢ného roztoku chloridu draselného (3.6) a umiestnit do
dvoch nizkych kadiciek vyhovujiceho objemu (napriklad 250 ml). Vykonat nasledujicu titrciu obsahu
kazdej kadicky.

Pridat 5 ml roztoku kyseliny dusi¢nej (3.2), 120 ml acetonu (3.1) a dostato¢né mnozstvo vody na doplnenie
objemu priblizne na 150 ml. Umiestnit ty¢ magnetického miesadla (4.3) do kadicky a uviest miesadlo do
pohybu. Ponorit striebornt elektrédu (4.1) a volny koniec mostika (4.2) do roztoku. Zapojit elektrody
na potenciometer (4.1) a po skontrolovani nuly zariadenia zapisat hodnotu pociato¢ného potencidlu.

Titrovat pomocou mikrobyrety (4.4), priddvajic najskor 4, resp. 9 ml roztoku dusi¢nanu strieborného
zodpovedajiiceho pouzitému §tandardnému referenénému roztoku chloridu draselného. Pokracovat
priddvanim 0,1 ml ddvok 0,004 mol/l roztoku a 0,05 ml ddvok 0,1 mol/l roztokov. Po kazdom pridani
pockat, kym sa potencidl nestabilizuje.

Zaznamenat pridané objemy a zodpovedajice hodnoty potencidlu do prvych dvoch stipcov tabulky.

V tretej kolonke tabulky zaznamenat nésledné prirastky (A, E) potencidlu E. Do $tvrtého stfpca zaznamenat
rozdiely (A,E), kladné alebo zdporné, medzi prirastkami potencidlu (AE). Koniec titricie zodpovedd
pridavku 0,1 alebo 0,05 ddvky (V,) roztoku dusi¢nanu strieborného, ktory poskytuje maximalnu hodnotu
AE.

Na vypocet presného objemu (V,,) roztoku dusi¢nanu strieborného zodpovedajticeho koncu reakcie pouzit
vztah:

b
ch = V0 + Vl X E
kde:

V, je celkovy objem v ml roztoku dusi¢nanu strieborného bezprostredne mensi ako objem, ktory ddva
maximdlny ndrast A E,

V, je objem v ml poslednej ddvky pridaného roztoku dusi¢nanu strieborného (0,1 alebo 0,05 ml),
b je poslednd kladnd hodnota A,E,

B je sticet absoliitnych hodnot A,E a prvd zdpornd hodnota A,E (pozri priklad v tabulke 1).

Skiiska naslepo
Vykonat skasku naslepo a zohladnit ju pri vypocte konecného vysledku.

Vysledok V, skasky naslepo s ¢inidlami je dany v ml tymto vztahom:

V,=2V,-V,

kde:

V, je hodnota v ml presného objemu (V) roztoku dusi¢nanu strieborného zodpovedajtica titrécii 10 ml
pouzitého referen¢ného $tandardného roztoku chloridu draselného,

V; je hodnota v ml presného objemu (V,,) roztoku dusi¢nanu strieborného zodpovedajtca titrdcii 5 ml
pouzitého referen¢ného $tandardného roztoku chloridu draselného.
Kontrolnd skiiska

Skuska naslepo moze slazit zdroven ako kontrola toho, ¢i zariadenie funguje uspokojivym sposobom a ze
skisobny postup bol spravny.
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5.4.

Stanovenie

Vziat Cast vzorky od 10 do 20 gramov a odvézit s presnostou 0,01 gramu. Kvantitativne preniest do 250
ml kadicky. Pridat 20 ml vody, 5 ml kyseliny dusi¢nej (3.2), 120 ml acetonu (3.1) a dostatocny objem vody
na ziskanie objemu priblizne 150 ml.

Umiestnit ty¢ magnetického miesadla (4.3) do kadicky, umiestnit kadicku na miesadlo a uviest miesadlo do
pohybu. Ponorit strieborni elektrodu (4.1) a volny koniec mostika (4.2) do roztoku, zapojit elektrody

na potenciometer (4.1) a po overeni nuly zariadenia zaznamenat hodnotu pociato¢ného potencialu.

Titrovat roztokom dusi¢nanu strieborného pridanim z mikrobyrety (4.4) po ddvkach 0,1 ml. Po kazdom
pridavku pockat na stabilizdciu potencidlu.

Pokracovat v titricii podla bodu 5.1, pocndc Stvrtym odsekom: ,Zaznamenat pridané objemy
a zodpovedajtce hodnoty potencidlu do prvych dvoch stlpcov tabulky... .

Vyjadrenie vysledkov

Vyjadrit vysledky analyzy ako percentd chléru obsiahnutého v analyzovanej vzorke. Vypocitat percento
obsahu chléru (Cl) zo vztahu:

03545 x T x (V,—V,) x 100

m

kde:

T je koncentracia pouzitého roztoku dusi¢nanu strieborného v mol/l,
V, je vysledok skisky naslepo (5.2) v ml,

Vs je hodnota V,, zodpovedajiica stanoveniu (5.4) a

m je hmotnost skiiSobnej porcie v gramoch.

Tabulka 1: Priklad

Objem roztoku dusi¢nanu strieborného Potencidl AE AE
V (ml) E (mV) ! 2
4,80 176
4,90 211 35 +37
5,00 283 72 - 49
5,10 306 23 -10
5,20 319 13

37
V,=49+0]1x
“ 37 +

Metdda 7

Stanovenie medi

Rozsah a oblast platnosti

Tento dokument definuje postup stanovenia obsahu medi v jednozlozkovych hnojivich na baze dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika.

Princip

Vzorka sa rozpusta v zriedenej kyseline chlorovodikovej a med je stanovend atémovou absorpénou
spektrofotometriou.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.6.1.

5.1.

5.2.

5.3.

Cinidld

Kyselina chlorovodikové (hustota pri 20 °C = 1,18 g/ml).
Kyselina chlorovodikovd, roztok 6 mol/l.

Kyselina chlorovodikovd, roztok 0,5 mol/l.

Dusi¢nan amoénny.

Peroxid vodika, 30 % hm.

Roztok medi (*) (zdsoba): odvazit s presnostou na 0,001 gramu, 1 gram Cistej medi, rozpustit v 25 ml
6 mol/l roztoku kyseliny chlorovodikovej (3.2), pridat 5 ml peroxidu vodika (3.5) po ddvkach a rozriedit
do 1 litra vodou. 1 ml tohto roztoku obsahuje 1 000 pg medi (Cu).

Roztok medi (rozriedit): rozriedit 10 ml zdsobného roztoku (3.6) na 100 ml vodou a potom zriedit
10 ml vysledného roztoku do 100 ml vodou, 1 ml kone¢ného zriedeného roztoku obsahuje 10 pg medi
(Cu).

Tento roztok pripravit v Case pouZitia.

Zariadenie

Atémovy absorpény spektrofotometer s medenou lampou (324,8 mm).
Postup

Priprava roztoku na analyzu

Odvazit 25 gramov vzorky s presnostou na 0,001 gramu, vlozZit ju do 400 ml kadicky, opatrne pridat 20
ml kyseliny chlorovodikovej (3.1) (mdzZe dojst k Zivej reakcii vdaka tvorbe oxidu uhlicitého). Ak je to
potrebné, pridat viac kyseliny chlorovodikovej. Ked sa var zastavil, odparit do sucha na parnom kapeli,
premiesajic prilezitostne so sklenenou ty¢inkou. Pridat 15 ml 6 mol/l roztoku kyseliny chlorovodikovej
a 120 ml vody. Premiesat sklenou ty¢inkou, ktord by mala zostat v kadicke a zakryt kadicku hodinovym
sklickom. Roztok opatrne povarit az pokym zriedenie nie je Gplné a potom ochladit.

Preniest roztok kvantitativne do 250 ml banky s volumetrickou ryskou vypldchnutim kadicky s 5 ml 6
mol/l kyseliny chlorovodikovej (3.2) a dvakrat 5 ml vriacej vody, doplnit po znacku s 0,5 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (3.3) a opatrne miesat.

Filtrovat na filtracnom papieri bez obsahu medi (?), vynechajic prvych 50 ml.

Slepy roztok

Pripravit slepy roztok, z ktorého sa jedna vzorka nezohladni a ponechat ju pre vypocet konecnych
vysledkov.

Stanovenie

. Priprava roztoku vzorky a slepého skisobného roztoku

Rozriedit roztok vzorky (5.1) a skiiSobny slepy roztok (5.2) 0,5 mol/l roztokom kyseliny solnej (3.3)
na koncentrdciu medi v rdmci idedlneho intervalu merani spektrofotometrom. Bezne sa nepozaduje
zriedenie.

. Priprava kalibra¢nych roztokov

Rozriedenim $tandardného roztoku (3.6.1) s 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (3.3) pripravit
aspon pdt Standardnych roztokov zodpovedajicich idedlnemu intervalu merania spektrofotometrom (0
az 5,0 mg/l Cu). Pred doplnenim na znacku pridat do kazdého roztoku dusi¢nan aménny (3.4) aby sa
ziskala koncentrdcia 100 mg/ml.

Je mozné pouzit obchodne dostupny Standardny roztok medi.
Whatman 541 alebo ekvivalent.
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5.4.  Meranie

Nastavit spektrofotometer na vinova dizku 324,8 nm. Pouzit oxidacny plameii vzduch — acetylén.
Striekat postupne, trojmo, kalibra¢ny roztok (5.3.2), roztok vzorky a slepy roztok (5.3.1), oplachnuc
pristroj s destilovanou vodou po kazdom striekani. Naniest kalibra¢nd krivku pomocou strednych
hodnét absorbancie kazdého pouzitého Standardu na osi y a prislusnej koncentricie medi v pg/ml na osi x.

Ur¢it koncentrdciu medi na roztokoch kone¢nej vzorky a slepom roztoku podla kalibracnej krivky.

6. Vyjadrenie vysledkov

Vypocitat obsah medi vo vzorke pri zohladneni hmotnosti skiiSobnej vzorky, vykonanych zriedeni
pocas analyzy a hodnot slepého roztoku. Vysledok vyjadrit ako mg Cu na 1 kg.

4. Urcenie odolnosti proti vybuchu

41.  Rozsah a oblast platnosti

Tento dokument definuje postup stanovenia alebo odolnosti proti vybuchu v hnojivich na bdze dusi¢nanu
amoénneho s vysokym obsahom dusika.

4.2.  Princip

Sktisobnd vzorka sa uzavrie do ocelovej rirky a podrobi sa detona¢nému ndrazu z niboja explozivnej naloze.
Sirenie detondcie je stanovené zo stupila nrazu olovenych valcov na ktorych riirka pocas skasky spociva
vodorovne.

4.3, Materidly

4.3.1. Plastickd trhavina obsahujica 83 az 86 % pentritu
Rychlost detondcieHustota: 1 500 az 1 600 kg/m’
Rychlost detonacie: 7 300 az 7 700 m/s

Hmotnost: 500 (+ 1) gramov

4.3.2. Sedem dlzok bleskovice s nekovovym obalom
Hmotnost vyplne: 11 az 13 g/m

Dlzka kazdej $niiry: 400 ( 2) mm

4.3.3. Lisovand tableta sekunddrnej trhaviny, vloZenej pre prijem rozbusky

Trhavina: hexogén/vosk 95/5 alebo tetryl alebo podobnd sekundarna trhavina s pridavkom grafitu alebo bez
neho.

Hustota: 1 500 az 1 600 kg/m?
Priemer: 19 az 21 mm
Vyska: 19 az 23 mm

Stredné osadenie pre rozbusku: priemer 7 az 7,3 mm, hibka 12 mm

4.3.4. Bezsvikové ocelové rirka podla ISO 65 — 1981 — Tazké série, s nomindlnymi rozmermi DN 100 (4)
Vonkajsi priemer: 113,1 az 115 mm
Hrabka steny: 5 az 6,5 mm

Dizka: 1 005 (x 2) mm

4.3.5. Spodné miesto
Materidl: ocel s dobrou zvaritelnostou
Rozmery: 160 x 160 mm

Hrabka: 6 az 6 mm
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4.3.10.

4.3.11.

4.3.12.

4.4.

4.4.1.

4.4.1.1.

4.4.1.1.1.

4.4.1.1.2.

4.4.1.1.3.

4.4.1.1.4.

Sest olovenych valcov
Materidly: Priemer: 50 (+ 1) mm
Vyska: 100 az 101 mm

Materidly: mikké olovo, aspon o Cistote 99,5 %

Ocelovy blok

HmotnostDizka: aspori 1 000 mm
Sirka: asponi 150 mm

Vyska: aspont 150 mm

Hmotnost: asponi 300 kg, ak neexistuje pevny zdklad pre ocelovy blok.

Plastovy alebo lepenkovy valec na nabijanie ndloze
Hrabka steny: 1,5 aZ 2,5 mm
Priemer: 92 aZ 96 mm

Vyska: 64 az 67 mm
Rozbuska (elektrickd alebo neelektrickd) s inicia¢nou silou 8 az 10

Dreveny disk

Priemer: 92 az 96 mm. Priemer musi zapadnit do vndtorného priemeru plastového alebo lepenkového
valca (4.3.8).

Hrabka: 20 mm
Dreveny adjusta¢ny kolik rovnakych rozmerov ako rozbuska (4.3.9)

Navliekacie koliky (maximdlna dlzka 20 mm)

Postup

Priprava ndboja néloze na vloZenie do ocelovej riirky

Existuji dve metddy iniciovania trhaviny v ndboji ndloze podla dostupnosti zariadenia.

Sedembodové simultdnna inicidcia

Ndboj néloze pripraveny na pouzitie je zndzorneny na obrazku 1.

Navftat otvory do dreveného disku (4.3.10) rovnobezne s osou disku cez stred a cez Sest bodov
symetricky rozdelenych pozdiz sistrednej kruznice o priemere 55 mm. Priemer otvorov musi byt 6 az
7 mm (pozri rez A-B na obrdzku 1) v zdvislosti od priemeru pouzitej bleskovice (4.3.2).

Narezat sedem dlzok bleskovice (4.3.2) po 400 mm, zdroveri zabrénit akejkolvek strate trhaviny
na kazdom konci tym, Ze sa urobi €isty rez a ihned zapecatia konce lepidlom. Pretla¢it kazda zo siedmich
dl7ok cez otvory v drevenom disku (4.3.10) az kym ich konce neprecnievajii niekolko centimetrov
na druhe) strane disku. Potom vlozif maly navliekaci kolik (4.3.12) priecne do textilného obalu kazdej
dlzky sniry 5 a7z 6 mm od jej konca a naniest lepidlo okolo vonkajiej strany $niiry v pase 2 cm Sirokom
okolo kolika. Napokon potiahnut dlhii stranu kazdej $niiry tak, aby bol kolik v kontakte s drevenym
diskom.

Vytvarovat plasticki trhavinu (4.3.1) tak, aby vytvorila valec o priemere 92 az 96 mm, v zdvislosti od
priemeru valca (4.3. 8) Polozit tento valec priamo na povrch a vlozit vytvarovant trhavinu. Potom vlozit
dreveny disk (1) nestici sedem dfzok bleskovice na vrch valca a zatlacit ho nadol do trhaviny. Prisposobit
vysku valca (64 azZ 67 mm) tak, aby jeho hornd hrana nepresahovala za droveri dreva. Nakoniec upevnit
valec na dreveny disk napriklad svorkami alebo malymi klincami po celom jeho obvode.

Zoskupit volné konce siedmich diZok bleskovice okolo obvodu dreveného adjustacného kolika (4.3.11)
tak, aby ich konce boli v rovine kolmej na kolik. Zaistit ich do zvizku okolo kolika pomocou lepiacej

pésky (?).

(") Priemer disku musi vzdy zodpovedat vnitornému priemeru valca.
() Pozndmka: Ak Sest obvodovych dlzok $niry sii po montazi zatiahnuté na pevno, strednd musi zostat mierne voln.
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4.4.1.2. Centrélna inicidcia lisovanou tabletou

Néboj néloze pripraveny na pouzitie je na obrdzku 2.

4.4.1.2.1. Priprava lisovanej tablety

Pri prijati potrebnych bezpecnostnych opatreni umiestnit 10 gramov sekundarnej trhaviny (4.3.3) do
formy s vnitornym priemerom 19 az 21 mm a stlacit do spravneho tvaru a hustoty.

(Pomer priemer:vyska by mal byt priblizne 1:1).

V strede dna formy je kolik 12 mm vysoky a o priemere 7,0 az 7,3 mm (v zdvislosti na priemere pouZitej
rozbusky), ktory tvori valcovitti dutinku v stlacenej vlozke pre nésledné vloZenie rozbusky.

4.4.1.2.2. Priprava ndboja ndloze

Umiestnit trhavinu (4.3.1) do valca (4.3.8) stojaceho vztycene rovnom povrchu, potom ju stlacit
s drevenou formou tak, aby dostala valcovity tvar so stredovou dutinou. Vlozit lisovan tabletu do dutiny.
Zakryt trhavinu v tvare valca obsahujiicu lisovant tabletu s drevenym diskom (4.3.10) so stredovym
otvorom priemeru 7,0 aZ 7,3 mm na vloZenie rozbusky. Upevnit k sebe dreveny disk a valec prekrizenim
lepiacou paskou. Zabezpecit, ze otvor vyvitany v disku a dutina v lisovanej tablete st stiosé tym, Ze sa
vlozi dreveny adjustacny kolik (4.3.11).

4.4.2. Priprava ocelovych rarok na skasky odolnosti proti vybuchu

Na jednom konci ocelovej riirky (4.3.4) navitat dva protilahlé otvory o priemere 4 mm kolmo cez bo¢nii
stenu vo vzdialenosti 4 mm od hrany.

Zvdrat na tupo spodnt dosku (4.3.5) na protilahly koniec rarky, vyplniac Gplne pravy uhol medzi
spodnym miestom a stenou rtirky so zvarovym kovom okolo celého obvodu rirky.

4.4.3. Naplnenie a nabitie ocelovej rirky

Pozri obrdzky 1 a 2.

4.43.1.  Skiisobnd vzorka, ocelovd riirka a ndboj ndloze musia byt upravené pri teplotich 20 (+ 5) °C. Na dve
skisky vybuchu sa spotrebuje 16 az 18 kg vzorky.

4.43.2.  Umiestnit rirku vzpriamene tak, aby jej $tvorcové dno lezalo na pevnom, plochom povrchu, podla
moznosti beténe. Naplnit riirku asi do jednej tretiny jej vysky so skiisobnou vzorkou a spustit ju kolmo
na dlazku z vysky asi 10 cm pitkrdt, aby sa tablety alebo granule stlacili v rirke ¢o najhustejsie. Na
urychlenie zhutiiovania vibrujte s rirkou ndrazmi na jej bo¢nt stenu so 750 az 1 500-gramovym
kladivom medzi pusteniami spolu 10 raz.

Opakovat tito metédu nabijania s dalsou ddvkou skiiSobnej vzorky. Napokon by mal nasledovat dalsi
pridavok tak, aby po zhutneni zdvihnutim a pustenim rtrky 10-krat a celkom 20 tideroch kladivom néboj
naplnil rarku do vzdialenosti 70 mm od jej otvoru.

Vyska ndplne vzorkou musi byt upravend v ocelovej rirke tak, aby ndboj ndloze (4.4.1.1 alebo 4.4.1.2),
ktory mé byt vlozeny neskor, bol v izkom kontakte so vzorkou po jej celom povrchu.

4.4.3.3.  Vlozit ndboj ndloze do rirky tak, aby bol v kontakte so vzorkou; hornd plocha dreveného disku musi byt
6 mm pod koncom rirky. Zabezpecit podstatny tizky kontakt medzi trhavinou a skiiSanou vzorkou
pridanim alebo odobratim jej malého mnozstva. Ako je zndzornené na obrazkoch 1 a 2, mali by byt cez
otvory vlozené deliace koliky blizko otvoreného konca rirky a ich nohy otvorené na trovni oproti rirke.

4.4.4. UlozZenie ocelovej riirky a olovenych valcov (pozri obrdzok 3).

4.4.4.1.  Ocislovat zdkladne ocelovych valcov (4.3.6) 1 az 6. Urobit Sest znaciek v rozstupoch 150 mm od
stredovej osi ocelového bloku (4.3.7) leziacej na vodorovnej zkladni, s prvou znackou aspon 75 mm od
hrany bloku. Umiestnit oloveny valec vzty¢ene na kazdej z tychto znaciek, so zdkladiiou kazdého valca
so stredom na jeho znacke.
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4.4.4.2.

4.4.5.

4.4.5.1.

4.4.5.2.

4.4.5.3.

4.4.5.4.

4.4.6.

4.4.7.

4.4.8.

4.5.

Ulozit ocelovi rirku pripravent podla 4.4.3 vodorovne na olovené valce tak, Ze jej os je rovnobeznd so
stredovou osou ocelového bloku a jej zvdrany koniec presahuje o 50 mm za oloveny valec ¢. 6. Aby sa
zabrénilo kotdlaniu rarky, vlozit malé drevené kliny medzi vrchy olovenych valcov a stenu rirky (jeden
z kazdej strany) alebo umiestnit dreveny kriz medzi rirku a ocelovy blok.

Pozndmka: Uistit sa, ze rtirka je v kontakte so vietkymi Siestimi valcami: jemné zakrivenie jej povrchu
moze byt kompenzované otdcanim rirky okolo jej pozdlznej osi: ak je ktorykolvek z olovenych valcov
prili§ vysoky, poklepat ho opatrne kladivom az kym nedosiahne pozadovand vysku.

Priprava na vybuch

Nastavit zariadenie podla bodu 4.4.4 v bunkri alebo vhodne pripravenom podzemnom priestore (napr.
v bani alebo tuneli). Uistit sa, Ze teplota ocelovej rirky sa pred vybuchom udrziava na 20 (£ 5) °C.

Pozndmka: ak by takéto odpalovacie priestory neboli k dispozicii, prica moze byt v pripade potreby
vykonand vo vybeténovanej jame zakrytej drevenymi nosnikmi. Vybuch moze sposobit vyvrhnutie
ocelovych dlomkov s vysokou kinetickou energiou a preto sa odpdlenie musi vykonat vo vhodnej
vzdialenosti od obydli alebo verejnych komunikécii.

Ak sa pouzije ndboj ndloze so sedembodovou inicidciou, uistit sa, Ze bleskovice st natiahnuté tak, ako
je to opisané v poznamke k bodu 4.4.1.1.4 a usporiadané ¢o najvodorovnejsie.

Napokon odstrdnit dreveny adjustacny kolik a nahradit ho rozbuskou. Neodpalovat, ak nie je nebezpe¢né
pasmo evakuované a skisobny persondl nie je ukryty.

Odpalit vybusninu.

Nechat dostato¢ne dlhy ¢as na rozptylenie dymov (plynnych a niekedy takych toxickych produktov
rozkladu ako st oxidy dusika), potom pozbierat olovené valce a odmerat ich vysky s Vernierovym
kalibrom.

Pre kazdy z oznacenych olovenych valcov zaznamenat stupen rozdrvenia vyjadreny ako percento

a vypocitat priemer.

Je mozné pouZit sondu na trvalé meranie rychlosti vybuchu; tito sonda by mala byt vlozend pozdiz osi
rarky alebo jej bo¢nej steny.

Dve skusky vybuchom sa vykonaji na kazdd vzorku.

Protokol o skiiske

V protokole o skiske pre kazda zo skasok vybuchom sa udaji hodnoty tychto parametrov:
— skuto¢ne namerané hodnoty vonkajsicho priemeru ocelovej rirky a hribky steny,

— Brinellova tvrdost ocelovej rirky,

— teplota rirky a vzorky kréitko pred odpdlenim,

— hustota natlacenia (kg/m?) vzorky v ocelovej rarke,

— vyska kazdého oloveného valca po odpdleni, uvedic zodpovedajtice ¢islo valca a

— sposob inicidcie pouzity pre ndboj ndloze.

Vyhodnotenie vysledkov skisky

Ak pri kazdom odpdleni je stlaCenie aspon jedného valca mensie ako 5 %, tak skaska sa bude povazovat
za smerodajni a vzorka za vyhovujicu poziadavkdm prilohy II1.2.
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Obrdzok 2

Niboj niloZe s centrilnou inicidciou

91-95

46

18-22

I
— | 19-21 ]
97-73

——

-

©

- ®

Y
S -
18 ‘fV///// Nz ©
Nl U,%
f °~‘~—~: << ;
3 4 ; 9 21 H |
Rozmery vmm Y ’ \ fﬁ

O] /_AM/\,J

Ocelové rarka Komprimovand tableta

Dreveny disk Skisan4 vzorka

® 0

Valec z plastu alebo lepenky 4 mm otvor vyvitany do deliaceho

kolika (9)

Drevend ty¢

Deliaci kolik

ONONONONG

Plastick4 trhavina

® ©

Drevend forma pre @

/’ ||

OO




13/zv. 32

2

Gnie

tnik Eurdpskej

Uradny ves

538

Obrdzok 3

9L < 0s1

_ 001 % 001 001

J 001
!

001
[]

T T T .. T TrorrYY =rmoos rorwmr: vor s Zrrr—
N — (s
H w 1<) e
5 2 v
2 '
® 5
H y &
P - T ITIT - a8 TITIIIIT a . o oy va L—\
$001 o
w4 {PWZOY \§ § ——
H 3
S
A0D[eA ze szoeu foqeN
EUN\AE?»OTU mﬂmww _M H @ < ﬁm @ @
@ yopd fupods @
0[q £40[3D
- joq a0pp20 (%)
—
A 92][eA JUIAO[O @
m < | epn a0 (1)

erua[edpo ojsanu eu A (5A0300 ATUSZO]N




13[zv. 32

Uradny vestnik Eur6pskej tnie

539

a

UvOD

PRILOHA IV

METODY ODBERU VZORIEK A ANALYZY

A. METODA ODBERU VZORIEK PRE KONTROLU HNO]fV

Spravny odber vzoriek je ndro¢nou operdciou, ktord si vyzaduje najvacsiu starostlivost. Nutnost odberu dostatocne
reprezentativnej vzorky na oficidlne skiiSanie hnojiv preto nikdy nemoéze byt prili§ zdoraznena.

Metddu odberu vzoriek opisant dalej musi pouzivat s prisnou presnostou odbornik, ktory md skdsenosti s klasickym
postupom odberu vzoriek.

4.1

4.2

4.2.1

4.2.1.1

4.2.1.2

4.2.2

4.2.3

4.3

Ugel a rozsah

Vzorky urcené na dradnt kontrolu hnojiv, ich kvality a zloZenia, sa odoberti podla dalej opisanych
postupov. Takto ziskané vzorky sa pokladaji za reprezentativne pre vzorkované davky.

Pracovnici odoberajiici vzorky

Vzorky odoberaji odborni zriadenci schvileni na tento tcel ¢lenskymi Statmi.

Definicie

Vzorkovand ddvka: mnozstvo produktu predstavujice jednotku a o ktorom sa predpokladd, ze md
rovnomerné vlastnosti.

Prirastkovd vzorka: Mnozstvo odobraté z jedného bodu vzorkovanej ddvky.
Agregitna vzorka: Sahrn prirastkovych vzoriek odobratych z tej istej vzorkovanej ddvky.
Redukovand vzorka: Reprezentativna Cast agregétnej vzorky, ziskand z nej procesom redukcie.

Kone¢nd vzorka: Reprezentativna cast redukovanej vzorky.

Zariadenie

Zariadenie na odber vzoriek musi byt vyrobené z materidlov, ktoré neovplyvnia vlastnosti produktov, ktoré
maji byt vzorkované. Takéto zariadenie moze byt tiradne schvilené ¢lenskymi $tatmi.

Zariadenie odporucené na odber vzoriek tuhych hnojiv
Ruény odber vzoriek
Lopata s plochym dnom a zvislymi stenami.

Hrot na odber vzoriek s dlhou trhlinou alebo oddielmi. Rozmery hrotu na odber vzoriek musia byt vhodné
z hladiska vlastnosti vzorkovanej davky (hlbka zdsobnika, rozmery vreca, atd’) a velkosti ¢astic hnojiva.

Mechanicky odber vzoriek

Moze sa pouzit schvdlené mechanické zariadenie na odber vzoriek z pohybujticich sa hnojiv.

Deli¢

Zariadenie skonstruované na rozdelenie vzorky na rovnaké Casti sa pouZit na odber prirastkovych vzoriek
a pripravu redukovanych a kone¢nych vzoriek.

Zariadenie odporucené na odber vzoriek z kvapalnych hnojiv

Ru¢ny odber vzoriek

Otvorend rirka, sonda, flasa alebo iné vhodné zariadenie schopné odoberat vzorky ndhodnym sposobom
z0 vzorkovanej ddvky.

Mechanicky odber vzoriek

Na odber vzoriek z pohybujticich sa kvapalnych hnojiv je mozné pouzit schvilené mechanické zariadenie.
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5.1

5.2

5.2.1

5.2.1.1

52.1.2

5213

5.2.2

5.2.2.1

52211

52.2.1.2

52213

52214

5222

5.3

5.3.1

5.3.2.1

5.3.2.2

5.3.3

Kvantitativne poZiadavky

Vzorkovand ddvka

Velkost vzorkovanej ddvky musi byt takd, aby z kazdej jej sticasti bolo mozné odobrat vzorku.
Prirastkové vzorky
Volné tuhé hnojivd alebo kvapalné hnojivd v zdsobnikoch nad 100 kg
Vzorkované davky nepresahujice 2,5 t:
Minimalny pocet prirastkovych vzoriek: sedem

Vzorkované davky presahujiice 2,5 t a nepresahujtice 80 t:

Minimdlny pocet prirastkovych vzoriek: \/ dvadsatndsobok ton tvoriacich vzorkovand ddvku (1)
Vzorkované davky presahujice 80 t:
Minimalny pocet prirastkovych vzoriek: 40

Balené tuhé hnojivd alebo kvapalné hnojivd v zdsobnikoch (= obaloch, z ktorych Ziaden nepresahuje
100 kg)

Vzorkované davky s menej ako piatimi obalmi:

Minimalny pocet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (%): vietky obaly.
Vzorkované davky od pit do 16 obalov:

Minimélny pocet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (2): tyri.

Vzorkované davky od 17 do 400 obalov:

Minimdlny pocet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (2): \/poéet obalov tvoriacich vzorkovani dévku (1)

Vzorkované davky presahujice 400 obalov:
Minimalny pocet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (?): 20.
Obaly mensie ako 1 kg:

Minimdlny pocet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (2): Styri.

Agregdtna vzorka

Na kazdd vzorkovand dévku sa pozaduje jedind agregdtna vzorka. Celkovd hmotnost prirastkovych
vzoriek tvoriacich agregdtnu vzorku nemoze byt mensia ako si tieto hodnoty:

Volné tuhé hnojivd alebo kvapalné hnojivd v zdsobnikoch tazsich ako 100 kg: 4 kg.
Balené tuhé alebo kvapalné hnojivd v zdsobnikoch (= obaloch) nie tazsich ako 100 kg
Obaly tazsie ako 1 kg: 4 kg

Obaly nie tazsie ako 1 kg: hmotnost obsahu $tyroch povodnych obalov.

Vzorka hnojiva na baze dusi¢nanu aménneho pre skisky podla prilohy 111.2: 75 kg

(") Ak je vysledok necelé ¢islo, mal by sa zaokruhlit’ na najblizsie celé ¢islo.

() 'V pripade obalov, ktorych obsah neprekroci 1 kg, bude prirastkovou vzorkou obsah jedného povodného obalu.
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5.4

5.4.1

5.4.2

5.4.2.1

5.4.2.2

6.1

6.2

6.2.1

6.2.2

6.3

6.4

Konecné vzorky

Ked je to potrebné, z agregitnej vzorky sa ziska redukciou konecnd vzorka. Pozaduje sa analyza aspon
jednej kone¢nej vzorky. Hmotnost vzorky na analyzu nesmie byt nizsia ako 500 g.

Tuhé a tekuté hnojivd

Vzorky hnojiva na bize dusi¢nanu aménneho na skdsanie

Agregovand vzorka ddva kone¢nd vzorku na skii§anie redukciou v pripade potreby.
Minimédlna hmotnost konecnej vzorky pre sktsanie podla prilohy IIL.1: 1 kg
Minimdlna hmotnost konec¢nej vzorky pre skiisanie podla prilohy II1.2: 25 kg

Pokyny pre vlastny odber, pripravu a balenie vzoriek

Vseobecne

Vzorky sa musia odobrat a pripravit ¢o najrychlejsie, pri zohladneni opatreni potrebnych na to, aby
zostali reprezentativnymi z hladiska vzorkovaného hnojiva. Naradie ako aj povrch a nddoby uréené na ich
odber musia byt ¢isté a suché.

V pripade kvapalnych hnojiv je mozné vzorkovand davku pred odberom vzoriek pomiesat.

Prirastkové vzorky

Prirastkové vzorky sa musia odoberat ndhodnym sposobom z celej vzorkovanej ddavky a musia mat
priblizne rovnaki velkost.

Volné tuhé alebo kvapalné hnojiva v zdsobnikoch tazich ako 100 kg

Urobi sa imagindrne rozdelenie vzorkovanej ddvky na niekolko priblizne rovnakych casti. Pocet Casti
zodpovedajici poctu prirastkovych vzoriek, ktoré maji byt odobraté podla 5.2 sa vyberie ndhodne
a z kazdej z tychto Casti sa odoberie aspoii jedna vzorka. Ak pri odbere vzoriek z volne lozenych hnojiv
alebo kvapalnych hnojiv v zdsobnikoch tazsich ako 100 kg nie je mozné splnit poziadavky bodu 5.1,
odber vzoriek by sa mal uskutocnit vtedy, ked sa so vzorkovand ddvka hybe (nakladd alebo vykladd).
V takom pripade by sa vzorky mali odobrat z ndhodne zvolenych imagindrnych casti ako je uvedené
vyssie vtedy, ked st v pohybe.

Balené tuhé hnojivéd alebo kvapalné hnojivd v zdsobnikoch (= obaloch) nie tazsich ako 100 kg

Po vybere pozadovaného poctu obalov na odber vzoriek podla 5.2 sa odstrdnia Casti obsahu kazdého
z obalov. Ak je to potrebné, vzorky sa odobert po samostatnom vyprazdneni obalov.

Priprava agregovanej vzorky

Prirastkové vzorky sa pomiesaju tak, aby vytvorili jedint agregovant vzorku.

Priprava konecnej vzorky
Materidl agregovanej vzorky sa opatrne premiesa (1).

Ak je to nutné, agregovand vzorka by sa mala najskor zredukovat aspon na 2 kg (redukovand vzorka) bud
pomocou mechanického delica alebo $tvrtiacou metédou.

Pripravia sa aspor tri kone¢né vzorky priblizne rovnakej velkosti a podla kvantitativnych poziadaviek 5.4.
Kazdd vzorka sa musi vlozit do vhodnej vzduchotesnej nddoby. Musia sa prijat opatrenia potrebné na to,
aby za predislo akymkolvek zmendm vlastnosti vzorky.

V pripade skiidania podla oddiclov 1 a 2 prilohy Il sa kone¢né vzorky uchovaja pri teplote medzi 0 °C
a25°C.

(") Vsetky hrudky musia byt rozbité (ak je to nutné, tak ich oddelenim a potom vritenim do vzorky).
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7. Balenie kone¢nych vzoriek

Zasobniky alebo obaly musia byt zapecatené a oznacené stitkom (sthrnny titok musi byt sticastou pecate
takym sposobom, aby nemohli byt otvorené bez poskodenia pecate.

8. Zaznam odberu vzoriek
O kazdom odbere vzoriek sa uchovd zdznam umoznujici jednozna¢nti identifikdciu kazdej vzorkovanej
davky.

9. Urc¢enie vzoriek

Z kazdej vzorkovanej ddvky sa posle aspon jedna konec¢nd vzorka ¢o najrychlejsie schvdlenému
analytickému laboratériu alebo skisobnému tstavu spolu s tidajmi potrebnymi pre analyzu alebo
skdsanie.

B. METODY ANALYZY HNOJIV

(Pozri obsah s. 2).

Vseobecné pozndmky

Laboratérnezariadenie

V popisoch tychto metéd nebolo presne definované vieobecné laboratérne zariadenie okrem pripadov, kedy st
uvedené velkosti baniek a pipiet. Laboratdorne zariadenie musi byt vzdy poriadne vycistené, najma ak sa stanovuji malé
mnozstvd prvkov.

Kontrolnéskusky

Pred analyzou je potrebné sa uistit, Ze vSetky zariadenia funguji spravne a Ze technika analyz sa spravne vykondva,
pouzivajic tam, kde je to vhodné, chemické latky zndmeho zloZenia (napr. siran aménny, fosforeénan monodraselny,
atd’). Vysledky analyzovanych hnojiv viak mozu vykazovat zlé chemické zloZenie, ak sa striktne nedodrzi technika
analyzy. Na druhej strane urcity pocet stanoveni je empiricky a stvisi s produktmi komplexného chemického zloZenia.
Odporca sa, aby tam, kde sti dostupné, laboratérid pouzivali standardné referen¢éné hnojivd dostato¢ne definovaného
zlozenia.

Vseobecné ustanovenia sivisiace s metédami analyzy hnojiv

1. Cinidl4
Ak nie je v analytickych metédach uvedené inak, vietky ¢inidld musia byt analyticky ¢isté (a.p.). Pri analyze
mikrozivin sa musi ¢istota ¢inidiel kontrolovat skiskou naslepo. V zdvislosti na ziskanom vysledku, moze
byt potrebné vykonat dalsie precistenie.

2. Voda

Ak sa v analytickych metddach uvddzaji operacie rozpustania, riedenia, oplachu alebo umyvania bez
uvedenia charakteru rozpustadiel alebo riedidiel, predpokladd sa pouzitie vody. Voda sa bezne bude
musiet demineralizovat alebo destilovat. V tychto osobitnych pripadoch, ako je uvedené v analytickom
postupe, takdto voda sa bude musiet podrobit $pecidlnym ¢istiacim postupom.

3. Laboratdrne zariadenie

Vzhladom na zariadenie bezne pouzivané v kontrolnych laboratéridch, zariadenie opisané v analytickych
metddach sa obmedzuje na Specidlne pristroje a zariadenia alebo na také, ktoré je pozadované
akymikolvek $pecifickymi poziadavkami. Toto zariadenie musi byt dokonale ¢isté, najmé ked'sa stanovujii
malé mnoZstvd. Laboratérium bude musiet zabezpecit presnost vietkého pouzivaného ciachovaného
skleného riadu s uvedenim prislusnych metrologickych noriem.

Metdda 1

Priprava vzorky na analyzu

1. Predmet

Tento dokument definuje postup pripravy vzorky na analyzu odobratej z kone¢nej vzorky.
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4.1

4.2

4.3

Princip
Priprava konecnej vzorky prijatej laboratériom je sledom operdcii, zvycajne osievania, mletia a mieSania,
ktoré sa vykonaju tak, aby:

— najednej strane, najmensie vazené mnozstvo stanovené analytickymi metédami bolo reprezentativne
pre laboratérnu vzorku,

— na druhej strane sa nezmenila jemnost hnojiva pripravou v tom rozsahu, v akom by jeho rozpustnost
v roznych extrakénych ¢inidlich bola znatelne ovplyvnend.

Zariadenie

Deli¢ vzoriek volitelné).

Sitd s otvormi 0,2 a 0,5 mm.
250 ml banky, zdtkované.

Porceldnovy piestik a trecia miska alebo mlyncek.
Volba pouzivanej dipravy

Predbeznd pozndmka

Ak je produkt vhodny, podrzi iba reprezentativna Cast konecnej vzorky.

Konecné vzorky, ktoré nemusia byt mleté

Dusi¢nan védpenaty, dusi¢nan vdpenato-horec¢naty, dusi¢nan sodny, ¢ilsky liadok, kydnamid védpenaty,
dusikaty kydnamid vdpenaty, siran aménny, dusi¢nany amoénne s obsahom N nad 30 %, mocovina,
zasaditd troska, prirodny fosfit Ciastocne rozpustny, vyzrazany dihydrat fosfore¢nanu dvojvapenatého,
kalcinovany fosfét, fosfore¢nan hlinito-vapenaty, mikky mlety skalny fosfat.

Konecné vzorky, ktoré musia byt delené a cast z nich pomletd

Sa to produkty, s ohladom na ktoré sa vykondvaju urcité stanovenia bez predchddzajiceho mletia
(napriklad jemnost mletia) a iné stanovenia po mleti. Sem patria vietky viaczlozkové hnojivd obsahujtice
nasledujtice ltky obsahujuce fosfor: zdsadita troska, fosfore¢nan hlinito-védpenaty, kalcinovany fosfat,
mikky mlety skalny fosfat a prirodny fosfdt ciasto¢ne rozpustny. Preto sa kone¢nd vzorka rozdeli na dve
Casti, ktoré sa ¢o najviac zhodujd, s pouzitim delica vzoriek alebo $tvrtenia.

Konecné vzorky pokial ide o vSetky stanovenia vykondvané na mletom produkte
Je potrebné pomliet iba reprezentativnu Cast kone¢nej vzorky. St to vietky ostatné hnojivd na zozname,

ktoré sa nenachddzaji v 4.1 ani 4.2.

Metdda

Cast konecnej vzorky podla bodov 4.2 a 4.3 sa rychlo preoseje cez sito s otvormi 0,5 mm. Zvysok sa
hrubo pomelie tak, aby sa ziskal produkt, v ktorom je minimum jemnych castic a potom sa preoseje.
Mletie sa mus{ vykonat za takych podmienok, aby sa hmota znatelne nezohrievala. Operdcia sa opakuje
tolko rdz, kolko je potrebné az kym nezostane zZiadny zvySok a musi sa vykonat tak rychlo, ako je to
mozné, aby sa zabrdnilo akémukolvek ndrastu alebo strate zloziek (vody, ¢pavku). Cely pomlety
a preosiaty produkt sa umiestni do Cistej banky, ktord sa moze zazdtkovat.

Pred kazdym vdzenim na analyzu sa celd vzorka musi dokladne premiesat.

Specidlne pripady

a) Hnojivd obsahujiice zmes krystdlov rozneho typu
V tomto pripade Casto dochddza k separdcii. Preto je bezpodmienecne dolezité rozdrvit a nechat
vzorku prejst sitom s otvormi 0,200 mm. Napriklad: zmesi fosfore¢nanu aménneho a dusi¢nanu
draselného. Mletie celej konecnej vzorky sa v pripade tychto produktov odporica.

b) Zvysok, ktory sa tazko melie a neobsahuje hnojace latky

Odvazit zvySok a zohladnit jeho hmotnost pri vypocte kone¢ného vysledku.
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¢) Produkty, ktoré sa teplom rozkladaju

Mletie sa musi urobit tak, aby sa zabranilo akémukolvek zohriatiu. V tomto pripade je lepsie pouzit
na mletie treciu misku. Napriklad: viaczlozkové hnojivd obsahujice kydnamid vdpenaty a mocovinu.

d) Nezvycajne vlhké produkty alebo tie, z ktorych sa vytvori mletim pasta

Aby sa zarucila homogenita, vyberie sa také sito, ktoré md najmensie otvory zlicitelné so zni¢enim
hrudiek rukou alebo piestikom. To moze byt pripad zmesi, ktorych urcité zlozky obsahujt krystalicka

vodu.
Metddy 2
Dusik
Metdda 2.1
Stanovenie amoniakdlneho dusika
Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia amoniakdlneho dusika.

Oblast pouzitia

Vsetky dusikaté hnojivd vritane viaczlozkovych hnojiv, v ktorych sa dusik nachddza vyhradne iba vo
forme amoénnych soli alebo aménnych soli spolu s dusi¢nanmi.

Nevztahuje sa na hnojivd obsahujiice mocovinu, kydnamid alebo iné organické dusikaté zlozky.

Princip

Vytlacenie amoniaku pomocou nadbytku hydroxidu sodného; destildcia; stanovenie vytazku amoniaku
v danom objeme $tandardnej kyseliny sirovej a titrdcia nadbytku kyseliny pomocou §tandardného
roztoku hydroxidu sodného alebo draselného.

Cinidl4
Destilovand alebo demineralizovand voda vez oxidu uhli¢itého a vietkych zlicenin dusika.

Zriedend kyselina chlorovodikova: jeden objemovy diel HCI (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel
vody

Kyselina sirové: 0,1 mol/l
pre variant a)

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhli¢itanov: 0,1
mol/l

Kyselina sirové: 0,2 mol/l
pre variant b) (pozri pozn. 2)
roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhli¢itanov: 0,2

mol/l
Kyselina sirové: 0,5 mol/l

pre variant c) (pozri pozn. 2)

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhli¢itanov: 0,5
mol/l

Hydroxid sodny, priblizne 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml) bez amoniaku
Indikacné roztoky
Zmie$any indikdtor

Roztok A: rozpustit 1 g metylovej ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do
jedného litra vodou.
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Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.
Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Indikétor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10 kvapiek)
tohto indika¢ného roztoku.

Indika¢ny roztok metylovej ervene

Rozpustit 0,1 g metylovej Cervene v 50 ml 95 % etanolu. Doliat do 100 ml vodou a v pripade potreby
filtrovat. Tento indikdtor je mozné pouzit (Styri az pat kvapiek) namiesto predchddzajiaceho.

Pemzové protindrazové granule, oplachnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované
Siran aménny na analyzu
Zariadenie

Destilacné zariadenie pozostdvajice z banky s okrihlym dnom vhodného objemu napojenej
na kondenzator pomocou rozstrekovacieho néstavca.

Poznidmka 1

Rozne druhy zariadeni, ktoré zndzoriujii vietky konstrukéné prvky a st schvilené a odporicané na tento
acel st uvedené na obrazkoch 1, 2, 3 a 4.

10, 20, 25, 50, 100 a 200 ml pipety
Banka o objeme 500 ml s volumetrickou ryskou

Rota¢nd trepacka (35 az 40 otdCok za minitu)

Priprava vzorky

Pozri met6du 1.
Analytickd metéda

Priprava roztoku

Vykonat skiisku rozpustnosti na vzorke vo vode pri teplote miestnosti a v pomere 2 % (hmotnost/objem).
Podla ddajov v tabulke 1 odvazit s presnostou na 0,001 g mnozstvo 5, 7 alebo 10 g z pripravenej vzorky
a vlozit ju do banky o objeme 500 ml s volumetrickou ryskou. Podla vysledku skiisky rozpustnosti
postupovat takto:

a) Produkty tplne rozpustné vo vode

Pridat do banky mnozstvo vody potrebné na rozpustenie vzorky; pretrepat a ked je vzorka tplne
rozpustend, doliat vodu na objem a dokladne zamiesa.

b) Produkty nie Gplne rozpustné vo vode

Pridat do banky 50 ml vody a potom 20 ml kyseliny chlorovodikovej (4.1). Pretrepat. Nechat v pokoji
aZ pokym neprestane tvorba oxidu uhlicitého. Pridat 400 ml vody a pretrepdvat polhodinu rota¢nou
trepackou (5.4). Doliat na objem vodou, zamiesat a prefiltrovat cez suchy filter do suchej nadoby.

Analyza roztoku

Podla zvoleného variantu umiestnit do zbernej banky namerané mnozstvo standardnej kyseliny sirovej
tak, ako je to uvedené v tabulke 1. Pridat primerané mnoZstvo zvoleného indikacného roztoku (4.9.1
alebo 4.9.2) a v pripade potreby vodu, aby sa ziskal objem aspori 50 ml. Koniec predlZenej rirky
kondenzatora musi byt pod hladinou roztoku.

Preliat presnou pipetou podla tidajov z tabulky alikvotnti cast (1) ¢istého roztoku do destila¢nej banky
zariadenia. Pridat vodu, aby sa ziskal celkovy objem priblizne 350 ml a niekolko zrniek pemzy, aby sa
reguloval var.

() Mnozstvo amoniakdlneho dusika obsiahnuté v alikvotnej Casti podla tabulky 1 bude priblizne:

— 0,05 g v pripade variantu a);

— 0,10 g v pripade variantu b) a

— 0,20 g v pripade variantu c.
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Zostavit destila¢né zariadenie a dbat na to, aby sa zabrénilo akejkolvek strate amoniaku, pridat k obsahu
destilacnej banky 10 ml roztoku koncentrovaného hydroxidu sodného (4.8) alebo 20 ml ¢inidla
v pripadoch, ked bolo pouzitych 20 ml kyseliny chlorovodikovej (4.1) na téely rozpustenia skiisobnej
vzorky. Banku postupne ohrievat tak, aby sa predislo silnému varu. Ked'sa var za¢ne, destilovat rychlostou
priblizne 100 ml za 10 az 15 mindt; celkovy objem destilitu by mal byt priblizne 250 ml (). Ak je
pravdepodobné, Ze sa uz nebude vytvdrat viac amoniaku, zniZit zbernti banku tak, aby $picka predlzenia
kondenzdtora bola nad hladinou kvapaliny.

Skdsat ndsledne destilat pomocou vhodného ¢inidla na zabezpecenia toho, aby sa vsetok amoniak tiplne
predestiloval. Umyt predlZenie kondenzatora s malym mnozstvom vody a titrovat nadbyto¢ni kyselinu
so Standardnym roztokom hydroxidu sodného alebo draselného predpisanym pre prijaty variant (pozri
pozndmka 2).

Poznidmka 2

Standardné roztoky roznej sily sa mozu pouzif na spitnd titraciu, ak objemy pouzité pre titréciu podla
moznosti nepresahujti 40 az 45 ml.

Skuska naslepo

Vykonat skisku naslepo za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte konecného vysledku.

Kontrolny pokus

Pred vykonanim analyz skontrolovat, ¢i zariadenie funguje spravne a ¢i sa metéda pouzije spravnym
sposobom, s pouzitim alikvotnej Casti Cerstvo pripraveného roztoku siranu aménneho (4.11)
obsahujiceho maximélne mnozstvo dusika predpisané pre zvoleny variant.

Vyjadrenie vysledku

Vyjadrit vysledok analyzy ako percento amoniakdlneho dusika v hnojive v stave, v akom bolo prijaté
na analyzu.

Prilohy

Ako je uvedené v pozndmke 1 v bode 5.1 ,Zariadenie®, obrdzky 1, 2, 3 a 4 sa vztahuji na konstrukéné
prvky roznych druhov zariadenia pouzitého v tomto dokumente.

Tabulka 1
Stanovenie amoniakalneho dusika a amoniakalneho a dusi¢nanového dusika v hnojivich

Tabulka vaZeni, rozpistania a vypoctov, ktoré majii byt vykonané pre kazdy z variantov a), b)
a ¢) tejto metddy

Variant a)

Priblizné maximdlne mnozstvo dusika, ktoré md byt predestilované: 50 mg.
Objem 0,1 mol/l kyseliny sirovej, ktory md byt vloZeny do zbernej banky: 50 ml.
Spitnd titrdcia s 0,1 mol/l NaOH alebo KOH.

Deklarované Mn‘f;etzi(; na Zriedenie ROZt:l)elzt\iIIZéz;ljy na Vyjadrenie vysledku (%)
(% N) @ (ml) (ml) (%N = (50 — A).F)
0- 5 10 500 50 (50 - A).0,14
5-10 10 500 25 (50 - A).0,28

10-15 7 500 25 (50 - A).0,40
15-120 5 500 25 (50 - A).0,56
20-40 7 500 10 (50 — A).1,00

(%) Na téely vztahu vyjadrujiceho vysledok:
— 50 alebo 35 = mililitre $tandardného roztoku kyseliny sirovej, ktoré majii byt vlozené do zbernej banky;
— A = mililitre hydroxidu sodného alebo draselného pouzité na spitnt titrciu;
— F = koeficient zahffajici vdzené mnozstvo, riedenie, alikvotnd ¢ast roztoku vzorky, ktord ma byt
destilovand a volumetricky ekvivalent.

(")  Kondenzdtor musi byt regulovany tak, aby bol zabezpeceny nepretrzity tok kondenzdtu. Destilicia by mala byt ukoncend do 30

az 40 minat.
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Variant b)

Priblizné maximélne mnozstvo dusika, ktoré mé byt predestilované: 100 mg.
Objem 0,2 mol[l kyseliny sirovej, ktory md byt vlozeny do zbernej banky: 50 ml.
Spidtnd titrdcia s 0,2 mol/l NaOH alebo KOH.

Deklarované Mnx?aiiisé[;?e na Zriedenie ROZfé)elzt‘iJlZézﬁy na Vyjadrenie vysledku ()
% N ) % N = (50— A
% N) p (m) e %N =(50-A4)
0- 5 10 500 100 (50-A).0,14
5-10 10 500 50 (50-A). 0,28
10-15 7 500 50 (50-A). 0,40
15-20 5 500 50 (50 - A). 0,56
20-40 7 500 20 (50 - A). 1,00

(") Na téely vztahu vyjadrujiceho vysledok:
— 50 alebo 35 = mililitre $tandardného roztoku kyseliny sirovej, ktoré maji byt vlozené do zbernej banky;
— A = mililitre hydroxidu sodného alebo draselného pouzité na spitni titrdciu;
—F = koeficient zahffiajuci vdzené mnozstvo, riedenie, alikvotni ¢ast roztoku vzorky, ktord ma byt
destilovana a volumetricky ekvivalent.

Variant c)

Priblizné maximélne mnozstvo dusika, ktoré md byt predestilované: 200 mg.
Objem 0,5 mol[l kyseliny sirovej, ktory méd byt vlozeny do zbernej banky: 35 ml.
Spidtnd titrcia s 0,5 mol/l NaOH alebo KOH.

Deklarované Mn‘?aiiit;?e na Zriedenie Roz?;:;éi?ﬁy na Vyjadrenie vysledku (2)
% N ) % N = (50— A
% N) p (m) o %N =(50-A) )
0- 5 10 500 200 (35-A).0,175
5-10 10 500 100 (35-A). 0,350
10-15 7 500 100 (35-A). 0,500
15-20 5 500 100 (35-A). 0,700
20-40 7 500 50 (35— A). 1,400
(") Na téely vztahu vyjadrujiceho vysledok:
— 50 alebo 35 = mililitre $tandardného roztoku kyseliny sirovej, ktoré majii byt vlozené do zbernej banky;
— A = mililitre hydroxidu sodného alebo draselného pouzité na spitnt titrciu;
— F = koeficient zahfnajtici vizené mnozstvo, riedenie, alikvotna ¢ast roztoku vzorky, ktord ma byt

destilovand a volumetricky ekvivalent.
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Vysvetlivky k obrdzkom 1, 2, 3 a 4

Obrdzok 1

a)

b)

e)

Banka s okrihlym dnom a dlhym hrdlom o objeme 1 000 ml.

Destila¢nd rtirka s rozstrekovacim ndstavcom pripojend ku kondenzétoru gulovym spojom (€. 18) (gulovy spoj
na pripojenie kondenzdtora je mozné nahradit vhodnym gumenym spojom).

Lievik s teflénovou zdtkou na pridédvanie hydroxidu sodného (zdtku je mozné nahradit gumenym pripojenim so
sponou).

Sestdielny kondenzator s gulovym spojom (&. 18) na vstupe a spojeny na konci sklenej predizenej rirky pomocou
malého gumeného spoja (ked je spojenie s destila¢nou rirkou vykonané pomocou gumenej rirky, gulovy spoj
je mozné nahradit vhodnym gumenym krytom).

Banka o objeme 500 ml na zber destildtu.

Zariadenie je vyrobené z bérkremicitého skla.

Obrdzok 2

a)

b)

d)

Banka s okrihlym dnom a dlhym hrdlom o objeme 1 000 ml s gulovym spojom (€. 35).

Destila¢nd rarka s rozstrekovacim ndstavcom pripojend ku kondenzatoru gulovym spojom (€. 35) na vstupe
a gulovym spojom (€. 18) na konci, pripojenym zboku na lievik s teflonovou zdtkou na pridavanie hydroxidu
sodného.

Sestdielny kondenzétor s gulovym spojom (& 18) na vstupe a spojeny na konci sklenej predizenej riirky pomocou
malého gumeného spoja.

Banka o objeme 500 ml na zber destildtu.

Zariadenie je vyrobené z bérkremicitého skla.

Obrdzok 3

a)
b)

9

d)

e)

Banka s okrtihlym dnom a dlhym hrdlom o objeme 750 alebo 1 000 ml so zvonovitym vytstenim.
Destila¢nd rtirka s rozstrekovacim néstavcom pripojend ku kondenzatoru gulovym spojom (€. 18) na konci.

Koleno rirky s gulovym spojom (¢. 18) na vstupe a odkvapkdvacim kuzelom (spojenie s destila¢nou rarkou je
mozné urobit pomocou gumenej rirky namiesto gulového spoja).

Sestdielny kondenzitor spojeny na konci predfzenej sklenej rirky pomocou malého gumeného spoja.

500 ml banka na zber destildtu.

Zariadenie je vyrobené z bérkremicitého skla.

Obrdzok 4

a)

b)

d)

Banka s okrihlym dnom a dlhym hrdlom o objeme 1 000 ml so zvonovitym vytstenim.

Destila¢nd rtirka s rozstrekovacim ndstavcom a gulovym spojom (¢. 18) na konci, pripojenym zboku na lievik
s teflonovou zatkou na priddvanie hydroxidu sodného (namiesto gulového spoja sa moze pouzit vhodny gumeny
kryt; zatku je mozné nahradit gumenym spojom s vhodnou sponou).

Sestdielny kondenzétor s gulovym spojom (& 18) na vstupe a spojeny s koncom sklenej predizenej rarky
gumenym spojom (ak je spojenie s destilacnou riarkou urobené pomocou gumenej riirky, gulovy spoj je mozné
nahradit vhodnym gumenym krytom).

500 ml banka na zber destildtu.

Zariadenie je vyrobené z bérkremicitého skla.
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4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

Metédy 2.2

Stanovenie dusi¢nanového a amoniakdlneho dusika

Metédy 2.2.1

Stanovenie dusi¢nanového a amoniakilneho dusika podla Ulscha

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia dusi¢nanového a amoniakdlneho dusika redukciou podla
Ulscha.

Oblast pouzitia

Vsetky dusikaté hnojivé vrdtane viaczlozkovych hnojiv, v ktorych sa dusik nachddza vyhradne iba vo
forme dusi¢nanov alebo aménnych soli spolu s dusi¢nanmi.

Princip

Redukcia dusi¢nanov a dusitanov na amoniak pomocou kovového Zeleza a v kyslom prostredi
a vytlacenie takto vytvoreného amoniaku pomocou nadbytku hydroxidu sodného; destildcia amoniaku
a stanovenie vytazku amoniaku v zndmom objeme Standardného roztoku kyseliny sirovej. Titrcia
nadbytku kyseliny pomocou §tandardného roztoku hydroxidu sodného alebo draselného.

Cinidld
Destilovand alebo demineralizovand voda vez oxidu uhli¢itého a vietkych zlacenin dusika.

Zriedena kyselina chlorovodikova: jeden objemovy diel HCI (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel
vody

Kyselina sirova: 0,1 mol/l
0,1 mol/l roztok hydroxidu draselného bez uhli¢itanov
Roztok kyseliny sirovej, priblizne 30 % H,SO,, (hmotnost/objem), bez amoniaku

Praskové Zelezo redukované vodikom (predpisané mnozstvo Zeleza musi byt schopné zredukovat aspon
0,05 g dusi¢nanového dusika)

Roztok hydroxidu sodného, priblizne 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), bez amoniaku

Indikacné roztoky
Zmiesany indikdtor

Roztok A: rozpustit 1 g metylovej ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do
jedného litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.
Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Tento indikdtor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10
kvapiek) tohto indika¢ného roztoku.

Indika¢ny roztok metylovej Cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej ¢ervene v 50 ml 95 % etanolu. Doliat do 100 ml vodou a v pripade potreby
filtrovat.

Tento indikdtor je mozné pouzit (Styri az pat kvapiek) namiesto predchddzajiceho.
Pemzové protindrazové granule, oplachnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované

Dusi¢nan sodny na analyzu

Zariadenie

Pozri metddu 2.1 ,Stanovenie amoniakalneho dusika“.
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7.1

7.2

7.3

7.4

Priprava vzorky
Pozri met6du 1 ,Priprava vzorky*.

Analytickd metéda

Priprava roztoku

Pozri metddu 2.1 ,Stanovenie amoniakdlneho dusika“.

Postup

Umiestnit do zbernej banky presne odmerané mnozstvo 50 ml Standardnej kyseliny sirovej podla tabulky
1 metddy 2.1 (variant a) a pridat primerané mnozstvo zvoleného indikacného roztoku 4.7.1 alebo 4.7.2.
Koniec predlzenej rirky kondenzdtora musi byt pod hladinou $tandardnej kyseliny v zbernej banke.

Pomocou presnej pipety preliat podla tdajov z tabulky 1 met6dy 2.1 (variant a) alikvotnd cast ¢istého
roztoku do destila¢nej banky zariadenia. Pridat 350 ml vody, 20 ml 30 % roztoku kyseliny sirovej (4.4),
premiesat a pridat 5 g redukovaného Zeleza (4.5). Umyt hrdlo banky s niekolkymi mililitrami vody
a umiestnit nan maly lievik s dlhym hrdlom. Hodinu ohrievat v kiipeli s vriacou vodou a potom hrdlo
lievika umyt v niekolkych mililitroch vody.

Dbat na to, aby sa zabranilo akejkolvek strate amoniaku, pridat k obsahu destila¢nej banky 50 ml roztoku
koncentrovaného hydroxidu sodného (4.6) alebo v pripadoch, ked bolo pouzitych 20 ml kyseliny
chlorovodikovej (1 + 1) (4.1) na rozpustenie skiSobnej vzorky, pridat 60 ml roztoku koncentrovaného
hydroxidu sodného (4.6). Namontovat destilacné zariadenie. Destilovat amoniak podla postupu
uvedeného v metéde 2.1.

Skiiska naslepo

Urobit slepu skasku (bez vzorky) za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte kone¢ného
vysledku.

Kontrolnd skiiska

Pred vykonanim analyz skontrolovat, ¢i zariadenie funguje spravne a ¢i sa pouziva spravnym spésobom
metdda, pouzijic alikvotni Cast Cerstvo pripraveného roztoku dusi¢nanu sodného (4.9) obsahujiceho
0,045 az 0,050 g dusika.

Vyjadrenie vysledku

Vyjadrit vysledok analyzy ako percento dusi¢nanového dusika alebo amoniakdlneho a dusi¢nanového
dusika v hnojive v stave, v akom bolo prijaté na analyzu.

Metéda 2.2.2

Stanovenie dusi¢nanového a amoniakédlneho dusika podfa Arnda
Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia dusi¢nanového a amoniakdlneho dusika redukciou podla
Arnda (prisposobenej pre kazdy z variantov a, b a o).

Oblast pouzitia
Pozri met6da 2.2.1.
Princip

Redukcia dusi¢nanov a dusitanov na amoniak v neutrdlnom vodnom roztoku pomocou kovovej zliatiny
zlozZenej zo 60 % Cu a 40 % Mg (Arndova zliatina) v pritomnosti chloridu hore¢natého (MgCl,).

Destilicia amoniaku a stanovenie vytazku amoniaku v znimom objeme $tandardného roztoku kyseliny
sirovej. Titrdcia nadbytku kyseliny pomocou $tandardného roztoku hydroxidu sodného alebo draselného.

Cinidl4

Destilovana alebo demineralizovand voda bez oxidu uhli¢itého a v3etkych zlacenin dusika.
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4.1

4.2

4.3

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8

4.9

4.10

411.1

4.11.2

4113

4.12.

4.13.

Zriedend kyselina chlorovodikova: jeden objemovy diel HCI (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel
vody

Kyselina sirovd: 0,1 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlicita- pre variant )

nov: 0,1 mol/l
Kyselina sirova: 0,2 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant b) (pozri pozn. 2, met6da 2.1)

tanov: 0,2 mol/l
Kyselina sirové: 0,5 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlicita- pre variant ) (pozri pozn. 2, met6da 2.1)

nov: 0,5 mol/l

Roztok hydroxidu sodného: priblizne 2 mol/l
Arndova zliatina na analyzu: v takom prasku, aby presiel sitom s otvormi men$imi ako 1 mm 3tvorcovy

20 % roztok chloridu horecnatého

Rozpustit 200 g chloridu hore¢natého (MgCl,.6H,0) v priblizne 600 az 700 ml vody v litrovej banke
s plochym dnom. Aby sa zabrdnilo speneniu, pridat 15 g siranu hore¢natého (MgSO,.7H,0).

Po rozpusten{ pridat 2 g oxidu hore¢natého a niekolko protindrazovych grantl pemzy a skoncentrovat
suspenziu do 200 ml varom, ¢im sa vytlacia akékolvek stopy amoniaku z ¢inidiel. Ochladit, doplnit objem
do jedného litra a filtrovat.

Indikacné roztoky
Zmiesany indikdtor

Roztok A: rozpustit 1 g metylovej cervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do jedného
litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.

Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Tento indikdtor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml
(10 kvapiek).

Indika¢ny roztok metylovej Cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej ervene v 50 ml 95 % etanolu. Doliat do 100 ml vodou a v pripade potreby
filtrovat. Tento indikdtor je mozné pouZit (Styri az pat kvapiek) namiesto predchddzajiceho.

Indika¢ny roztok kongocervene

Rozpustit 3 g kongocervene v jednom litri teplej vody a po ochladent prefiltrovat, ak je to potrebné. Tento
indikdtor moze byt pouzity namiesto oboch vyssie popisanych pri neutralizdcii kyslych extraktov pred
destildciou, pouzijic 0,5 ml na 100 ml neutralizovanej kvapaliny.

Pemzové protindrazové granule, oplachnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované

Dusi¢nan sodny na analyzu

Zariadenie

Pozri metddu 2.1 ,Stanovenie amoniakdlneho dusika“.

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.
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7.1

7.2

7.3

7.4

Analytickd metéda

Priprava roztoku na analyzu

Pozri metddu 2.1 ,Stanovenie amoniakdlneho dusika“.
Analyza roztoku

Podla zvoleného variantu umiestnit do zbernej banky namerané mnozstvo $tandardnej kyseliny sirovej
podla tabulky 1 metédy 2.1. Pridat primerané mnoZstvo zvoleného indikacného roztoku (4.11.1 alebo
4.11.2) a napokon dostato¢ny objem vody, aby sa ziskal objem aspon 50 ml. Koniec predlzenej rirky
kondenzdtora musi byt pod hladinou roztoku.

Pomocou presnej pipety zobrat podla tabulky 1 alikvotnt cast Cistého roztoku. Umiestnit ho do
destila¢nej banky.

Pridat dostatok vody, aby sa ziskal celkovy objem priblizne 350 ml (pozri pozndmku 1), 10 g Arndovej
zliatiny (4.9), 50 ml roztoku chloridu hore¢natého (4.10) a niekolko dlomkov pemzy (4.12). Rychlo
pripojit banku na destilacné zariadenie. Opatrne zohrievat asi 30 minit. Potom zintenzivnit ohrev, aby
sa amoniak destiloval. Pokracovat v destilécii priblizne hodinu. ZvySok v banke by potom mal mat
sirupovitt konzistenciu. Po ukoncenti destildcie titrovat nadbytocni kyselinu podla postupu v metéde 2.1.
Pozndmka 1

Ak je roztok vzorky kysly (pridanim 20 ml HCl (4.1) na jej rozpustenie), alikvotnd cast odobratd
na analyzu sa neutralizuje tymto sposobom: do destila¢nej banky obsahujicej tito odobrati alikvotnd

Cast pridat priblizne 250 ml vody, potrebné mnozstvo jedného z indikdtorov (4.11.1, 4.11.2 a 4.11.3)
a opatrne pretrepat.

Neutralizovat s 2 mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.8) a opit okyslit kvapkou kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Potom postupovat tak, ako je to uvedené v bode 7.2 (druhy riadok).

Skiiska naslepo

Urobit skiisku naslepo (bez vzorky) za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte kone¢ného

vysledku.
Kontrolnd skiiska

Pred vykonanim analyz skontrolovat, ¢i zariadenie funguje sprévne a ¢i sa spravnym sposobom pouziva
metdda, pouzijiic alikvotni Cast Cerstvo pripraveného roztoku dusi¢nanu sodného (4.13) obsahujticeho
0,050 az 0,150 g dusi¢nanového dusika v zavislosti od zvoleného variantu.

Vyjadrenie vysledku
Pozri met6du 2.2.1.
Metdda 2.2.3
Stanovenie dusi¢nanového a amoniakilneho dusika podla Devarda
Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia dusi¢nanového a amoniakdlneho dusika redukciou podla
Devarda (prisposobenej pre kazdy z variantov 4, b a c).

Oblast pouZitia
Pozri met6da 2.2.1.
Princip

Redukcia dusi¢nanov a dusitanov na amoniak v silne alkalickom roztoku pomocou kovovej zliatiny
zloZenej zo 45 % Al, 5 % Zn a 50 % Cu (Devardova zliatina). Destildcia amoniaku a stanovenie vytazku
v zndmom objeme Standardného roztoku kyseliny sirovej; titracia nadbytku kyseliny sirovej pomocou
§tandardného roztoku hydroxidu sodného alebo draselného.
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4.1

4.2

4.3

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8

4.9

4.10

4.10.1

4.10.2

4.11

4.12

5.1

5.2

5.3

Cinidld
Destilovand alebo demineralizovand voda bez oxidu uhli¢itého a vietkych zlacenin dusika.

Zriedend kyselina chlorovodikova: jeden objemovy diel HCI (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel
vody

Kyselina sirové: 0,1 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant a)

tanov: 0,1 mol/l
Kyselina sirové: 0,2 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant b (pozri pozn. 2, metéda 2.1)

tanov: 0,2 mol/l
Kyselina sirové: 0,5 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant ¢) (pozri pozn. 2, metda 2.1)

tanov: 0,5 mol/l

Devardova zliatina na analyzu

V takom prasku, aby 90 az 100 % preslo sitom s otvormi mensimi ako 0,25 mm §tvorcového, 50 az 75 %
preslo sitom otvormi mensimi ako 0,075 mm 3tvorcového.

Odporticaju sa predpripravené flase obsahujiice maximélne 100 g.
Roztok hydroxidu sodného, priblizne 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), bez amoniaku
Indikacné roztoky

Zmiesany indikator

Roztok A: rozpustit 1 g metylovej ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do
jedného litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.

Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Tento indikdtor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10
kvapiek).

Indika¢ny roztok metylovej Cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej ¢ervene v 50 ml 95 % etanolu. Doliat do 100 ml vodou a v pripade potreby
filtrovat.

Tento indikdtor je mozné pouZit (Styri az pat kvapiek) namiesto predchadzajiceho.
Etanol, 95 az 96 %

Dusi¢nan sodny na analyzu

Zariadenie
Pozri metddu 2.1.

Destila¢né zariadenie pozostdvajice z banky s okrthlym dnom vhodného objemu napojenej na destila¢nt
rarku pomocou rozstrekovacieho ndstavca vybaveného lapacom bublin na zbernej banke tak, aby sa
zabrdnilo akejkolvek strate amoniaku.

Typ zariadenia schvdleny na toto stanovenie je zndzorneny na obrdzku 5 s uvedenim vsetkych
konstrukénych prvkov.

Pipety: 10 ml, 20 ml, 25 ml, 50 ml, 100 ml a 200 ml

Banka s volumetrickou ryskou: 500 ml
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5.4

7.1

7.2

7.3

7.4

Rotacnd trepacka (35 aZ 40 otdcok za minttu)

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup

Priprava roztoku na analyzu

Pozri metddu 2.1 ,Stanovenie amoniakdlneho dusika“.

Analyza roztoku

Mnozstvo dusi¢nanového dusika pritomné v alikvotnej Casti roztoku nesmie prekrocit maximalne
mnozstvo uvedené v tabulke 1.

Podla zvoleného variantu umiestnit do zbernej banky presne namerané mnozstvo tandardnej kyseliny
sirovej podla tabulky 1. Pridat primerané mnozstvo zvoleného indika¢ného roztoku (4.10.1 alebo 4.10.2)

a napokon dostato¢ny objem vody na dosiahnutie objemu aspoii 50 ml. Koniec predlzenej rurky
kondenzatora musi byt pod hladinou roztoku. Lapa¢ bublin naplnit destilovanou vodou.

Pomocou presnej pipety zobrat podla tabulky 1 metddy 2.1 alikvotnt ¢ast ¢istého roztoku. Umiestnit ho
do destilacnej banky.

Pridat dostatok vody aby sa ziskal celkovy objem priblizne 250 az 300 ml, 5 ml etanolu (4.11) a 4 g
Devardovej zliatiny (4.8) (pozri pozndmku 2).

Pri re§pektovani nevyhnutnych opatreni potrebnych na zabranenie straty amoniaku, pridat do banky asi
30 ml 30 % roztoku hydroxidu sodného (4.9) a napokon, v pripade kyslého roztoku vzorky pridat
dodato¢né mnozstvo postacujiice na neutralizéciu kyseliny chlorovodikovej (4.1) pritomnej v alikvotnej
Casti odobratej na analyzu. Pripojit destila¢nti banku k zariadeniu a zaistit tesnost spojov. Opatrne banku
pretrepat, aby sa obsah pomiesal.

Opatrne zohrievat, aby uvolilovanie vodika v priebehu priblizne polhodiny znatelne zoslablo a aby
kvapalina zacala vriet. Pokracovat v destildcii, zintenzivnit ohrev tak, aby aspoit 200 ml kvapaliny
predestilovalo priblizne za 30 mindt (nepredlzovat destildciu na ¢as dlhsi ako 45 mindt).

Po skoncenf destildcie odpojit zbernd banku od zariadenia, opatrne umyt predfzent rérku a lapac bublin
a pozbierat oplach do titra¢nej banky. Titrovat nadbyto¢nt kyselinu podla postupu v metéde 2.1.

Pozndmka 2

V pritomnosti takych védpenatych soli ako dusi¢nan vdpenaty a dusi¢nan vdpenato-aménny je potrebné
pridat pred destiliciou na kazdy gram vzorky pritomnej v alikvotnej casti 0,700 g dihydrdtu
hydrogénfosfore¢nanu sodného (Na,HPO,.2H,0), aby sa zabrénilo tvorbe Ca(OH),.

Skiiska naslepo

Urobit slepu skasku (bez vzorky) za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte kone¢ného
vysledku.

Kontrolnd skiiska

Pred vykonanim analyz skontrolovat, ¢i zariadenie funguje spravne a ¢i sa metdda pouziva spravinym
sposobom, s pouzitim alikvotnej Casti Cerstvo pripraveného roztoku dusi¢nanu sodného (4.12)
obsahujtceho 0,050 az 0,150 g dusi¢nanového dusika, v zévislosti od zvoleného variantu.

Vyjadrenie vysledku

Pozri metddu 2.2.1.
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Obrdzok 5

1000 mi |

Vysvetlivky k obrdzku 5
a) Banka s okrdhlym dnom a dlhym hrdlom o objeme 750 (1 000 ml) so zvonovitym vyustenim.
b) Destilacnd rirka s rozstrekovacim nédstavcom a gulovym spojom (€. 18) na konci.

¢) Koleno rirky s gulovym spojom (¢. 18) na vstupe a odkvapkédvacim kuzelom na konci (spojenie moze byt urobené
pomocou gumenej rirky namiesto gulového spoja).

d) Sestdielny kondenzétor s pred{zenou rirkou namontovanou na gumenom kryte, ktory drf lapac bublin.
e) 750 ml banka, v ktorej sa zbiera destilat.

f) Lapac bublin zabranujtici stratdim amoniaku.

Zariadenie je vyrobené z bérkremicitého skla.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.11.1.

4.11.2.

Metoda 2.3

Stanovenie celkového dusika

Metdda 2.3.1

Stanovenie dusika spolu v kydnamide vidpenatom neobsahujiicom dusi¢nany

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia dusika spolu v kydnamide vdpenatom bez obsahu
dusi¢nanov.

Oblast pouZitia
Vyhradne na kydnamid vdpenaty (bez dusicnanov).
Princip

Po Kjeldahlovom vylthovani sa vytvoreny amoniakdlny dusik vytla¢i pomocou hydroxidu sodného,
nahromadeného a stanoveného v standardom roztoku kyseliny sirovej.

Cinidl4

Destilovand alebo demineralizovand voda vez oxidu uhli¢itého a vietkych zlacenin dusika.

Zriedend kyselina sirové (d,, = 1,54 g/ml): jeden objemovy diel kyseliny sirovej (d,, = 1,84 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody

Siran draselny na analyzu

Oxid mednaty (CuO): 0,3 az 0,4 g na kazdd analyzu alebo ekvivalentné mnozstvo pentahydratu siranu
mednatého (CuSO,.5H,0) od 0,95 do 1,25 g na kazdd analyzu

Hydroxid sodny, priblizne 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml) bez amoniaku

Kyselina sirové: 0,1 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant ) (pozri metoda 2.1)
tanov: 0,1 mol/l

Kyselina sirové: 0,2 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant b) (pozri pozn. 2, met6da 2.1)
tanov: 0,2 mol/l

Kyselina sirové: 0,5 mol/l

pre variant ¢) (pozri pozn. 2, metdda 2.1)

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici-
tanov: 0,5 mol/l

Indikacné roztoky
Zmie3any indikétor

Roztok A: rozpustit 1 g metylovej ¢ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do
jedného litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.

Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Tento indikétor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10
kvapiek).

Indika¢ny roztok metylovej Cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej Cervene v 50 ml 95 % etanolu a doliat do 100 ml vodou. V pripade potreby
filtrovat. Tento indikdtor je mozné pouzit (Styri aZ pat kvapiek) namiesto predchddzajiceho.
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4.12.

4.13.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Pemzové protindrazové granule, opldchnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované

Tiokyanét draselny na analyzu

Zariadenie

Destila¢né zariadenie podla metddy 2.1 ,Stanovenie amoniakélneho dusika“.
Kjeldahlova banka s dlhym hrdlom o vhodnom objeme

Pipety: 50 ml, 100 ml a 200 ml

Banka o objeme 250 ml s volumetrickou ryskou

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup

Priprava roztoku na analyzu

Odvazit 1 g vzorky s presnostou na 0,001 g a vlozit ju do Kjeldahlovej banky. Pridat 50 ml zriedenej
kyseliny sirovej (4.1), 10 az 15 g siranu draselného (4.2) a predpisany katalyzator (4.3). Pomaly zohriat,
aby sa vypudila voda, nechat jemne varit pocas dvoch hodin, nechat vychladnit a zriedit so 100 az 150
ml vody. Opit ochladit, kvantitativne preliat suspenziu do 250 ml banky s volumetrickou ryskou, doliat
na objem vodou, zamiesat a prefiltrovat cez suchy filter do suchej banky.

Analyza roztoku

Preliat pipetou podla zvoleného variantu (pozri metéda 2.1) 50, 100 alebo 200 ml takto ziskaného
roztoku a destilovat amoniak podla postupu popisaného v metdde 2.1, priddvajtic dostatocné mnozstvo
roztoku NaOH (4.4), aby sa zabezpecil znacny nadbytok.

Skiiska naslepo

Urobit sktisku naslepo (bez vzorky) za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte kone¢ného
vysledku.

Kontrolnd skiiska

Pred vykonanim analyz skontrolovat, ¢i zariadenie funguje spravne a ¢i sa metéda pouziva spravnym
spdsobom, pouzijic alikvotnii ¢ast Cerstvo pripraveného roztoku tiokyandtu draselného (4.13) pribliziac
sa ku koncentrdcii dusika vo vzorke.

Vyjadrenie vysledku

Vyjadrit vysledok analyzy ako percento dusika (N) v hnojive v stave, v akom bolo prijaté na analyzu.
Variant a: % N = (50 — A) 0,7

Variant b: % N = (50 - A) 0,7

Variant a: % N = (35 — A) 0,875

Metdda 2.3.2

Stanovenie dusika spolu v kydnamide vipenatom obsahujicom dusi¢nany

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia dusika spolu v kydnamide vdpenatom.
Oblast pouzitia

Této metdda plati pre kydnamid vdpenaty obsahujici dusi¢nany.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.

Princip
Priame pouzitie Kjeldahlovej metddy nie je mozné na kydnamid vdpenaty obsahujtici dusi¢nany. Preto

sa dusi¢nanovy dusik zredukuje na amoniak pomocou kovového Zeleza a chloridu cinatého pred
Kjeldahlovym lahovanim.

Cinidld

Destilovand alebo demineralizovand voda vez oxidu uhli¢itého a vietkych zlacenin dusika.
Kyselina sirové (d,, = 1,84 g/ml)
Praskové Zelezo zredukované vodikom.

Siran draselny v jemnom prasku na analyzu

Kyselina sirové: 0,1 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant a) (pozri metoda 2.1)
tanov: 0,1 mol/l

Kyselina sirové: 0,2 mol/l

pre variant b) (pozri pozn. 2, metéda 2.1)

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici-
tanov: 0,2 mol/l

Kyselina sirové: 0,5 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant ¢) (pozri pozn. 2, met6da 2.1)

tanov: 0,5 mol/l

Indikacné roztoky
Zmiesany indikdtor

Roztok A: rozpustit 1 g metylovej ¢ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do
jedného litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.
Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Tento indikétor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10
kvapiek).

Indika¢ny roztok metylovej cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej Cervene v 50 ml 95 % etanolu a doliat do 100 ml vodou a v pripade potreby
filtrovat. Tento indikdtor je mozné pouzit (Styri az pat kvapiek) namiesto predchddzajiceho.

Roztok chloridu cinatého

Rozpustit 120 g SnCl,.2H,0 v 400 ml koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml)
a doplnit vodou na objem jedného litra. Roztok musi byt tplne ¢iry a pripraveny bezprostredne pred
pouzitim. Je dolezité skontrolovat redukény potencidl chloridu cinatého.

Pozndmka

Rozpustit 0,5 g SnCl,.2H,0 v 2 ml koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) a doplnit
vodou na objem 50 ml. Potom pridat 5 g Rochellovej soli (vinan sodnodraselny) a dostatoéné mnozstvo
hydrogénuhlicitanu sodného na analyzu roztoku tak, aby sa ukdzala zdsaditd reakcia pri skiske
lakmusovym papierikom.

Titrovat s 0,1 mol/l roztokom jédu v pritomnosti skrobového roztoku ako indikdtora.

1 ml 0,1 mol/l roztoku jédu zodpovedd 0,01128 g SnCl,.2H,0.

Aspori 80 % celkového cinu pritomného v takto pripravenom roztoku musi byt v dvojmocnej forme. Na
titrdciu by sa malo pouzit aspon 35 ml 0,1 mol/l roztoku jodu.
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4.12. Roztok hydroxidu sodného obsahujici priblizne 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml) bez amoniaku
4.13. Standardny dusicnanovo-amoniakovy roztok

Odvazit 2,5 g dusi¢nanu draselného na analyzu a 10,16 g siranu aménneho na analyzu a vlozit ich do
250 ml banky s volumetrickou ryskou. Rozpustit vo vode a doplnit na objem 250 ml. 1 ml tohto roztoku
obsahuje 0,01 g dusika.

4.14. Pemzové protindrazové granule, oplachnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované

5. Zariadenie

Pozri metodu 2.3.1.

6. Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

7. Postup
7.1. Priprava roztoku na analyzu

Odvazit 1 g vzorky s presnostou na 0,001 g a vlozit ju do Kjeldahlovej banky. Pridat 0,5 g praskového
zeleza (4.2) a 50 ml roztoku chloridu cinatého (4.11), premiesat a nechat polhodinu odstat. Pocas stdtia
opidt po 10 a po 20 minttach premiesat. Potom pridat 10 g siranu draselného (4.3) a 30 ml kyseliny
sirovej (4.1). Varit a udrzat proces hodinu po objavent sa bielych dymov. Nechat vychladnut a zriedit so
100 az 150 ml vody. Kvantitativne preliat suspenziu do 250 ml banky s volumetrickou ryskou, ochladit
a doliat na objem vodou, zamiesat a prefiltrovat cez suchy filter do suchej banky. Namiesto sifénovania
suspenzie na vyuZitie variantu a, b alebo ¢ podla metddy 2.1, amoniakdlny dusik v tomto roztoku sa moze
destilovat aj priamo, po pridani dostato¢ného mnozstva hydroxidu sodného zaistujiceho rozsiahly
nadbytok (4.12).

7.2. Analyza roztoku

Preliat pipetou podla variantu a, b alebo ¢ pouzitého v metdde 2.1 50, 100 alebo 200 ml takto ziskaného
roztoku. Destilovat amoniak podla postupu opisaného v metéde 2.1 a dbat pritom na priddvanie
dostatocného mnozstva roztoku hydroxidu sodného (4.12) do destilacnej banky, aby sa zabezpecil
zna¢ny nadbytok.

7.3. Skiiska naslepo
Urobit skusku naslepo (bez vzorky) za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte kone¢ného
vysledku.

7.4. Kontrolnd skiiska

Pred vykonanim analyz skontrolovat, ¢i zariadenie funguje spravne a ¢i sa metéda pouziva spravnym
sposobom, so §tandardnym roztokom (4.13) obsahujiicim mnozZstvd amoniakdlneho a dusi¢nanového
dusika porovnatelné s kydnamidovym a dusi¢nanovym dusikom obsiahnutym v kydnamide vipenatom
s obsahom dusi¢nanov.

Na tento ucel naliat do Kjeldahlovej banky 20 ml §tandardného roztoku (4.13).
Urobit analyzu podla postupu opisaného v 7.1 a 7.2.

8. Vyjadrenie vysledku

Vysledok analyzy musi byt vyjadreny ako percento celkového dusika (N) v hnojive v stave, v akom bolo
prijaté na analyzu.

Variant a: % N = (50 — A) 0,7
Variant b: % N = (50 — A) 0,7

Variant a: % N = (35 — A) 0,875
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Metoéda 2.3.3

Stanovenie celkového dusika v mocovine

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia celkového dusika v mocovine.

Oblast pouzitia

Tato metdda plati vylu¢ne pre hnojivd na bdze mocoviny neobsahujiice dusi¢nany.

Princip

Mocovina sa kvantitativne zmeni na amoniak varenim v pritomnosti kyseliny sirovej. Takto ziskany
amoniak sa destiluje v zdsaditom prostredi, pricom destildt sa zbiera pri nadbytku $tandardnej kyseliny
sirovej. Nadbytocnd kyselina sa titruje pomocou Standardného alkalického roztoku.

Cinidld

Destilovand alebo demineralizovand voda vez oxidu uhli¢itého a vietkych zlicenin dusika.

Kyselina sirovd (d,, = 1,84 g/ml)

Roztok hydroxidu sodného, priblizne 30 % (d,, = 1,33 g/ml), bez amoniaku

yselina sirova: 0,1 mol/l

oztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhli¢ita- pre variant a) (pozri metdda 2.1)

nov: 0,1 mol/l
yselina sirovd: 0,2 mol/l

oztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhli¢ita- pre variant b) (pozri pozn. 2, metdda 2.1)

nov: 0,2 mol/l
yselina sirovd: 0,5 mol/l

roztok hydroxidu sodného alebo draselného bez uhlici- pre variant ¢) (pozri pozn. 2, metéda 2.1)

tanov: 0,5 mol/l

Indikacné roztoky
Zmieany indikdtor

Roztok A: rozpustit 1 g metylovej ¢ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do
jedného litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.

Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Tento indikétor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10
kvapiek).

Indika¢ny roztok metylovej Cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej ervene v 50 ml 95 % etanolu a doliat vodou do 100 ml. V pripade potreby
filtrovat. Tento indikdtor je mozné pouzit (Styri az pat kvapiek) namiesto predchddzajiceho.

Pemzové protindrazové granule, oplachnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované
Mocovina na analyzu

Zariadenie

Destilaéné zariadenie, pozri metdda 2.1 ,Stanovenie amoniakdlneho dusika“.

Banka o objeme 500 ml s volumetrickou ryskou

Pipety: 25 ml, 50 ml a 100 ml
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6. Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

7. Postup

7.1 Priprava roztoku na analyzu

Odvazit 2,5 g pripravenej vzorky s presnostou na 0,001 g, vloZit ju do 300 ml Kjeldahlovej banky
a zvlh¢it's 20 ml vody. Primiesat 20 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.1) a vlozit niekolko sklenych
guliciek, aby sa zabranilo burlivému varu. Na zabranenie rozstrekovania vlozit lievik s dlhou stopkou do
hrdla banky. Najskor pomaly zohrievat, potom ohrev zintenzivnit az kym sa neobjavi biely dym (30 az
40 minat).

Ochladit a zriedit so 100 az 150 ml vody. Kvantitativne preliat suspenziu do 500 ml volumetrickej banky
a pritom oddelit vSetky usadeniny. Nechat vychladndat na okolitd teplotu. Doliat na objem vodou,
zamiesat a prefiltrovat cez suchy filter do suchej nddoby.

7.2 Analyza roztoku

Preliat pipetou 25, 50 alebo 100 ml takto ziskaného roztoku do destila¢nej banky podla zvoleného
variantu (pozri metdda 2.1). Destilovat amoniak podla postupu opisaného v metdde 2.1 a dbat pritom
na pridédvanie dostatoéného mnozstva NaOH (d,, = 1,33 g/ml) (4.2) do destilacnej banky, aby sa
zabezpedil znaény nadbytok.

7.3 Skiiska naslepo
Urobit sktisku naslepo (bez vzorky) za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte kone¢ného
vysledku.

7.4 Kontrolnd skiiska

Pred vykonanim analyz skontrolovat, ¢i zariadenie funguje spravne a ¢i sa metéda pouziva spravnym
sposobom, s pouzitim alikvotnej Casti Cerstvo pripraveného roztoku mocoviny (4.11).

8. Vyjadrenie vysledku

Vyjadrit vysledok analyzy ako percento dusika (N) v hnojive v stave, v akom bolo prijaté na analyzu.

Variant a: % N = (50 — A) 1,12

Variant b: % N = (50 — A) 1,12

Variant a: % N = (35 - A) 1,40

Metdda 2.4

Stanovenie kydnamidového dusika

1. Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia kydnamidového dusika.

2. Oblast pouzitia

Kydnamid vdpenaty a zmesi kydnamidu vdpenatého s dusi¢nanom védpenatym.

3. Princip

Kydnamidovy dusik sa vyzrdza vo forme komplexu striebra a stanovi v zrazenine Kjeldahlovou metddou.

4. Cinidld

Destilovand alebo demineralizovand voda bez oxidu uhli¢itého a vsetkych zlicenin dusika.
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5.1
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5.5

7.1

Ladovd kyselina octova
Roztok amoniaku obsahujiici 10 % hmotnostnych plynného amoniaku (d,, = 0,96 g/ml)

Amoniakdlny roztok striebra podla Tollensa

Zmieat 500 ml 10 % roztoku dusi¢nanu strieborného (AgNO;) s vodou s 500 ml 10 % amoniaku (4.2).

Nevystavovat zbytocne svetlu, teplu alebo vzduchu. Roztok bezne vydrzi roky. Kym roztok zostane ¢iry,
¢inidlo mé dobra kvalitu.

Koncentrovand kyselina sirové (d,, = 1,84 g/ml)
Siran draselny na analyzu

Oxid mednaty (CuO): 0,3 az 0,4 g na kazdd analyzu alebo ekvivalentné mnozstvo pentahydratu siranu
mednatého (CuSO,.5H,0) od 0,95 do 1,25 g na kazdd analyzu.

Roztok hydroxid sodny, priblizne 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml) bez amoniaku
Kyselina sirova: 0,1 mol/l

Roztok hydroxidu sodného alebo draselného: 0,1 mol/l

Indikacné roztoky
ZmieSany indikdtor
Roztok A: rozpustit 1 g metylovej ¢ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do

jedného litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.

Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Tento indikdtor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10
kvapiek).

Indika¢ny roztok metylovej Cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej ervene v 50 ml 95 % etanolu a doliat do 100 ml vodou. V pripade potreby
filtrovat. Tento indikdtor sa moZze pouzit (Styri aZ pat kvapiek) namiesto predchddzajiceho.

Pemzové protindrazové granule, oplichnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované

Tiokyandt draselny na analyzu

Zariadenie

Destila¢né zariadenie, pozri metddu 2.1 ,Stanovenie amoniakalneho dusika“.
Banka o objeme 500 ml s volumetrickou ryskou (napr. Stohmann)
Kjeldahlova banka s dlhym hrdlom o vhodnom objeme (300 az 500 ml)

50 ml pipeta

Rota¢nd trepacka (35 az 40 otdcok za mindtu)

Priprava
Pozri met6du 1.

Postup

Bezpecnostné opatrenia

Pri pouzivani amoniakdlneho roztoku striebra je nutné nosit ochranné okuliare. Hned ako sa na povrchu
kvapaliny vytvori tenkd membrédna, mieSanim moze nastat vybuch a potrebnd je najvacsia opatrnost.
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7.2 Priprava roztoku na analyzu

Odvazit 2,5 g. pripravenej vzorky s presnostou na 0,001 g a vlozit ju do malej sklenej trecej misky.
Pomliet vzorku tri razy s vodou, po kazdom mleti vodu vyliat do 500 ml Stohmannovej banky
s volumetrickou ryskou (5.2). Kvantitativne preliat suspenziu do 500 ml Stohmannovej banky
s volumetrickou ryskou, vodou opldchnut pritom treciu misku, piestik a lievik. Doliat vodou priblizne
na 400 ml. Pridat 15 ml kyseliny octovej (4.1). Trepat v rotacnej trepacke (5.5) pocas dvoch hodin.

Doliat do 500 ml vodou, zamiesat a prefiltrovat.
Analyza sa musi vykonat ¢o najrychlejsie.

7.3 Analyza roztoku
Preliat 50 ml filtrdtu do 250 ml kadicky.

Priddvat aménny roztok (4.2) az do miernej zdsaditosti a pridat 30 ml teplého aménneho roztoku
striebra (4.3), aby sa vyzrazal zlty strieborny komplex kydnamidu.

Nechat cez noc, prefiltrovat a premyvat zrazeninu studenou vodou aZ kym sa z nej dplne neodstrdni
amoniak.

Umiestni filter a zrazeninu, este vlhkd, do Kjeldahlovej banky, pridat 10 az 15 g siranu draselného (4.5),
katalyzdtor (4.6) v predpisanom pomere, potom 50 ml vody a 25 ml koncentrovanej kyseliny sirovej
(4.4).

Pomaly ohrievat banku za sticasného jemného pretrepavania aZ kym obsah nezacne vriet. Zintenzivnit
ohrev a povarit az kym obsah banky nezostane bezfarebny alebo bledozeleny.

Dalej varif jednu hodinu a potom nechat vychladnat.

Kvantitativne preliat kvapalinu z Kjeldahlovej banky do destila¢nej banky, pridat niekolko grantil pemzy
proti prudkému varu (4.11) a doliat vodou na celkovy objem priblizne 350 ml. MieSat a chladit.

Destilovat amoniak podla postupu opisaného v metdéde 2.1, priddvat pritom dostatoéné mnozstvo
roztoku NaOH (4.7), aby sa zabezpecil zna¢ny nadbytok.

7.4 Skiiska naslepo
Urobit skisku naslepo (bez vzorky) za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte kone¢ného
vysledku.

7.5 Kontrolnd skiiska

Pred vykonanim analyz skontrolovat, ¢i zariadenie funguje spravne a ¢i sa metéda pouziva spravnym
sposobom, s pouzitim alikvotnej casti $tandardného roztoku tiokyandtu draselného (4.12)
zodpovedajiceho 0,05 g dusika.

8. Vyjadrenie vysledku

Vyjadrit vysledok ako percento kydnamidového dusika (N) v hnojive v stave, v akom bolo prijaté
na analyzu.

%N = (50— A) x 0,56
Metdda 2.5

Spektrofotometrické stanovenie biuretu v mocovine

1. Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia biuretu v mocovine.

2. Oblast pouzitia

Této metdda plati vyluéne pre mocovinu.
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7.1

Princip

V zdsaditom médiu za pritomnosti vinanu sodnodraselného, biuretu a dvojmocnej medi z fialovej
mednatej zldceniny. Meria sa absorbancia roztoku pri vinovej dlzke priblizne 546 nm (nanometer).

Cinidl4

Destilovand alebo demineralizovand voda bez oxidu uhlicitého a v3etkych zlacenin dusika. Pri tomto
stanoveni je kvalita vody obzvlast dolezita.

Metanol

Priblizne 0,1 mol/l roztok kyseliny sirovej

Priblizne 0,1 mol/l roztok hydroxidu sodného

Zdsadity roztok vinanu sodnodraselného

V jednolitrovej banke s volumetrickou ryskou rozpustit 40 g hydroxidu sodného v 500 ml vody a nechat
chladit. Pridat 50 g vinanu sodnodraselného (NaKC,H,O,.4H,0). Doliat po znacku. Pred pouzitim
nechat stat 24 hodin.

Roztok siranu mednatého

V jednolitrovej banke s volumetrickou ryskou rozpustit 15 g pentahydrdtu siranu mednatého
(CuSO,.5H,0) v 500 ml vody. Doliat po znacku.

Cerstvo pripraveny standardny roztok biuretu

V 250 ml banke s volumetrickou ryskou rozpustit 0,250 g ¢istého biuretu (') vo vode. Doliat po znacku.
1 ml tohto roztoku obsahuje 0,001 g biuretu.

Indikacny roztok

V banke o objeme 100 ml s volumetrickou ryskou rozpustit 0,1 g metylovej cervene v 50 ml 95 % etanolu
a doliat do 100 ml vodou. Ak zostant akékolvek nerozpustné casti, filtrovat.

Zariadenie

Spektrometer alebo fotometer s filtrami s citlivostou a presnostou umoziujticimi opakované merania (2)
menej ako 0,5 % T.

Banky o objeme 100 ml, 250 ml a 1 000 ml s volumetrickou ryskou

Pipety o objeme 2 ml, 5 ml, 10 ml, 25 ml a 50 ml s volumetrickou ryskou alebo 25 ml byreta s 0,05
ml dielikmi

Kadicka o objeme 205 ml

Priprava

Pozri metodu 1.

Postup

Priprava kalibracnej krivky

Preliat 0, 2, 5, 10, 20, 25 a 50 ml alikvotnej Casti Standardného roztoku biuretu (4.6) do sady siedmich
100 ml baniek s volumetrickou ryskou. Doplnit objemy priblizne na 50 ml vodou, pridat kvapku
indikdtora (4.7) a ak je to potrebné, neutralizovat s 0,1 mol/l kyselinou sirovou (4.2). Primiesat 20 ml
zdsaditého roztoku vinanu sodnodraselného (4.4) a potom 20 ml roztoku siranu mednatého (4.5).

Pozndmka

Tieto roztoky (4.4 a 4.5) sa musia merat v dvoch presnych byretdch, alebo este lepsie pipetami.

Doliat do 100 ml destilovanou vodou, zmie$at a nechat stat 15 mintt pri teplote 30 (¢ 2) °C.

() Biuret moze byt vycisteny vopred premytim s amoniakdlnym roztokom (10 %), potom s aceténom a vysusenim vo vakuu.

(3)  Pozri bod 9 ,Priloha“.
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7.2

7.3

So Standardnym roztokom ,0“ biuretu ako referen¢nym odmerat absorbanciu kazdého roztoku pri
vlnovej dlzke 546 nm pomocou komorok s vhodnou dlzkou drahy.

Naniest kalibrac¢nd krivku pomocou absorbancif na osi y a prislusnych mnozstiev biuretu v miligramoch
na osi X.

Priprava roztoku na analyzu

Odvazit 10 g pripravenej vzorky s presnostou na 0,001 g: rozpustit ju v priblizne 150 ml vody v 250
ml banke s volumetrickou ryskou a doliat po znacku. V pripade potreby prefiltrovat.

Poznédmka 1

Ak vzorka na analyzu obsahuje viac ako 0,015 g amoniakélneho dusika, rozpustit ju v 250 ml kadicke
v 50 ml metanolu (4.1). Zredukovat odparenim na objem priblizne 25 ml. Kvantitativne preliat do 250
ml banky s volumetrickou ryskou. Doliat vodou po znacku. V pripade potreby prefiltrovat cez suchy
drazkovany filter do suchej nadoby.

Pozndmka 2

Odstranenie zdkalu: ak je pritomnd akdkolvek koloidnd ldtka, moZu sa pocas filtrovania vyskytnit
tazkosti. Roztok ur¢eny na analyzu sa v takom pripade pripravi takto: rozpustit vzorku na analyzu v 150
ml vody, pridat 2 ml 1 mol/l kyseliny chlorovodikovej a filtrovat roztok cez dva ploché, velmi jemné filtre
do 250 ml banky s volumetrickou ryskou. Premyt filtre vodou a doliat vodou na objem. Pokracovat
v procese podfa met6dy popisanej v bode 7.3 ,Stanovenie*.

Stanovenie

Podla predpokladaného obsahu biuretu preliat 25 alebo 50 ml z roztoku uvedeného v bode 7.2 pipetou,
umiestnit toto mnozstvo do 100 ml banky s volumetrickou ryskou a v pripade potreby neutralizovat 0,1
mol/l pozadovaného ¢inidla (4.2 alebo 4.3), s pouzitim metylovej Cervene ako indikdtora a pridat,
s rovnakou presnostou ako pri nandsani kalibra¢nej krivky, 20 ml zdsaditého roztoku vinanu
sodnodraselného (4.4) a 20 ml roztoku medi (4.5). Doplnit na objem, dosledne premiesat a nechat stat
na 15 mindt pri teplote 30 (£ 2) °C.

Potom vykonat fotometrické merania a vypocitat mnozstvo biuretu pritomného v mocovine.

Vyjadrenie vysledku

Cx25

% biuretu =

kde
C je hmotnost biuretu v miligramoch od¢itand z kalibraéného grafu a

V je objem alikvotnej Casti roztoku.

Priloha

Ak je J, intenzita zvizku monochromatickych lacov (urcitej vinovej dlzky) predtym ako prejdi
priesvitnym telesom a | intenzita tohto zvizku po ich prechode tymto telesom, potom plati:

— koeficient prenosu: T = l
Jo
— zdkal: o - J_O
E 1 JO
= lo
— absorbancia: g
E
— absorbancia na jednotku optickej dréhy: k= S
E
— sudinitel $pecifickej absorbancie K = Cxs

kde
s = hrtibka vrstvy v centimetroch.
¢ = koncentrdcia v mg/liter.

k = 3pecificky koeficient pre kazdi litku v Lambert-Beerovom zdkone.
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Metddy 2.6
Stanovenie roznych foriem dusika v tej istej vzorke

Metdda 2.6.1

Stanovenie rdznych foriem dusika v rovnakej vzorke v hnojivich obsahujiicej dusik ako dusi¢naty,

3.1.2

3.2

3.2.1

3.2.1.1

3.2.1.2

3.2.2

3.23

3.2.3.1

3.2.3.2

3.2.4

3.2.4.1

3.2.4.2

amoniakélny, mocovinovy a kydnamidovy dusik

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia ktorejkolvek formy dusika v pritomnosti ktorejkolvek inej
jeho formy.

Oblast pouzitia
Kazdé hnojivo uvedené v prilohe I obsahujtce dusik v roznych formach.
Princip

Celkové mnoZstvo rozpustného a nerozpustného dusika

Podla zoznamu tandardnych hnojiv (priloha I) plati toto stanovenie pre produkty obsahujtice kydnamid
vapenaty.

V nepritomnosti dusi¢nanov je skiiSobnd vzorka mineralizovand priamym lihovanim podla Kjeldahla.

V pritomnosti dusi¢nanov je skiisobnd vzorka mineralizovand lihovanim podla Kjeldahla po redukecii
pomocou kovového Zeleza a chloridu cinatého.

V oboch pripadoch sa amoniak stanovuje podla metédy 2.1.
Pozndmka

Ak analyza preukdze, Ze obsah nerozpustného dusika je vyssi ako 0,5 %, usudzuje sa, Ze hnojivo obsahuje
iné formy nerozpustného dusika, ktoré nie sii zahrnuté do zoznamu v prilohe L.

Formy rozpustného dusika

Z roznych alikvotnych casti odobratych z toho istého roztoku vzorky sa stanovujii tieto hodnoty:
Celkové mnozstvo rozpustného dusika:
v nepritomnosti dusi¢nanov priamym lthovanim podla Kjeldahla,

v pritomnosti dusi¢nanov lihovanim podla Kjeldahla na alikvotnej Casti odobratej z roztoku po redukcii
podla Ulscha, pricom amoniak sa stanovuje v oboch pripadoch podla opisu v metide 2.1;

celkové mnozstvo rozpustného dusika s vynimkou dusi¢nanového dusika lthovanim podla Kjeldahla po
jeho elimindcii v kyslom prostred{ siranom Zeleznatym, pricom sa aménium stanovi podla opisu
v metdde 2.1;

dusi¢nanovy dusik rozdielom:

v nepritomnosti kydnamidu vdpenatého medzi 3.2.1.2 a 3.2.2 alebo medzi celkovym mnozstvom
rozpustného dusika (3.2.1.2) a sumou amoniakalneho dusika a mocovinového organického dusika
(3.2.4 + 3.2.5),

v pritomnosti kydnamidu vdpenatého medzi 3.2.1.2 a 3.2.2 alebo medzi 3.2.1.2 a sumou
3.2.4 + 3.2.5 + 3.2.6;

amoniakalny dusik:

iba v pritomnosti amoniakdlneho dusika a amoniakdlneho plus dusi¢nanového dusika pouzivanim
metody 1,

v pritomnosti mocovinového dusika afalebo kydnamidového dusika studenou destildciou po tprave
na mierne alkalické prostredie, pricom amoniak sa absorbuje v §tandardnom roztoku kyseliny sirovej
a stanovuje podla opisu v metdde 2.1;
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3.2.5.1

3.2.5.2

3.2.5.3

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

4.10

4.11

mocovinovy dusik:

konverziou pomocou uredzy na amoniak, ktory sa titruje Standardnym roztokom kyseliny
chlorovodikovej

alebo

gravimetricky xanthydrolom; sibezne vyzrdZany biuret sa moze pocitat s mocovinovym dusikom bez
velkej chyby, pricom jeho obsah zostdva v absolitnej hodnote vo vieobecnosti nizky pri viaczlozkovych
hnojivich

alebo

rozdielom podla tejto tabulky:

. Dusi¢nanovy | Amoniakilny | Kyanamidovy .
Pripad dusik dusik dusik Rozdiel

1 nepritomny | pritomny pritomny | (3.2.1.1) - (3.2.4.2 + 3.2.6)

2 pritomny pritomny pritomny | (3.2.2) - (3.2.4.2 + 3.2.6)

3 nepritomny | pritomny | nepritomny | (3.2.1.1) - (3.2.4.2)

4 pritomny pritomny | nepritomny | (3.2.2) - (3.2.4.2)

kydnamidovy dusik vyzrdzanim ako zlicenina striebra, pricom dusik v zrazenine sa stanovuje
Kjeldahlovou metédou

Cinidl4
Destilovand alebo demineralizovand voda.

Siran draselny na analyzu

Praskové Zelezo redukované vodikom (predpisané mnoZstvo Zeleza musi byt schopné zredukovat aspon
50 mg dusi¢nanového dusika)

Tiokyanat draselny na analyzu
Dusi¢nan draselny na analyzu
Siran aménny na analyzu
Mocovina na analyzu

Zriedit kyselinu sirovii v pomere 1:1: jeden objemovy diel kyseliny sirovej (d,, = 1,84 g/ml) v jednom
objemovom diele vody

Standardny roztok kyseliny sirovej: 0,2 mol/l

Koncentrovany roztok hydroxidu sodného. Vodny roztok hydroxidu sodného, priblizne 30 %
(hmotnost/objem) NaOH bez amoniaku

Standardny roztok hydroxidu sodného alebo draselného: 0,2 mol/l, bez uhli¢itanov
Roztok chloridu cinatého

Rozpustit 120 g SnCl,.2H,0 v 400 ml koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml)
a doplnit vodou na objem jedného litra. Roztok musi byt dplne ¢iry a pripraveny bezprostredne pred
pouzZitim.

Poznidmka

Je potrebné skontrolovat redukény potencidl chloridu cinatého: rozpustit 0,5 g SnCl,.2H,0 v 2 ml
koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) a doplnit vodou na objem 50 ml. Potom
pridat 5 g Rochellovej soli (vinan sodnodraselny) a dostato¢né mnozZstvo hydrogénuhli¢itanu sodného
na analyzu roztoku tak, aby sa pri skiiske lakmusovym papierikom ukdzala zdsaditd reakcia.

Titrovat s 0,1 mol/l roztokom jédu v pritomnosti skrobového roztoku ako indikdtora.
1 ml 0,1 mol/l roztoku jédu zodpovedd 0,01128 g SnCl,.2H,O0.

Asponi 80 % celkového cinu pritomného v takto pripravenom roztoku musi byt v dvojmocnej forme.
Na titrdciu by sa preto malo pouzit aspont 35 ml 0,1 mol/l roztoku jédu.
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4.12

4.13

4.14

4.15

4.16

4.17

4.18

4.19

4.20

4.21

4.22

4.23

4.24

4.25

4.26

4.27

4.28

4.29

4.29.1

4.29.2

4.30

4.31

5.1

Kyselina sirova (d,, = 1,84 g/ml)

Zriedit kyselinu chlorovodikovi: jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody

Kyselina octovd: 96 az 100 %

Roztok kyseliny sirovej obsahujtci priblizne 30 % H,SO, (hmotnost/objem)
Siran Zeleznaty: krystalicky FeSO,.7H,0

Standardny roztok kyseliny sirovej: 0,1 mol/l

Oktylalkohol

Nasyteny roztok uhlicitanu draselného

Standardny roztok hydroxidu sodného alebo draselného: 0,1 mol/l (bez uhlicitanov)
Nasyteny roztok hydroxidu barnatého

Roztok uhli¢itanu sodného: pri 10 % (hmotnost/objem)

Kyselina chlorovodikové: 2 mol/l

Standardny roztok kyseliny chlorovodikovej: 0,1 mol/l

Roztok uredzy

Dispergovat 0,5 g aktivnej uredzy v 100 ml destilovanej vody. Pomocou 0,1 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.24) upravit pH na 5,4 merané pH-metrom.

Xanthydrol

Roztok s 5 % v etanole alebo metanole (4.31) (nepouzivat produkty dévajiice vysoky podiel
nerozpustnych latok). Roztok je mozné drzat tri mesiace v dobre zazatkovanej flasi, mimo svetla.

Oxid mednaty (CuO): 0,3 az 0,4 g na kazdd analyzu alebo ekvivalentné mnozstvo pentahydratu siranu
mednatého (CuSO,.5H,0) od 0,95 do 1,25 g na kazdd analyzu.

Pemzové protindrazové granule, oplichnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované

Indikacné roztoky

Roztok A: rozpustit 1 g metylovej ¢ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do
jedného litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.
Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Indikétor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10 kvapiek)
tohto indika¢ného roztoku.

Indika¢ny roztok metylovej cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej cervene v 50 ml 95 % etanolu. Doliat do 100 ml vodou a v pripade potreby
filtrovat. Tento indikdtor sa moZe pouzit (Styri aZ pat kvapiek) namiesto predchddzajiceho.

Indikdtorové papieriky
Lakmusova brémtymolovd modrd (alebo iné papieriky citlivé na pH 6 az 8)
Etanol alebo metanol: 95 % roztok

Zariadenie

Destilacnd aparatiira

Pozri metddu 2.1.
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5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

5.7

7.1.1.1

7.1.1.2.

Zariadenie na stanovenie amoniakdlneho dusika podla analytickej metddy 7.2.5.3 (pozri obrdzok 6)

Zariadenie sa skladd zo $pecidlne tvarovanej zbernej nidobky so sklenym hrdlom so zdbrusom, s bo¢nym
hrdlom, spojovacou rirkou s rozstrekovacou hlavou a kolmou rirkou na nasdvanie vzduchu. Rirky
mozu byt pripojené k nddobke pomocou jednoduchého gumeného krytu. Je dolezité vhodne vytvarovat
koniec rdrok privddzajicich vzduch, lebo bublinky plynu musia byt dokonale rozvddzané cez roztoky
obsiahnuté v nddobke a absorbéri. Najlepsie usporiadanie pozostdva z malych dielcov hribovitého tvaru
s vonkaj$im priemerom 20 mm a $iestimi 1 mm otvormi po obvode.

Zariadenie na stanovenie mocovinového dusika podla uredzového postupu (7.2.6.1)

Pozostéva z Erlenmayerovej banky o objeme 300 ml s deliacou ndlevkou a malym absorbérom (pozri
obrazok 7).

Rotacnd trepacka (35 az 40 otdcok za miniitu)

pH-meter

Nastavitelnd pec

Chemické sklo:

2, 5,10, 20, 25, 50 a 100 ml pipety

Kjeldahlove banky o objeme 300 ml a 500 ml s dlhym hrdlom

Banky o objeme 100 ml, 250 ml, 500 ml a 1 000 ml s volumetrickou ryskou
tégliky zo sintrovaného skla, priemer poru 5 az 15 p

trecie misky.

Priprava vzorky

Pozri met6du 1.

Analytickd metéda

Rozpustny a nerozpustny dusik spolu

V nepritomnosti dusi¢nanov
Lahovanie

Odvazit mnozstvo vzorky obsahujiice najviac 100 mg dusika s presnostou na 0,001 g. Vzorku vlozit do
banky destilacnej aparatiry (5.1). Pridat 10 az 15 g siranu draselného (4.1), predpisany katalyzator (4.27)
granule proti varu (4.28). Potom pridat 50 ml zriedenej kyseliny sirovej (4.7) a dokladne premiesat.
Najskor obcas jemne mieSat azZ kym sa prestane tvorif pena. Potom zohriat tak, aby sa kvapalina
rovnomerne varila a udrzat ju vo vare hodinu potom ako sa roztok vy¢iril, pritom zabrdnit, aby sa
na stenu banky prilepili akékolvek organické létky. Nechat vychladndt. Opatrne pridat asi 350 ml vody
a zaroven mieat. Zabezpecit, aby rozpustenie bolo ¢o najiplnejsie. Nechat vychladnit a pripojit banku
do destilacnej aparatary.

Destildcia amoniaku

Pomocou presnej pipety preliat do zbernej nidobky zariadenia 50 ml Standardného roztoku 0,2 mol/l
kyseliny sirovej (4.8). Pridat indikdtor (4.29.1 alebo 4.29.2). Zabezpecit, aby $picka kondenzdtora bola
aspont 1 cm pod hladinou roztoku.

Pri prijati opatreni potrebnych na zabrdnenie akejkolvek strate amoniaku pridat opatrne do destila¢nych
baniek dostatok koncentrovaného roztoku hydroxidu sodného (4.9), aby sa kvapalina stala silne
alkalickou (120 ml zvycajne postacuje; skontrolovat pridanim niekolkych kvapiek fenolftaleinu; na konci
destildcie musi byt roztok v banke jasne alkalicky). Upravit ohrev banky tak, aby sa predestilovalo 150
ml za polhodinu. Skdsat s indikdtorovym papierom (4.30). Potom zniZit zbernd nddobu, predestilovat
eSte niekolko mililitrov a opldchnut $picku kondenzdtora. Titrovat nadbytok kyseliny so $tandardnym
0,2 mol/l roztokom hydroxidu draselného alebo sodného (4.10) az kym indikdtor nezmeni farbu.
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7.1.1.3 Skuska naslepo

Urobit skiisku naslepo (bez vzorky) za tych istych podmienok a odvolat sa na fiu pri vypocte kone¢ného
vysledku.

7.1.1.4 Vyjadrenie vysledku

a—A)x0,28
oy < 87 *028

kde

a =ml Standardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného, pouzitého pre skiisku
naslepo vykonant pipetovanim do zbernej nddoby aparattry (5.1), 50 ml standardného roztoku 0,2
mol/l kyseliny sirovej (4.8),

A = ml standardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu a

M = hmotnost skdsanej vzorky v gramoch.

7.1.2 V pritomnosti dusi¢nanu
7.1.2.1 Skiisobnd vzorka

Odvazit s presnostou na 0,001 g mnozstvo vzorky obsahujtice najviac 40 mg dusi¢nanového dusika.
7.1.2.2 Redukcia dusi¢énanu

Zmiesat skisobni vzorku v malej trecej miske s 50 ml vody. Preliat minimalne mnozstvo destilovanej
vody do 500 ml Kjeldahlovej banky. Pridat 5 g redukovaného Zeleza (4.2) a 50 ml roztoku chloridu
cinatého (4.11). Premiesat a nechat polhodinu odstdt. Pocas stitia opdt po 10 a po 20 minttach
premiesat.

7.1.2.3 Kjeldahlovo ldhovanie

Pridat 30 ml kyseliny sirovej (4.12), 5 g siranu draselného (4.1), predpisané mnozZstvo katalyzatora (4.27)
a niekolko grandl proti varu (4.28). Opatrne zohriat s mierne naklonenou bankou. Ohrev pomaly
zintenzivnit a ¢asto roztokom natriasat, aby suspenzia zostala vo vznose: kvapalina stmavne a potom
sa vycCiri za vzniku suspenzie Zltozeleného bezvodého siranu Zeleza. Potom po ziskani ¢ireho roztoku
pokracovat v ohreve hodinu a udrziavat ho na bode mierneho varu. Nechat vychladniit. Opatrne pridat
obsah banky do trochu vody a pridat este asi 100 ml vody. Premiesat a preliat obsah banky do 500 ml
banky s volumetrickou ryskou. Doplnit na objem vodou. Premiesat. Filtrovat cez suchy filter do suchej
nddobky.

7.1.2.4 Analyza roztoku

Pomocou pipety preliat do zbernej nddobky destila¢ného zariadenia (5.1) alikvotnti ¢ast obsahujiicu
najviac 100 mg dusika. Zriedit priblizne na 350 ml destilovanou vodou, pridat niekolko grandl proti varu
(4.28), pripojit banku na destila¢né zariadenie a pokracovat v analyze podla popisu v 7.1.1.2.

7.1.2.5 Skuska naslepo
Pozri 7.1.1.3.

7.1.1.4 Vyjadrenie vysledku

a—A)x0,28

kde

a =ml $tandardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného, pouzitého pre skisku
naslepo vykonant pipetovanim do zbernej nddoby aparatiry (5.1), 50 ml §tandardného roztoku
0,2 mol/l kyseliny sirovej (4.8),

A =ml standardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu a

M = hmotnost skiiSanej vzorky pritomnej v alikvotnej casti odobratej podla 7.1.2.4 v gramoch.
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7.2
7.2.1

7.2.1.1

7.2.1.2

7.2.2

7.2.2.1

7.2.2.2

7.2.2.3

7.2.2.4

Formy rozpustného dusika
Priprava roztoku, ktory sa mé analyzovat

Odvazit 10 g vzorky s presnostou na 1 mg a vlozit ju do 500 ml banky s volumetrickou ryskou.
V pripade hnojiv neobsahujicich kydnamidovy dusik

Pridat do banky 50 ml vody a potom 20 ml zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.13). Pretrepat a nechat
stdt az kym sa neprestane tvorit oxid uhli¢ity. Potom pridat 400 ml vody a pretrepdvat polhodinu
na rota¢nej trepacke (5.4). Doliat na objem vodou, premiesat a prefiltrovat cez suchy filter do suchej

nadoby.
V pripade hnojiv obsahujticich kydnamidovy dusik

Pridat do banky 400 ml vody a niekolko kvapiek metylovej cervene (4.29.2). V pripade potreby roztok
okyslit kyselinou octovou (4.14). Pridat 15 ml kyseliny octovej (4.14). Dve hodiny pretrepdvat v rotacnej
trepacke (5.4). V pripade potreby znova pocas tohto tkonu roztok okyslit pomocou kyseliny octovej
(4.14). Doplnit na objem vodou, premiesat a ihned filtrovat cez suchy filter do suchej nidobky a ihned
urcit kydnamidovy dusik.

V oboch pripadoch ur¢it rozne rozpustné formy dusika v den, kedy bol roztok pripraveny, za¢nic
s kydnamidovym dusikom a mocovinovym dusikom, ak st pritomné.

Celkové mnozstvo rozpustného dusika
V nepritomnosti dusi¢nanu

Pipetovat do 300 ml Kjeldahlovej banky alikvotnd ¢ast filtrdtu (7.2.1.1 alebo 7.2.1.2) obsahujticu najviac
100 mg dusika. Pridat 15 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.12), 0,4 g oxidu mednatého alebo 1,25 g
siranu mednatého (4.27) a niekolko grandl proti varu (4.28). Najprv opatrne zohriat, aby sa zacalo
lthovanie a potom na vyssiu teplotu aZ kym sa kvapalina nestane bezfarebnou alebo jemne zelenkavou
a nie je jasne zjavny biely dym. Po ochladen{ kvantitativne preliat roztok do destila¢nej banky, zriedit
priblizne na 500 ml vodou a pridat niekolko grandl proti varu (4.28). Pripojit banku na destila¢nti
aparattiru (5.1) a pokracovat v analyze podla opisu v bode 7.1.1.2.

V pritomnosti dusi¢nanu

Pomocou presnej pipety preliat do 500 ml Erlenmayerovej banky alikvotnd ¢ast filtrdtu (7.2.1.1 alebo
7.2.1.2) obsahujticu nie viac ako 40 mg dusi¢nanového dusika. V tomto $tddiu analyzy nie je celkové
mnozstvo dusika dolezité. Pridat 10 ml 30 % kyseliny sirovej (4.15), 5 g redukovaného Zzeleza (4.2)
a okamzite zakryt Erlemayerovu banku hodinovym sklickom. Opatrne zohrievat az kym reakcia nie je
ustdlend, ale nie intenzivna. Vtedy zastavit ohrev a nechat banku postat aspon tri hodiny pri teplote
okolitého vzduchu. Vodou kvantitativne preplachnut kvapalinu do 250 ml banky s volumetrickou
ryskou, zanechajiic nerozpustené Zelezo — doliat vodou na objem. Dokladne premiesat a preliat presnou
pipetou do 300 ml Kjeldahlovej banky alikvotni ¢ast obsahujicu 100 mg dusika. Pridat 15 ml
koncentrovanej kyseliny sirovej (4.12), 0,4 g oxidu mednatého alebo 1,25 g siranu mednatého (4.27)
a niekolko grandil proti varu (4.28). Najprv opatrne zohrievat, aby sa zacalo lthovanie a potom pri vyssej
teplote az kym sa kvapalina nevyciri alebo mierne zelenkastd a nie je jasne pozorovatelny biely dym. Po
ochladenti roztok kvantitativne preliat do destilacnej banky, rozpustit v priblizne 500 ml vody a pridat
niekolko grandl proti varu (4.28). Pripojit banku na destila¢nd aparatdru (5.1) a pokracovat v analyze
tak, ako je to popisané v 7.1.1.2.

Skaska naslepo
Pozri 7.1.1.3.

Vyjadrenie vysledku

a-A)x0,28
oy < 87 <028

kde

a =ml Standardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného, pouzitého pre skisku
naslepo vykonant pipetovanim do zbernej nddoby aparatiry (5.1), 50 ml standardného roztoku 0,2
mol/l kyseliny sirovej (4.8),

A =ml standardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu a

M = hmotnost skdsanej vzorky pritomnej v alikvotnej ¢asti odobratej podla bodu 7.2.2.1 alebo bodu
7.2.2.2 v gramoch.
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7.2.3

7.2.3.1

7.2.3.2

7.2.4

7.2.4.1

7.2.4.2

7.2.5

7.2.5.1

7.2.5.2

Rozpustny dusik spolu okrem dusi¢nanového dusika

Preliat presnou pipetou do 300 ml Kjeldahlovej banky alikvotna cast filtrdtu (7.2.1.1 alebo 7.2.1.2)
obsahujicu nie viac ako 50 mg dusika, ktory md byt stanoveny. Rozriedit vodou na 100 ml, pridat 5 g
siranu Zeleznatého (4.16), 20 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.12) a niekolko grandl proti varu
(4.28). Najprv opatrne zohrievat a potom ohrev zintenzivnit az kym sa neobjavi biely dym. Pokracovat
v lthovani 15 mindt. Zastavit ldhovanie, pridat oxid mednaty (4.27) ako katalyzdtor a udrzat ho na takej
teplote, aby sa biely dym tvoril este dalsich 10 az 15 mindt. Po ochladeni obsah kvantitativne preliat do
Kjeldahlovej banky v destila¢nej banke aparatiry (5.1). Rozriedit v priblizne 500 ml vody a pridat
niekolko grandl proti varu (4.28). Pripojit banku na destila¢nti aparattiru a pokracovat v analyze podla
opisu v bode 7.1.1.2.

Skuska naslepo
Pozri 7.1.1.3.

Vyjadrenie vysledku

a-A)x0,28
PV s s

kde

a =ml $tandardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného, pouzitého pre skusku
naslepo vykonant pipetovanim do zbernej nddoby aparattiry (5.1), 50 ml §tandardného roztoku 0,2
mol/l kyseliny sirovej (4.8),

A =ml standardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu a

M = hmotnost skdsanej vzorky pritomnej v alikvotnej Casti odobratej na analyzu.

Dusi¢nanovy dusik
V nepritomnosti kydnamidu vépenatého

Ziska sa rozdielom medzi vysledkami ziskanymi v 7.2.2.4 a 7.2.3.2 afalebo medzi vysledkom ziskanym
v 7.2.2.4 a sumou vysledkov ziskanych v (7.2.5.2 alebo 7.2.5.5) a (7.2.6.3 alebo 7.2.6.5 alebo 7.2.6.6).

V pritomnosti kydnamidu vépenatého

Ziska sa rozdielom medzi vysledkami ziskanymi v 7.2.2.4 a 7.2.3.2 a medzi vysledkom ziskanym
v 7.2.2.4 a sumou vysledkov ziskanych v (7.2.5.2), (7.2.6.3 alebo 7.2.6.5 alebo 7.2.6.6) a (7.2.7).

Amoniakdlny dusik:
Iba v pritomnosti amoniakdlneho dusika a amoniakélneho plus dusi¢nanového dusika

Preliat presnou pipetou do banky destila¢nej aparatiiry (5.1) alikvotnt ¢ast vzorky filtrdtu (7.2.1.1)
obsahujticu najviac 100 mg amoniakdlneho dusika. Pridat vodu do celkového objemu priblizne 350 ml
a nickolko grandl proti varu (4.28). Pripojit banku na destilaént aparatiru, pridat 20 ml roztoku
hydroxidu sodného (4.9) a destilovat podla opisu v bode 7.1.1.2.

Vyjadrenie vysledku

(a—A)x 0,28
% N (amoniakélny) = ~————

kde

a =ml Standardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného, pouzitého pre skiisku
naslepo vykonant pipetovanim do zbernej nddoby aparattiry (5.1), 50 ml §tandardného roztoku 0,2
mol/l kyseliny sirovej (4.8),

A = ml $tandardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu a

M = hmotnost skiisanej vzorky pritomnej v alikvotnej Casti odobratej na analyzu vyjadrend v gramoch.
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7.2.5.3

7.2.5.4

7.2.5.5

7.2.6

7.2.6.1

7.2.6.2

V pritomnosti mocovinového afalebo kydnamidového dusika

Preliat presnou pipetou do suchej banky aparattiry (5.2) alikvotni ¢ast vzorky filtrdtu (7.2.1.1 alebo
7.2.1.2) obsahujicu najviac 20 mg amoniakélneho dusika. Potom zostavit aparattru. Pipetovat do 300
ml Erlenmayerovej banky 50 ml Standardného 0,1 mol/l roztoku kyseliny sirovej (4.17) a dostatok
destilovanej vody na to, aby hladina kvapaliny bola priblizne 5 cm nad otvorom pritokovej rirky. Cez
bo¢né hrdlo reagencnej banky pridat destilovant vodu tak, aby sa ziskal celkovy objem priblizne 50 ml.
PremieSat. Aby sa pocas prevzdusiiovania zabrédnilo peneniu, pridat niekolko kvapiek oktylalkoholu
(4.18). Potom upravit roztok na zdsadity pomocou 50 ml nasyteného roztoku uhli¢itanu draselného
(4.19) a ihned zacat vytlicat amoniak, ktory sa takto uvolni zo studenej suspenzie. Silny prid vzduchu
potrebny na tento dcel (prietok priblizne tri litre za mindtu) sa este predtym ocisti prechodom cez
premyvacie banky obsahujtice zriedend kyselinu sirovi a zriedeny hydroxid sodny. Namiesto pouZitia
stla¢eného vzduchu je mozné pracovat aj vo vdakuu (vodné Cerpadlo), ak pritokové rirka je pripojend
dostato¢ne vzduchotesne na zberni nidobu pouzivanti na zachytenie amoniaku. Odstranenie amoniaku
sa zvyCajne zavisi po troch hodindch. Je viak rozumné uistit sa o tom tak, Ze sa vymeni zbernd nddoba.
Ked je operdcia ukoncend, odpojit banku od aparatiry, oplachnut $picku rirky a boky banky trochou
destilovanej vody. Titrovat nadbytok kyseliny $tandardnym 0,1 mol/l roztokom hydroxidu sodného
(4.20) az kym indikdtor nezosivie.

Skuska naslepo

Pozri 7.1.1.3.

Vyjadrenie vysledku

(a—A)x0,14
% N (amoniakdlny) = ~————

kde

a =ml Standardného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného, pouzitého pre skisku
naslepo vykonand pipetovanim do 300 ml Erlenmayerovej banky aparatiry (5.2), 50 ml
Standardného roztoku 0,1 mol/l kyseliny sirovej (4.17),

A =ml standardného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu a
M = hmotnost skisanej vzorky pritomnej v alikvotnej Casti odobratej na analyzu vyjadrend v gramoch.

Mocovinovy dusik
Uredzovad metdda

Preliat presnou pipetou do 500 ml banky s volumetrickou ryskou alikvotnd cast filtrétu (7.2.1.1 alebo
7.2.1.2) obsahujicu nie viac ako 250 mg mocovinového dusika. Na vyzraZanie fosfore¢nanov pridat
trochu nasyteného roztoku hydroxidu bdrnatého (4.21) az kym neprebehne dalsie zrdzanie. Potom
odstranit nadbytok barnatych iénov (a akychkolvek rozpustenych vdpenatych iénov) pomocou roztoku
uhli¢itanu sodného pri 10 % (4.22).

Nechat usadit a skontrolovat, ¢ prebehlo vyzrdzanie v tiplnom rozsahu. Doplnit po znacku, miesat
a filtrovat cez skladany filter. Pipetovat 50 ml filtrdtu do 300 ml Erlenmayerovej banky aparattry (5.3).
Okyslit filtrdt 2 mol/l kyselinou solnou (4.23) az kym sa nedosiahne pH 3,0 namerané pH metrom (5.5).
Potom zvysit pH na 5,4 pomocou 0,1 mol/l hydroxidu sodného (4.20).

Aby sa zabrdnilo stratdim amoniaku pocas rozkladu uredzou, uzavriet Erlenmyerovu banku zdtkou
vybavenou deliacou ndlevkou a malym lapacom bublin obsahujtcim presne 2 ml standardného 0,1 mol/l
roztoku kyseliny chlorovodikovej (4.24). Potom pridat cez deliacu nalevku 20 ml roztoku uredzy (4.25)
a nechat postat aspon jednu hodinu pri 20 az 25 °C. Potom pipetovat 25 ml Standardného 0,1 mol/l
roztoku kyseliny chlorovodikovej (4.24) do deliacej ndlevky, nechat ho cez fiu pretiect do roztoku
a potom oplachnut trochou vody. Rovnakym sposobom kvantitativne preliat obsah ochrannej zbernej
nédobky do roztoku obsiahnutého v Erlenmayerovej banke. Titrovat nadbytok kyseliny Standardnym 0,1
mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.20) az kym sa nedosiahne pH 5,4 namerané pH-metrom.

Skuska naslepo

Pozri 7.1.1.3.
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7.2.6.3

7.2.6.4

7.2.6.5

7.2.6.6

Vyjadrenie vysledku

(a-A)x0,14

% N (z mocoviny) = v

kde

a =ml $tandardného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného, pouzitého pre skusku
naslepo vykonand presne za tych istych podmienok ako analyza,

A = ml standardného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu a

M = hmotnost skiiSanej vzorky pritomnej v alikvotnej ¢asti odobratej na analyzu vyjadrend v gramoch.

Pozndmka

1. Po vyzrdzani roztokmi hydroxidu bdrnatého a uhli¢itanu sodného doplnit po znacku, filtrovat
a neutralizovat tak rychlo, ako je to mozné.

2. Titra¢nd skaska sa moZe vykonat aj s indikdtorom (4.29.2), ale vtedy je tazsie spozorovat koncovy
bod.

Gravimetrickd metdda so xanthydrolom

Preliat presnou pipetou do 250 ml kadicky alikvotnd cast filtrdtu (7.2.1.1 alebo 7.2.1.2) obsahujticu nie
viac ako 20 mg mocoviny. Pridat 40 ml kyseliny octovej (4.14). Premiesavat jednu mindtu sklenou
ty¢inkou, nechat vietky zrazeniny sedimentovat pocas piatich mindt. Filtrovat na ploché 16zko do 100
ml kadicky, premyt niekolkymi mililitrami kyseliny octovej (4.14), potom pridat do filtrdtu po kvapkéch
10 ml xanthydrolu (4.26) a pritom nepretrzite miesat sklenenou ty¢inkou. Nechat sedimentovat az kym
sa neobjavi zrazenina a vtedy opit jednu az dve mintty premiesavat. Nechat postdt na jednu a pol hodiny.
Prefiltrovat cez skleny filtracny téglik, ktory bol predtym vysuSeny a odvazeny, a pouZit pritom mierny
podtlak; oplachnut tri razy s 5 ml etanolu (4.31) bez snahy o odstrdnenie v3etkej kyseliny octovej. Vlozit
ho do pece a nechat hodinu pri teplote 130 °C (neprekrocit 145 °C). Nechat vychladnit v exsikdtore
a odvazit.

Vyjadrenie vysledku

6,67 xm,
% N (mocovinového) + biuret = ———
2

kde
m; = hmotnost ziskanej zrazeniny v gramoch a

M, = hmotnost skiisanej vzorky pritomnej v alikvotnej ¢asti odobratej na analyzu vyjadrend v gramoch.

Korigovat na skasku naslepo. Biuret moze byt vo vieobecnosti merany s mocovinovym dusikom bez
nejakej velkej chyby, lebo jeho obsah vyjadreny v absolitnej hodnote zostdva vo viaczlozkovych
hnojivich nizky.

Rozdielovd metdda

Obsah mocovinového dusika moze byt vyjadreny aj podla tejto tabulky:

Pripad Dusié;anovy Amonli\?kélny Kydnamidovy Rozdiel
1 nepritomny | pritomny pritomny | (7.2.2.4) - (7.2.5.5 + 7.2.7)
2 pritomny pritomny pritomny | (7.2.3.2) - (7.2.5.5 + 7.2.7)
3 nepritomny | pritomny | nepritomny | (7.2.2.4) - (7.2.5.5)
4 pritomny pritomny | nepritomny | (7.2.3.2) - (7.2.5.5)
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8.1

8.2

Kydnamidovy dusik

Preliat alikvotnd Cast filtrdtu (7.2.1.2) obsahujiicu 10 az 30 mg kydnamidového dusika do 250 ml
kadicky. Pokracovat v analyze podla metddy 2.4.

Overenie vysledkov

V urcitych pripadoch je mozné zistit rozdiel medzi dusikom spolu ziskanym priamo z navazZenej vzorky
(7.1) a vzorky rozpustného dusika spolu (7.2.2). Avsak rozdiel by nemal byt vicsi ako 0,5 %. Ak to tak
nie je, tak hnojivo obsahuje formy nerozpustného dusika neuvedené v zozname prilohy 1.

Pred kazdou analyzou skontrolovat, ¢i aparatira funguje sprdvne a Ze sa metéda pouziva spravne
pomocou §tandardného roztoku vritane roznych foriem dusika v pomere podobnom pomeru sktianej
vzorky. Tento Standardny roztok sa pripravi zo Standardnych roztokov tiokyandtu draselného (4.3),
dusi¢nanu draselného (4.4), siranu aménneho (4.5) a mocoviny (4.6).
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Obrdzok 6

Aparattira na stanovenie amoniakdlneho dusika (7.2.5.3)
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Obrdzok 7

Aparattira na stanovenie mocovinového dusika (7.2.6.1)
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Metoda 2.6.2

Stanovenie roznych foriem dusika v hnojivich obsahujicich dusik iba ako dusi¢naty, amoniakilny

3.2

3.3

3.4

3.5

3.5.1

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

a mocovinovy dusik

Predmet

Ucelom tohto dokumentu je definovat zjednodusenti metédu stanovenia roznych foriem dusika
v hnojivich obsahujicich dusik iba ako dusi¢nanovy, amoniakalny a mocovinovy dusik.

Oblast pouzitia

Tato metdda sa moze pouzit pre vietky hnojivd uvedené v prilohe I, ktoré obsahuji vyhradne
dusi¢nanovy, amoniakélny alebo mocovinovy dusik.

Princip
Nasledovné ur¢ovanie sa robi na roznych castiach jednej vzorky v roztoku.

Rozpustny dusik celkom:
v nepritomnosti dusi¢nanov priamym ldhovanim roztoku podla Kjeldahla.

v pritomnosti dusi¢nanov lthovanim casti vzorky podla Kjeldahla po redukcii Ulschovou metédou;
amoniak sa stanovi v oboch pripadoch podla metédy 2.1;

rozpustny dusik spolu okrem dusi¢nanového dusika ldhovanim podla Kjeldahla po odstréneni
dusi¢nanového dusika v kyslom prostredi pomocou siranu Zeleznatého; amoniak sa stanovi metédou

popisanou v 2.1;

dusi¢nanovy dusik rozdielom medzi 3.1.2 a 3.2 alebo medzi rozpustnym dusikom celkom (3.1.2)
a sumou amoniakdlneho dusika a mocovinového organického dusika (3.4 + 3.5);

amoniakdlny dusik studenou destildciou po tprave na mierne alkalické prostredie; amoniak sa ziska
v roztoku kyseliny sirovej a je stanoveny podla opisu v metdde 2.1;

mocovinovy dusik:

bud’ konverziou pomocou uredzy na amoniak, ktory sa titruje Standardnym roztokom kyseliny
chlorovodikovej alebo

gravimetricky xanthydrolom; siibeZne vyzrdzany biuret sa moze pocitat s mocovinovym dusikom bez
velkej chyby, pricom jeho obsah zostéva v absolttnej hodnote vo vieobecnosti nizky pri viaczlozkovych

hnojivach alebo

rozdielom podla tejto tabulky:

Pripad Dusi¢nanovy dusik Amoniakalny dusik Rozdiel
1 nepritomny pritomny (3.1.1) - (3.4)
2 pritomny pritomny (3.2) - (3.4)
Cinidl4

Destilovana alebo demineralizovand voda.
Siran draselny na analyzu

Praskové Zelezo na analyzu redukované vodikom (predpisané mnoZstvo Zeleza musi byt schopné
zredukovat aspori 50 mg dusi¢nanového N)

Dusi¢nan draselny na analyzu

Siran aménny na analyzu

Mocovina na analyzu

Standardny roztok kyseliny sfrovej: 0,2 mol/l

Koncentrovany roztok hydroxidu sodného: vodny roztok hydroxidu sodného, priblizne 30 %
(hmotnost/objem) NaOH bez amoniaku
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4.8

4.9

4.10

4.11

4.12

413

414

4.15

4.16

4.17

4.18

4.19

4.20

4.21

4.22

4.23

4.24

4.25

4.26

4.26.1

4.26.2

4.27

4.28

Standardny roztok hydroxidu sodného alebo draselného: 0,2 mol/l, bez uhli¢itanov
Kyselina sirovd, hustota (d,, = 1,84 g/ml)

Zriedit kyselinu chlorovodikovi: jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody

Kyselina octové: 96 — 100 %

Roztok kyseliny sirovej obsahujuci priblizne 30 % H,SO, (hmotnost/objem) bez amoniaku
Siran Zeleznaty: krystalicky FeSO,.7H,0

Titrovany roztok kyseliny sirovej: 0,1 mol/l
Oktylalkohol

Nasyteny roztok uhli¢itanu draselného

Hydroxidu sodny alebo draselny: 0,1 mol/l
Nasyteny roztok hydroxidu barnatého

Roztok uhli¢itanu sodného: 10 % (hmotnost/objem)
Kyselina chlorovodikové: 2 mol/l

Roztok kyseliny chlorovodikovej: 0,1 mol/l

Roztok uredzy

Dispergovat 0,5 g aktivnej uredzy v 100 ml destilovanej vody a pomocou 0,1 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.21) upravit pH na 5,4 merané pH-metrom.

Xanthydrol

5 % roztok v etanole alebo metanole (4.28) (nepouzivat produkty davajiice vysoky podiel nerozpustnych
latok); roztok je mozné drzat tri mesiace v dobre zazdtkovanej flasi, mimo svetla.

Katalyzdtor

Oxid mednaty (CuO): 0,3 az 0,4 g na kazda analyzu alebo ekvivalentné mnozstvo pentahydratu siranu
mednatého (CuSO,.5H,0) od 0,95 do 1,25 g na kazdii analyzu.

Pemzové protindrazové granule, oplichnuté v kyseline chlorovodikovej a kalcinované
Indikacné roztoky
Zmiesany indikétor

Roztok A: rozpustif 1 g metylovej ¢ervene v 37 ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného a doliat do
jedného litra vodou.

Roztok B: rozpustit 1 g metylénovej modrej vo vode a doliat do jedného litra.

Zmiesat jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

Indikdtor je v kyslom roztoku fialovy, sivy v neutrdlnom a zeleny v zdsaditom. Pouzit 0,5 ml (10 kvapiek)
tohto indika¢ného roztoku.

Indika¢ny roztok metylovej Cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej cervene v 50 ml 95 % etanolu. Doliat do 100 ml vodou a v pripade potreby
filtrovat. Styri az pét kvapiek tohto indikdtora je mozné pouzit namiesto predchddzajticeho.

Indikdtorové papieriky
Lakmus, bromtymolovd modré (alebo iné papieriky citlivé na pH 6 az 8)

Etanol alebo metanol: 95 % roztok
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5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

7.1

7.2

7.2.1

7.2.2

Zariadenie

Destilacnd aparatiira

Pozri metodu 2.1.

Zariadenie na stanovenie amoniakdlneho dusika (7.5.1)

Pozri metédu 2.6.1 a obrdzok 6.

Zariadenie na stanovenie mocovinového dusika podla uredzového postupu (7.6.1)

Pozri metédu 2.6.1 a obrdzok 7.
Rota¢nd trepacka (35 az 40 otdCok za minitu)

pH-meter

Chemické sklo:

presné pipety: 2, 5, 10, 20, 25, 50 a 100 ml

Kjeldahlove banky o objeme 300 ml a 500 ml s dlhym hrdlom
banky o objeme 100, 250, 500 a 1 000 ml s volumetrickou ryskou
tégliky zo sintrovaného skla, priemer péru 5 az 15 p

trecie misky.

Priprava vzorky

Pozri metodu 1.

Metédy
Priprava vzoriek na analyzu

Odvazit 10 g vzorky s presnostou na 1 mg a preniest ju do 500 ml banky s volumetrickou ryskou. Pridat
50 ml vody a potom 20 ml zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.10). Pretrepat. Nechat postat aZ kym
sa neprestane tvorit vietok CO,. Pridat 400 ml vody; polhodinu pretrepavat (5.4), doplnit na objem
vodou, homogenizovat a filtrovat na suchom filtri do suchej nddoby.

Dusik spolu

V nepritomnosti dusi¢nanov

Pipetovat do 300 ml Kjeldahlovej banky cast filtrdtu (7.1) obsahujticeho najviac 100 mg N. Pridat 15 ml
koncentrovanej kyseliny sirovej (4.9), 0,4 g oxidu mednatého alebo 1,25 g siranu mednatého (4.24)
a niekolko grandl proti varu. Najprv mierne zohrievat tak, aby sa spustila reakcia, potom intenzivnejsie
az kym sa kvapalina nevy¢iri alebo nezostane mierne zelenkava a nepochybne sa neobjavi biely dym. Po
ochladent preliat roztok do destila¢nej banky, zriedit priblizne na 500 ml vodou a pridat niekolko granil
pemzy (4.25). Pripojit banku na destila¢nti aparattru (5.1) a vykonat stanovenie podla popisu v 7.1.1.2
metddy 2.6.1.

V pritomnosti dusi¢nanov

Pipetovat do 500 ml Erlenmayerovej banky cast filtritu (7.1) obsahujiceho najviac 40 mg
dusi¢nanového dusika. V tejto faze analyzy nie je celkové mnozstvo dusika dolezité. Pridat 10 ml 30 %
kyseliny sirovej (4.12), 5 g redukovaného Zeleza (4.2) a ihned zakryt Erlemayerovu banku hodinovym
sklickom. Opatrne zohrievat az kym reakcia nie je ustdlend, ale nie intenzivna. Vtedy zastavit ohrev
a nechat banku postdt aspon tri hodiny pri teplote miestnosti. Kvantitativne preplachnut kvapalinu do
250 ml banky s volumetrickou ryskou, zanechajic nerozpustené Zelezo. Doliat vodou na objem.
Opatrne premiesat. Preliat presnou pipetou do 300 ml Kjeldahlovej banky ¢ast obsahujicu najviac
100 mg dusika. Pridat 15 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.9), 0,4 g oxidu mednatého alebo 1,25 g
siranu mednatého (4.24) a niekolko sklenenych guli¢iek na kontrolu varu. Najprv opatrne zohriat aby
sa zacala reakcia a potom intenzivnejsie az kym sa kvapalina nevyciri alebo nezostane mierne zelenkastd
a nie je jasne pozorovatelny biely dym. Po ochladeni roztok kvantitativne preliat do destilacnej banky,
rozpustit v priblizne 500 ml vody a pridat niekolko grandl pemzy (4.25). Pripojit banku na destilacni
aparatdru (5.1) a pokracovat v analyze podla opisu v 7.1.1.2 metddy 2.6.1.
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7.2.4

7.3

7.2.3.1

7.4

Skaska naslepo

Vykonat skasku naslepo (s vynechanim vzorky) za rovnakych podmienok a vysledok pouzit pri vypocte
kone¢ného vysledku.

Vyjadrenie vysledku

(a—A) = 0,28
% N (celkove) = ~————

kde

a = ml titrovaného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného (4.8), pouzitého pre skisku
naslepo vykonant pridanim do zbernej nddoby aparattiry 50 ml Standardného roztoku 0,2 mol/l
kyseliny sirovej (4.6),

A = ml $tandardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného (4.8) pouZitého na analyzu a
M = hmotnost skiiSanej vzorky pritomnej v alikvotnej casti (7.2.1 alebo 7.2.2) v gramoch.

Rozpustny dusik spolu okrem dusicnanového dusika

Analyza

Preliat presnou pipetou do 300 ml Kjeldahlovej banky alikvotnt cast filtrdtu (7.1) obsahujtcu najviac
50 mg N, ktory md byt stanoveny. Rozriedit vodou na 100 ml, pridat 5 g siranu Zeleznatého (4.13),
20 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.9) a niekolko sklenych guliciek na kontrolu varu. Najprv
opatrne zohriat a potom ohrev zintenzivnit aZ kym sa neobjavi biely dym. Nechat reagovat 15 mint.
Zastavit ohrev, pridat 0,4 g oxidu mednatého alebo 1,25 g siranu mednatého (4.27) ako katalyzdtor.
Obnovit ohrev a udrzat tvorbu bieleho dymu este dalsich 10 az 15 mindit. Po ochladeni obsah
kvantitativne preliat obsah Kjeldahlovej banky do destila¢nej banky (5.1). Rozriedit v priblizne 500 ml
vody a pridat niekolko grandl pemzy (4.25). Pripojit banku na destila¢nti aparatiru a pokracovat
v analyze podla opisu v 7.1.1.2 metddy 2.6.1.

Skaska naslepo

Pozri 7.2.3.

Vyjadrenie vysledku

(a-A) %028
% N (celkove) = ~————

kde

a = ml titrovaného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného (4.8), pouzitého pre skisku
naslepo vykonant pipetovanim 50 ml titrovaného roztoku 0,2 mol/l kyseliny sirovej (4.6) do
zbernej nddoby aparatry,

A =ml titrovaného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu a
M = hmotnost skisanej vzorky pritomnej v alikvotnej Casti odobratej na analyzu vyjadrend v gramoch.
Dusicnanovy dusik

Zisti sa rozdielom medzi:

7.2.4 (753 +7.6.3)

alebo
7.2.4—(7.53 + 7.6.5)
alebo

7.24-(7.53 + 7.6.6)
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7.5

7.6

7.6.1

Amoniakdlny dusik

Analyza

Preliat pipetou do suchej banky aparatdry (5.2) alikvotnt Cast filtrdtu (7.1) obsahujiicu nie viac ako 20 mg
amoniakdlneho N. Zapojit aparatdru. Pipetovat do 300 ml Erlenmayerovej banky presne 50 ml
titrovaného 0,1 mol/l roztoku kyseliny sirovej (4.14) a také mnozstvo destilovanej vody, aby hladina
kvapaliny bola priblizne 5 cm nad otvorom vstupnej rurky. Pridat cez bo¢né hrdlo reagencnej banky
destilovand vodu tak, aby sa ziskal objem priblizne 50 ml. Pretrepat. Aby sa zabranilo tvorbe peny
na vstupe plynu, pridat niekolko kvapiek oktylalkoholu (4.15). Pridat 50 ml nasyteného roztoku
uhlicitanu draselného (4.16) a ihned zacat s vypudzovanim amoniaku takto uvolnenym zo studenej
suspenzie. Intenzivny prid vzduchu pozadovany na tento acel (prietok asi tri litre za mintitu) je vopred
ocisteny prechodom cez premyvacie banky obsahujtice zriedenti kyselinu sirov a zriedeny hydroxid
sodny. Namiesto pouzitia stlaceného vzduchu je mozné pouzit vakuum (sacia vyveva), ak st spoje
aparatary vzduchotesné.

Odstranenie amoniaku bezne trvd tri hodiny.

Je vSak Ziadice sa o tom uistit vymenou Erlenmayerovej banky. Ked je proces ukonceny, oddelit
Erlenmayerovu banku od aparatiiry, oplachnut koniec vstupnej rarky a steny Erlenmayerovej banky
trochou destilovanej vody a titrovat nadbytok kyseliny Standardnym 0,1 mol/l roztokom hydroxidu
sodného (4.17).

Skuska naslepo

Pozri 7.2.3.

Vyjadrenie vysledku

(a - A) x 0,14
% (amoniakdlneho N) = ~—————

kde

a = mltitrovaného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného (4.17), pouzitého pre skisku
naslepo vykonand pipetovanim 50 ml titrovaného roztoku 0,1 mol/l kyseliny sirovej (4.14) do
300 ml Erlenmayerovej banky aparattiry,

A = ml titrovaného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného pouzitého na analyzu (4.17) a
M = hmotnost vzorky pritomnej v alikvotnej ¢asti odobratej na analyzu vyjadrend v gramoch.

Mocovinovy dusik

Uredzova metoda

Preliat presnou pipetou do 500 ml banky s volumetrickou ryskou ¢ast filtrdtu (7.1) obsahujiicu najviac
250 mg mocovinového dusika. Na vyzrdzanie fosfore¢nanov pridat vhodné mnozstvo nasyteného
roztoku hydroxidu bdrnatého (4.18) az kym dalsi jeho pridavok nesposobi dalsie zrdzanie. Odstranit
nadbytok barnatych i6nov (a akychkolvek rozpustenych vdpenatych iénov) pomocou 10 % roztoku
uhli¢itanu sodného (4.19). Nechat usadit a skontrolovat, ¢i prebehlo vyzrazanie v tplnom rozsahu.
Doplnit po znacku, miesat a filtrovat cez skladany filter. Pipetovat 50 ml filtrditu do 300 ml
Erlenmayerovej banky aparatiry (5.3). Okyslit filtrdt 2 mol/l kyselinou solnou (4.20) az kym sa
nedosiahne pH 3,0 namerané pH metrom (5.5). Potom zvy3it pH na 5,4 pomocou 0,1 mol/l hydroxidu
sodného (4.17). Aby sa zabrénilo stratdim amoniaku pocas hydrolyzy uredzou, uzavriet Erlenmyerovu
banku zdtkou s deliacou nélevkou a malou ochrannou nddobkou obsahujticou presne 2 ml $tandardného
0,1 mol/l roztoku kyseliny chlorovodikovej (4.21). Pridat cez deliacu ndlevku 20 ml roztoku uredzy
(4.22). Nechat postat jednu hodinu pri 20 az 25 °C. Pipetovat 25 ml Standardného 0,1 mol/l roztoku
kyseliny chlorovodikovej (4.21) do deliacej ndlevky, nechat ho cez fiu pretiect do roztoku a potom
opldchnut trochou vody. Tiez kvantitativne preliat obsah ochrannej nidobky do roztoku obsiahnutého
v Erlenmayerovej banke. Titrovat nadbytok kyseliny standardnym 0,1 mol/l roztokom hydroxidu
sodného (4.17) az kym sa nedosiahne pH 5,4 namerané pH-metrom.

Pozndmky

1. Po vyzrazani roztokmi hydroxidu barnatého a uhli¢itanu draselného doliat po znacku, prefiltrovat
a neutralizovat tak rychlo, ako je to mozné.

2. Titrdcia moZe byt tieZ postidend pomocou indikdtora (4.26), aj ked zmena farby sa spozoruje tazsie.
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7.6.2

7.6.3

7.6.4

7.6.5

7.6.6

Skaska naslepo

Pozri 7.2.3.
Vyjadrenie vysledku
(a-A) x 0,14
% N (z mocoviny) = ~—————
M
kde

a = ml titrovaného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného (4.17), pouzitého pri skiiske
naslepo vykonanej presne za tych istych podmienok ako analyza,

A = ml titrovaného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo draselného (4.17) pouzitého pri analyze a

M = hmotnost vzorky pritomnej v alikvotnej ¢asti odobratej na analyzu vyjadrend v gramoch.

Gravimetrickd met6da so xanthydrolom

Pipetovat do 100 ml kadicky cast filtrtu (7.1) obsahujiicu najviac 20 mg mocoviny. Pridat 40 ml kyseliny
octovej (4.11). Premiesavat jednu mindtu sklenou tycinkou. Nechat vSetky zrazeniny sedimentovat pocas
piatich mindt. Filtrovat a premyt niekolkymi mililitrami kyseliny octovej (4.11). Pridat do filtrdtu po
kvapkdch 10 ml xanthydrolu (4.23), nepretrzite mieSajic sklenenou ty¢inkou. Nechat sedimentovat az
kym sa neobjavi zrazenina a vtedy opit jednu az dve mindty premiesavat. Nechat postat jeden a pol
hodiny. Prefiltrovat cez skleny filtra¢ny téglik, ktory bol predtym vysuseny a odvazeny, pouzijiic mierny
podtlak; oplachnut tri razy s 5 ml etanolu (4.28) bez snahy o odstrdnenie vSetkej kyseliny octovej. Vlozit
ho do pece a nechat hodinu pri teplote 130 °C (neprekrocit 145 °C). Nechat vychladndt v exsikdtore
a odvazit.

Vyjadrenie vysledku

6,67x m
M

% N (mocovinového) =

kde

m = hmotnost ziskanej zrazeniny v gramoch a

M = hmotnost vzorky pritomnej v alikvotnej ¢asti odobratej na analyzu vyjadrend v gramoch.
Korigovat pre skiisku naslepo. Biuret moze byt vo vieobecnosti merany s mocovinovym dusikom bez

nejakej velkej chyby, lebo jeho obsah vyjadreny v absolitnej hodnote zostiva vo viaczlozkovych
hnojivach maly.

Rozdielovd metdda

Obsah mocovinového N moze byt vyjadreny aj podla tejto tabulky:

Pripad Dusi¢nanovy N Amoniakalny N Mocovinovy N
1 nepritomny pritomny (7.2.4) = (7.5.3)
2 pritomny pritomny (7.3.3) = (7.5.3)

Overenie vysledkov

Pred kazdou analyzou skontrolovat, ¢i aparatira funguje spravne a Ze sa metéda pouziva spravne
pomocou $tandardného roztoku vratane roznych foriem dusika v pomere podobnom pomeru vzorky.
Tento 3tandardny roztok sa pripravi zo Standardnych roztokov dusi¢nanu draselného (4.3), siranu
amoénneho (4.4) a mocoviny (4.5).
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4.1

4.2

5.1

5.2

7.1

7.2

7.3

Metody 3

Fosfor

Metédy 3.1

Extrakcie

Metdda 3.1.1

Extrakcia fosforu rozpustného v minerdlnych kyselindch

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného v minerdlnych kyselindch.

Oblast pouzitia

Plati iba pre fosfore¢né hnojivd uvedené v prilohe .

Princip

Extrakcia fosforu z hnojiva zmesou kyseliny dusi¢nej a sirove;.
Cinidl4

Destilovana alebo demineralizovana voda.

Kyselina sirova (d,, = 1,84 g/ml)

Kyselina dusicnd (d,, = 1,40 g/ml)

Zariadenie

Standardné laboratérne zariadenie.

Kjeldahlova banka s objemom aspoii 500 ml alebo 250 ml banka s okridhlym dnom so sklenou rirkou
tvoriacou refluxny kondenzdtor

500 ml banka s volumetrickou ryskou

Priprava vzorky

Pozri metodu 1.

Postup

Vzorka

Odvizit s presnostou na 0,001 g 2,5 g pripravenej vzorky a vlozit ju do suchej Kjeldahlovej banky.

Extrakcia

Pridat 15 mlvody a miesat az do dispergovania latky. Pridat 20 ml kyseliny dusi¢nej (4.2) a opatrne pridat
30 ml kyseliny sirovej (4.1).

Ked sa skondi pociatocnd prudkd reakcia, pomaly uviest obsah banky do varu a varit pocas 30 mint.
Nechat vychladnit a potom opatrne pridat mieSanim asi 150 ml vody. Nechat vriet dalsich 15 mint.

Uplne vychladit a preliat kvapalinu kvantitativne do 500 ml banky s volumetrickou ryskou. Doliat
na objem, zmiesat a prefiltrovat cez suchy skladany filter bez fosfore¢nanov, odstrdniac prvi cast filtratu.

Stanovenie

Stanovenie fosforu sa vykond metddou 3.2 na alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.



13/zv. 32

Uradny vestnik Eurépskej tinie 589

4.1

5.1

5.2

7.1

7.2

7.3

Metdda 3.1.2

Extrakcia fosforu rozpustného v 2 % kyseline mrav¢ej (20 gfliter)

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného v 2 % kyseline mravcej (20 g/liter).

Oblast pouzitia
Plat{ iba pre makké prirodné fosfaty.
Princip

Na rozliSenie medzi tvrdymi prirodnymi fosfatmi a makkymi prirodnymi fosfitmi sa fosfor rozpustny
v kyseline mravéej extrahuje za osobitnych podmienok.

Cinidl4

Kyselina mravcia, 2 % (20 gliter)
Pozndmka

Pripravit doplnenim objemu 82 ml kyseliny mravcej (koncentricia 98 az 100 %; d,, = 1,22 g/ml)
na objem piatich litrov destilovanou vodou.

Zariadenie

Standardné laboratérne zariadenie.

500 ml banka s volumetrickou ryskou (napr. Stohmannova banka)

Rota¢nd trepacka (35 az 40 otdCok za mindtu)

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup

Vzorka

Odvazit 5 g pripravenej vzorky s presnostou na 0,001 g a vlozit ju do suchej 500 ml banky
s volumetrickou ryskou.

Extrakcia
Pocas nepretrzitého pretrepdvania banky rukou priddvat 2 % kyselinu mravciu pri 20 (¢ 1) °C az kym
nie je asi 1 cm pod znackou a doliat na objem. Uzavriet banku gumenou zétkou a pretrepdvat 30 mindt

pri 20 (* 2) °C na rotacnej trepacke.

Prefiltrovat cez suchy skladany filter bez fosforecnanov do suchej sklenej nddobky. Odstranit prvi cast
filtrdtu.

Stanovenie

Stanovenie fosforu sa vykond metédou 3.2 na alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.

Metéda 3.1.3

Extrakcia fosforu rozpustného v 2 % kyseline citrénovej (20 g/liter)

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného v 2 % kyseline citrénovej (20 g/liter).
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4.1

5.1

7.1

7.2

7.3

Oblast pouZitia

Plati iba pre typ zdsaditej trosky (pozri priloha I A).

Princip

Extrakcia fosforu z hnojiva 2 % roztokom kyseliny citrénovej (20 gfliter) za danych podmienok.
Cinidl4

Destilovana alebo demineralizovana voda.

2 % kyselina citrénovd (20 g/l) pripravend z krystalizovanej kyseliny citrénovej (CsHgO,.H,0)
Poznamka

Overit koncentréciu tohto roztoku kyseliny citrénovej titrdciou 10 ml so $tandardnym 0,1 mol/l
roztokom hydroxidu sodného s pouzitim fenolftaleinu ako indikdtora.

Ak je roztok spravny, malo by sa spotrebovat 28,55 ml tohto $tandardného roztoku.
Zariadenie
Rotacnd trepacka (35 az 40 otacok za mintitu)

Priprava vzorky

Analyza sa vykond na produkte v stave, v akom bol prijaty, po opatrnom premiesani povodnej vzorky
tak, aby sa zabezpecila jej homogenita. Pozri met6du 1.

Postup

Vzorka

Odvizit 5 g pripravenej vzorky s presnostou na 0,001 g a vlozit ju do suchej banky s dostatocne Sirokym
hrdlom a objemom 600 ml, s dokladnym pretrepanim kvapaliny.

Extrakcia
Pridat 500 (¢ 1) ml roztoku kyseliny citronovej pri teplote 20 (£ 1) °C. Pocas priddvania prvych mililitrov
¢inidla silno pretrepat rukou, aby sa zastavila tvorba hrudiek a zabrénilo prilepeniu materidlu na steny.

Uzavriet banku gumenou zdtkou a pretrepavat presne 30 mindt pri teplote 20 (* 2) °C na rotacnej
trepacke (5.1).

Thned prefiltrovat cez suchy skladany filter bez fosforecnanov do suchej sklenej nddobky a odstranit
prvych 20 ml filtrdtu. Pokracovat vo filtrcii az kym sa neziska dostatocné mnozstvo filtratu
na stanovenie fosforu.

Stanovenie

Stanovenie extraktu fosforu sa vykond metédou 3.2 na alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.

Metdda 3.1.4

Extrakcia fosforu rozpustného v neutrilnom citrane aménnom

Predmet

Tento dokument popisuje postup stanovenia fosforu rozpustného v neutrdlnom citrane aménnom.

Oblast pouzitia

Vsetky hnojivéd, s ohladom na ktoré je stanovend rozpustnost v neutrdlnom citrane aménnom (pozri

prilohu I).

Princip

Extrakcia fosforu pri teplote 65 °C pomocou roztoku neutralneho citranu aménneho (pH 7,0) za danych
podmienok.
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4.1

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

7.1

7.2

7.3

Cinidlo
Destilovana alebo demineralizovand voda.
Roztok neutrdlneho citranu aménneho (pH 7,0)

Tento roztok musi obsahovat 185 g/l krystalickej kyseliny citrénovej a mat Specifickd véhu 1,09 pri
teplote 20 °C a pH 7,0.

Cinidlo sa priprav{ tymto sposobom:

Rozpustit 370 g krystalickej kyseliny citrénovej (C;HgO,.H,0) v priblizne 1,5 1 vody a urobit priblizne
neutralny roztok pridanim 345 ml roztoku hydroxidu aménneho (28 az 29 % NHs). Ak je koncentracia
NH; nizsia ako 28 %, pridat primerane vicsie mnozstvo roztoku hydroxidu aménneho a rozpustit
kyselinu citronovii v primerane men§om mnozstve vody.

Ochladit a presne neutralizovat, pricom sa elektrédy pH metra nechajii ponorené v roztoku. Pridédvat
amoniak s 28 az 29 % NH, po kvapkdch a za neustdleho miesania (mechanickym miesadlom) az kym
sa neziska presne pH 7 pri teplote 20 °C. V tomto bode doplnit na objem dvoch litrov a opit skontrolovat

pH. Ponechat ¢inidlo v uzavretej nddobe a pH pravidelne kontrolovat.

Zariadenie

Dvojlitrové kadicka

pH meter

200 alebo 250 ml Erlenmayerova banka

500 ml banky s volumetrickou ryskou a 2000 ml banka s volumetrickou ryskou

Vodny kipel, ktory je termostaticky nastavitelny na teplotu 65 °C a vybaveny vhodnym miesadlom
(pozri obrazok 8).

Priprava vzorky
Pozri met6du 1.

Postup

Vzorka

Preniest 1 alebo 3 g analyzovaného hnojiva (pozri prilohu I A a B k nariadeniu) do 200 alebo 250 ml
Erlenmayerovej banky obsahujiicej 100 ml roztoku citranu aménneho zohriateho predtym na teplotu
65 °C.

Analyza roztoku

Zazétkovat Erlenmayerovu banku a pretrepat, aby sa hnojivo dispergovalo bez tvorby hrudiek. Odstranit
na chvilu zdtku, aby sa vyrovnal tlak a opdt Erlenmayerovu banku uzavriet. Umiestnit banku do vodného
kdpela nastaveného tak, aby obsah banky mal presne 65 °C a zapojit dofi miesadlo (pozri obrdzok 8).
Hladina suspenzie v banke musi byt po¢as miesania nepretrzite pod hladinou vody vo vodnom kiipeli (*).
Mechanické miesanie bude riadené tak, aby sa zabezpecila dplnd disperzia.

Po presne hodinovom miesani vybrat Erlenmayerovu banku z vodného kipela.

Thned ochladit pod tecticou vodou na teplotu prostredia a vzdpiti kvantitativne preliat obsah
z Erlenmayerovej banky do 500 ml banky s volumetrickou ryskou pridom vody (premyvacia flasa).
Doplnit objem vodou. Dokladne premiesat. Prefiltrovat cez suchy skladany filter (strednej kapacity a bez
fosforecnanov) do suchej nddoby a odstrnit prvi Cast filtratu (asi 50 ml).

Potom nazbierat priblizne 100 ml ¢istého filtratu.

Stanovenie

Stanovenie takto ziskaného fosforu sa vykond metédou 3.2.

(") Ak nie je dostupné mechanické miesanie, banku je mozné preptrepavat rukou kazdych pat mindt.
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Obrdzok 8

Drziak pre pohybliva

DrZiak pre upeviiovacie svorky

Kontaktny teplomer

Motor s redukéngm prevodom

Pohonny remefi

/\
\\
\ \

Medend vana

Metédy 3.1.5

Extrakcia zdsaditym citranom aménnym

Metdda 3.1.5.1

Extrakcia rozpustného fosforu podla Petermanna pri 65 °C
1. Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného v zdsaditom citrane aménnom.

2. Oblast pouzitia

Vyhradne na vyzrdzany hydrogénfosfore¢nan vapenaty (CaHPO,.2H,O0).

3. Princip

Extrakcia fosforu pri teplote 65 °C pomocou zdsaditého roztoku citranu aménneho (Petermann) za
stanovenych podmienok.

4. Cinidld
Destilovand alebo demineralizovand voda s rovnakymi vlastnostami ako destilovand voda.

4.1 Petermannov roztok
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4.2

5.1

5.2

Vlastnosti

Kyselina citrénova (C4HgO,.H,0): 173 glliter.
Amoniak: 42 g/liter amoniakdlneho dusika.
pH medzi 9,4 a 9,7

Priprava z citranu dvojaménneho

Rozpustit 931 g citranu dvojamoénneho (molekulovd hmotnost 226,19) v priblizne 3 500 ml vody
v $tandardnej pitlitrovej banke. Ponechat v kapeli s te¢tcou vodou, miesat, chladit a priddvat v malych
mnozstvich amoniak. Napriklad, na d,, = 906 g/ml zodpovedajticich Grovni 20,81 % hmotnostnych
amoniakdlneho dusika sa spotrebuje 502 ml roztoku amoniaku. Upravit teplotu na 20 °C a doplnit objem
destilovanou vodou. Premiesat.

Priprava z kyseliny citrénovej a amoniaku

Rozpustit 865 g monohydritu kyseliny citrénovej vpriblizne 2 500 ml vody v nddobe s pribliznym
objemom pit litrov. Vlozit nddobu do ladového kiipela a v malych mnozstvich pridévat, za neustileho
pretrepdvania, roztok amoniaku pomocou lievika, ktorého stopka je ponorend do roztoku s kyselinou
citrénovou. Napriklad, na d,, = 906 g/ml zodpovedajicich trovni 20,81 % hmotnostnych
amoniakdalneho dusika je potrebné pridat 1 114 ml roztoku amoniaku. Upravit teplotu na 20 °C, preliat
do standardnej pitlitrovej banky, doplnit po znacku destilovanou vodu a miesat.

Skontrolovat obsah amoniakédlneho dusika takto:

Preniest 25 ml roztoku do 250 ml standardnej banky a doplnit na objem destilovanou vodou. Premiesat.
Urcit obsah amoniaku v 25 ml tohto roztoku podla met6dy 2.1. Ak je roztok dobry, musi sa spotrebovat
15 ml 0,5 mol/l H,SO,.

Ak je obsah amoniakdlneho dusika vyssi ako 42 g[l, NH; moze byt vypudeny pradom inertného plynu
alebo jemnym ohrevom tak, aby sa opit dosiahlo pH 9,7. Vykonat druhé stanovenie.

Ak je obsah amoniakalneho dusika nizsi ako 42 g/l, bude nutné pridat amoniakdlny roztok o hmotnosti:

500
20,81

M=(42—n><2,8)>< g

M
alebo o objeme V = —— pri 20 °C
0,906

)

Ak je V mensie ako 25 ml, pridat to priamo do pitlitrovej banky s praskovou kyselinou citrénovou
o0 hmotnosti V 0,173 g.

Ak je V vacsie ako 25 ml, bude vhodné pripravit este jeden liter ¢inidla tymto sposobom:

Odvazit 173 g kyseliny citrénovej. Rozpustit ju v 500 ml vody Za predpisanych opatreni pridat nie viac
ako 225 + V1 206. ml roztoku amoniaku, ktory sa pouzil na pripravu piatich litrov ¢inidla. Doplnit
na objem vodou. Premiesat.

Zmiesat tento liter s predtym pripravenymi 4 975 ml.
Zariadenie

Vodny kupel, ktory moze byt udrziavany pri teplote 65 (+ 1) °C.
Banka s volumetrickou ryskou (napr. Stohmannova): 500 ml

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.
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7.1

7.2

7.3

5.1

5.2

7.1

7.2

Postup

Vzorka

Odvazit 1 g pripravenej vzorky s presnostou na 0,001 g a preniest do 500 ml banky s volumetrickou
ryskou (5.2).

Extrakcia

Pridat 200 ml roztoku zdsaditého citranu aménneho (4.1). Zazatkovat banku a silne pretrepat rukou, aby
sa zabranilo tvorbe hrudick a prilepeniu materidlu na steny.

Umiestnit banku do vodného kdpela nastaveného na 65 °C a kazdych piat mindt pocas prvej polhodiny
pretrepat. Po kazdom pretrepani nadvihnit zdtku, aby sa vyrovnal tlak. Hladina vody vo vodnom kipeli
by mala byt nad hladinou roztoku v banke. Ponechat banku vo vodnom kdpeli dalsiu hodinu pri 65 °C
a pretrepat kazdych 10 mintt. Prefiltrovat cez suchy skladany filtra¢ny papier bez fosfore¢nanov
a odstranit prva cast filtrdtu.

Stanovenie

Stanovenie extrahovaného fosforu sa vykond metédou 3.2 na alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.

Metdda 3.1.5.2

Extrakcia rozpustného fosforu podla Petermanna pri teplote prostredia

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia fosforu rozpustného v studenom zdsaditom citrane
amoénnom.

Oblast pouzitia
Vyhradne na rozlozené fosfaty.
Princip

Extrakcia fosforu pri teplote okolo 20 °C pomocou zdsaditého roztoku citranu aménneho
(Petermannovho roztoku) za stanovenych podmienok.

Cinidlo
Pozri metdda 3.1.5.1.

Zariadenie

Standardné laboratérne vybavenie a 250 ml banka s volumetrickou ryskou (napr. Stohmannova)

Rota¢nd trepacka (35 az 40 otdcok za mindtu)

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup

Vzorka

Odvazit' s presnostouna 0,001 g 2,5 g pripravenej vzorky a preniest ju do 250 ml banky s volumetrickou
ryskou (5.1).

Extrakcia

Pridat trochu Petermannovho roztoku pri teplote 20 °C, silne pretrepat, aby sa zabranilo tvorbe hrudiek
a prilepeniu materidlu na steny banky. Doplnit Petermannovym roztokom po znacku a zavriet banku
gumenou zdtkou.
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7.3

4.1

4.2

5.1

5.2

5.3

5.4

Pocas dvoch hodin pretrepdvat v rotacnej trepacke (5.2). Ihned prefiltrovat cez suchy skladany filter bez
fosforecnanov a odstranit prvi Cast filtratu.

Stanovenie

Stanovenie fosforu sa vykond metédou 3.2 na alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.

Metdda 3.1.5.3

Extrakcia rozpustného fosforu Joulieho zisaditom citrane aménnom

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného v Joulicho zdsaditom citrane
aménnom.

Oblast pouzitia

Vsetky jednozlozkové a viaczlozkové fosfore¢né hnojivd, v ktorych sa fosfore¢nan nachddza
v hlinito-vdpenatej forme.

Princip

Extrakcia intenzivnym pretrepavanim so zdsaditym roztokom citranu aménneho definovaného zloZenia
(a tam, kde je to primerané, v pritomnosti oxinu) pri teplote priblizne 20 °C.

Cinidld
Destilovand alebo demineralizovand voda.
Joulieho zdsadity roztok citranu amdnneho

Tento roztok obsahuje 400 g kyseliny citrénovej a 153 g NH; na liter. Obsahuje asi 55 g/l volného
amoniaku. MoZe sa pripravit jednou z dalej popisanych metdd:

V jednolitrovej banke s volumetrickou ryskou rozpustit 400 g kyseliny citrénovej (C;HgO,.H,0)
v priblizne 600 ml amoniaku (d,, = 0,925 g/ml, t.j. 200 g/l NH,). Kyselina citrénovd sa priddva postupne
v mnozstvach od 50 do 80 g pri udrZiavani teploty pod 50 °C. Doplnit objem na jeden liter amoniakom.

V jednolitrovej banke s volumetrickou ryskou rozpustit 432 g citranu dvojaménneho (C4H,,N,0,)
v 300 ml vody. Pridat 440 ml amoniaku (d,, = 0,925 g/ml). Doplnit objem na jeden liter vodou.

Poznédmka
Kontrola celkového obsahu amoniaku:

Odobrat 10 ml vzorky roztoku citranu a naliat ho do 250 ml banky. Doplnit na objem destilovanou
vodou. Ur¢it obsah amoniaku v 25 ml tohto roztoku podla met6dy 2.1.

1 ml 0,5 mol/l H,SO, = 0,008516 g NH,

Za tychto podmienok sa ¢inidlo povazuje za dobré, ak mnozstvo mililitrov zistenych pri titrécii je medzi
17,7 mla 18 ml

Ak tomu tak nie je, pridat amoniakalny roztok (d,, = 0,925 g/l) nakazda 0,1 ml pod uvedenou hodnotou
18 ml.

Praskovy 8-hydroxychinolin (oxin).

Zariadenie

Standardné laboratérne vybavenie a mal4 trecia miska zo skla alebo porceldnu s piestikom
Banky s volumetrickou ryskou: 500 ml

Banka s volumetrickou ryskou: 1 000 ml

Rotacnad trepacka (35 az 40 otacok za minttu)
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6. Priprava vzorky

Pozri metédu 1.

7. Postup
7.1 Vzorka

Odvidzit s presnostou na 0,0005 g 1 g pripravenej vzorky a preniest do malej trecej misky. Zvlhcit
priblizne 10 kvapkami citranu (4.1) a opatrne piestikom rozdrvit.

7.2 Extrakcia

Pridat 20 ml citranu aménneho (4.1) a mieSat na pastu; ponechat usadit na jednu mindtu.

Premyt kvapalinu do 500 ml banky s volumetrickou ryskou, odcedit ¢astice, ktoré mohli unikndit
predchddzajiicemu drveniu za vlhka. Pridat 20 ml roztoku citranu (4.1) do zvysku, podrvit ako predtym

a premyt kvapalinu do banky s volumetrickou ryskou. Opakovat tento postup $tyri razy tak, aby na konci
piateho rdzu uz bol vSetok produkt v banke. Celkové mnozstvo citranu pouzitého na tieto opercie musi
byt priblizne 100 ml.

Oplachnut piestik a treciu misku nad bankou s volumetrickou ryskou v 40 ml destilovanej vody.
Zazatkovanu banku pretrepdvat tri hodiny na rotacnej trepacke (5.4).

Nechat banku postt 15 az 16 hodin a opdt pretrepdvat za tych istych podmienok pocas troch hodin.
Teplota pocas celého procesu sa udrzuje na 20 (£ 2) °C.

Doplnit destilovanou vodou na objem. Prefiltrovat cez suchy filter, odstranit prva cast filtrdtu a pozbierat
cisty filtrat do suchej banky.

7.3 Stanovenie

Stanovenie extrahovaného fosforu sa vykond metédou 3.2 na alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.

8. Dodatok
Pouzitie oxinu umoznuje aplikovat tento postup na hnojivd obsahujice horéik. Jeho pouzitie sa
odportica vtedy, ked pomer obsahu hor¢ika a oxidu fosfore¢ného je vyssi ako 0,03 (Mg:P,O5 > 0,03).
Ak je to tak, pridat 3 g oxinu do vzorky navlhcenej pre analyzu. Pouzitie oxinu v nepritomnosti hor¢ika

okrem toho pravdepodobne nerusi nisledné stanovenie. Ak je viak zndme, Ze hor¢ik nie je pritomny,
je mozné oxin nepouZzit.

Metoda 3.1.6

Extrakcia vo vode rozpustného fosforu

1. Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia vo vode rozpustného fosforu.
2. Oblast pouzitia

Vsetky hnojivd, vratane viaczlozkovych, kde sa stanovuje vo vode rozpustny fosfor.
3. Princip

Extrakcia vo vode pretrepdvanim za danych podmienok.
4. Cinidld

Destilovana alebo demineralizovand voda.

5. Zariadenie

5.1 Banka s volumetrickou ryskou (napr. Stohmannova): 500 ml
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5.2

7.1

7.2

7.3

4.1

4.2

4.2.1

Rotacnd trepacka (35 az 40 otdCok za mindtu)
Priprava vzorky
Pozri metddu 1.

Postup

Vzorka

Odvazit s presnostou na 0,001 g 5 g pripravenej vzorky a preniest do 500 ml banky s volumetrickou
ryskou (5.1).

Extrakcia
Pridat do banky 450 ml vody, ktorej teplota musi byt medzi 20 a 25 °C.
Pretrepdvat 30 mindt na rotacnej trepacke (5.2).

Potom doplnit po znacku vodou, dokladne premiesat pretrepavanim a prefiltrovat cez suchy skladany
filter bez fosfore¢nanov do suchej banky.

Stanovenie

Stanovenie fosforu sa vykond metédou 3.2 na alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.

Metéda 3.2
Stanovenie extrahovaného fosforu
(gravimetrickd metéda pomocou chinolinfosfomolybdénanu)

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu vo extraktoch z hnojiv.

Oblast pouzitia
Tato metdda plati na vSetky extrakty hnojiv () pri stanoveni roznych foriem fosforu.
Princip

Po moznej hydrolyze roznych foriem fosforu, okrem ortofosfore¢nanov, sa ortofosfitované iony
vyzrdzaji v kyslom prostredi vo forme chinolinfosfomolybénanu.

Po filtracii a premyti sa zrazenina vysusi pri 250 °C a odvazi.
Za uvedenych podmienok neposobia rusivo Ziadne zlozky, ktoré sa pravdepodobne vyskytuja v roztoku

(minerdlne a organické kyseliny, aménne idny, rozpustné kremicitany a pod.), ak sa pri zrdZani pouZije
¢inidlo na baze molybdénanu sodného alebo aménneho.

Cinidld

Destilovand alebo demineralizovand voda.
Koncentrovand kyselina dusi¢nd (d,, = 1,40 g/ml)
Priprava cinidla

Priprava ¢inidla na baze molybdénanu sodného

Roztok A: Rozpustit 70 g dihydrdtu molybdénanu sodného v 100 ml destilovanej vody.

Roztok B: Rozpustit 60 g monohydratu kyseliny citronovej v 100 ml destilovanej vody a pridat 85 ml
koncentrovanej kyseliny dusicnej (4.1).

Roztok C: Zmiesat roztok A v roztoku B a ziska sa roztok C.

(")  Fosfor rozpustny v minerdlnych kyselindch, vode, roztokoch citranu aménneho, 2 % kyseline citronovej a 2 % kyseline mravcej.
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Roztok D: Do 50 ml destilovanej vody pridat 35 ml koncentrovanej kyseliny dusi¢nej (4.1) a potom 5
ml Cerstvo destilovaného chinolinu. Pridat tento roztok do roztoku C, dokladne premiesat a nechat cez
noc v tme. Potom doplnit do 500 ml destilovanou vodou, opit premiesat a filtrovat cez lievik
zo sintrovaného skla (5.6).
422 Priprava ¢inidla na bize molybdénanu aménneho
Roztok A: Rozpustit 100 g molybdénanu aménneho v 300 ml destilovanej vody pri sticasnom opatrnom
zohrievani a obasnom mieSani.
Roztok B: Rozpustit 120 g monohydratu kyseliny citronovej v 200 ml destilovanej vody a pridat 170
ml koncentrovanej kyseliny dusicnej (4.1).
Roztok C: Pridat 10 ml ¢erstvo destilovaného chinolinu do 70 ml koncentrovanej kyseliny dusi¢nej (4.1).
Roztok D: Pomaly a za intenzivneho miesania vyliat roztok A do roztoku B. Po dokladnom premiesani
pridat roztok C do tejto zmesi a doplnit na jeden liter. Nechat stdt dva dni na tmavom mieste a filtrovat
cez lievik zo sintrovaného skla (5.6).
Cinidld 4.2.1 a 4.2.2 sa m6zu pouzit rovnako; obe sa musia skladovat v tme v zazdtkovanych
polyetylénovych flasiach.
5. Zariadenie
5.1 Standardné laboratérne vybavenie a 500 ml Erlenmayerova banka so $irokym hrdlom
5.2 Pipety s volumetrickou ryskou: 10 ml, 25 ml a 50 ml
5.3 Filtracny téglik s porovitostou od 5 do 20 pm
5.4 Buchnerova banka
5.5 Susiaca pec s reguldciou pri 250 (+ 10) °C
5.6 Lievik zo sintrovaného skla s pérovitostou od 5 do 20 pm
6. Priprava vzorky
6.1 Uprava roztoku
Pipetou odobrat alikvotnti €ast extraktu hnojiva (pozri tabulku 2) obsahujiicu priblizne 0,01 P,O5 a naliat
ju do 500 ml Erlenmayerovej banky. Pridat 15 ml koncentrovanej kyseliny dusicnej (') (4.1) a rozriedit
vodou priblizne na 100 ml.
Tabulka 2
Stanovenie alikvotnej Casti fosfore¢nanovych roztokov
%P,05 %P v hnoii Vzorr 4 na Zriedenie Vzorka Zriedenie navvzyozrrl;;a- Pr}fp o?tafva?' koelﬁ;i;l,lt }?repl(’)éfita‘;acf klo Zf(ijc{ient
haniVC oF vV Nnojive analyzu (dO ml) (ml) (dO ml) hie chinolintostomolybde- chinolintostomolybdenanu
v ) ) nanu (F) v % P,0 (F)v%P
1 500 — — 50 32,074 13,984
5-10 2,2-4,4
5 500 — — 10 32,074 13,984
1 500 — — 25 64,148 27,968
10 -25 4,4-11,0
5 500 50 500 50 64,148 27,968
1 500 - — 10 160,370 69,921
+25 +11
5 500 50 500 25 128,296 55,937

() 21 ml ak roztok, ktory sa ma vyzrazat obsahuje viac ako 15 ml roztoku citranu (neutrdlneho alebo Petermannovho alebo Jouliecho zdsaditého citranu).
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6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

Hydrolyza

Ak sa predpokladd, Ze vo vzorke by mohli byt metafosforenany, pyrofosfore¢nany alebo
polyfosforecnany, hydrolyza sa vykond takto:

Uviest pomaly obsah Erlenmayerovej banky do varu a na tejto teplote udrzat az do dokoncenia hydrolyzy
(bezne to trvd jednu hodinu). Je nutné dbat na to, aby sa zabrdnilo stratim oplachom a nadmernym
odparovanim, ktoré by mohlo zniZit povodny objem o viac ako polovicu, a to pripojenim refluxného
kondenzdtora. Po hydrolyze doplnit na povodny objem destilovanou vodou.

Vidzenie téglika

Susit filtracny téglik (5.3) aspori 15 mintt v susiacej peci nastavenej na teplotu 250 (£ 10) °C. Po jeho
ochladeni v exsikdtore odvazit.

ZrdZanie

Kysly roztok obsiahnuty v Erlenmayerovej banke sa zohrieva az kym nezacne vriet; potom sa zacne
zrdzanie chinolinfosfomolybdénanu priddvanim 40 ml zrézacicho ¢inidla (Cinidlo 4.2.1 alebo 4.2.2) (1)

po kvapkdch a za neustdlecho miesania. Vlozit Erlenmayerovu banku do parného kapela, nechat ju tam
15 mindt a obcas ju pretrepat. Roztok sa moéze filtrovat ihned alebo po ochladeni.

Filtrdcia a premyvanie
Filtrovat roztok vo vékuu dekantdciou. Premyt zrazeninu v Erlenmayerovej banke 30 ml vody.
Dekantovat a filtrovat roztok. Opakovat tento postup pat rdz. ZvySok zrazeniny kvantitativne preniest

do téglika premytim vodou. Premyt $tyri razy 20 ml vody a pred kazdym pridavkom nechat kvapalinu
v tégliku odtiect. Zrazeninu dokladne vysusit.

SuSenie a vdZenie

Vytriet vonkajsok téglika filtracnym papierom. Vlozit tento téglik do susiacej pece a nechat ho tam az
kym hmotnost nezostane konstantnd pri teplote 250 °C (5.5) (bezne 15 minut); nechat ho pri teplote
prostredia vychladnit v exsikdtore a rychlo odvazit.

Skiiska naslepo

Pre kazdu sériu stanoveni vykonat skasku naslepo iba s pouzitim ¢inidiel a rozpustadiel v pomeroch
pouzivanych pri extrakeii (citranovy roztok, atd’) a zohladnit ich pri vypocte kone¢ného vysledku.

Overenie

Vykonat stanovenie na alikvotnej ¢asti roztoku dihydrogénfosfore¢nanu draselného obsahujiicom 0,01 g
P,0..

Vyjadrenie vysledku
Ak sa vychddza zo vzorick na analyzu a zriedeni uvedenych v tabulke 2, plati nasledujici vztah:

% P v hnojive = (A—a) F

alebo:

% P,O,v hnojive = (A -a)F
kde:
A =hmotnost chinolinfosfomolybdénanu v gramoch,
a = hmotnost chinolinfosfomolybdénanu zistend pri skaske naslepo v gramoch a

F a F'koeficienty uvedené v poslednych dvoch stpcoch tabulky 2.

(") Na vyzrdzanie roztokov fosfore¢nanov obsahujiicich viac ako 15 ml roztoku citranu (neutrdlneho, Petermannovho alebo
Joulieovho), ktoré boli okyslené 21 ml koncentrovanej kyseliny dusi¢nej (pozri pozndmku pod ¢iarou k 6.1) pouzit 80 ml
zrdzacieho Cinidla.
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V pripade vzoriek a zriedeni inych ako v tabulke 2 plati tento vztah:

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

A-a) xf xD x 100
M

% P v hnojive =

alebo:

A-a) xfxDx 100

% P,0,% v hnojive = v

kde:

faf = prepocitavacie koeficienty chinolinfosfomolybdénanu na P,05 = 0,032074, f) alebo
na P = 0,013984 ('),

D = koeficient zriedenia a

= hmotnost analyzovanej vzorky v gramoch.

Metbéda 4
Draslik

Metdda 4.1

Stanovenie obsahu draslika rozpustného vo vode

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia vo vode rozpustného draslika.

Oblast pouZitia

Vsetky draselné hnojivd uvedené v prilohe I.

Princip

Draslik v analyzovanej vzorke sa rozpusti vo vode. Po odstraneni alebo stabilizovani latok, ktoré mozu
rudit kvantitativne stanovenie, je draslik vyzrdZany v mierne zdsaditom prostredi vo forme
tetrafenylboritanu.

Cinidla
Destilovana alebo demineralizovand voda.

Formaldehyd

Ciry roztok formaldehydu, 25 az 35 %.

Chlorid draselny na analyzu

Roztok hydroxidu sodného: 10 mol/l

Dbat na to, aby sa pouzival iba hydroxid sodny neobsahujci draslik.
Indikacny roztok

Rozpustit 0, g fenolftaleinu v etanole pri 90 % a doliat na objem 100 ml.

Roztok EDTA

V  banke s volumetrickou ryskou rozpustit 4 ¢ dihydritu dvojsodnej soli kyseliny
etyléndiamintetraoctovej v 100 ml vody. Doliat na objem a premiesat.

Toto ¢inidlo skladovat v plastickej nddobe.
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4.6

4.7

4.8

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

7.1

7.2

7.3

Roztok STPB

Rozpustit 32,5 g tetrafenylbordtu sodného v 480 ml vody, pridat 2 ml roztoku hydroxidu sodného (4.3)
a 20 ml roztoku chloridu hore¢natého (100 g/l MgCl,.6H,0).

Miesat pocas 15 minit a filtrovat cez jemny filter bez popola.

Toto ¢inidlo uskladnit v plastickej nddobe.

Kvapalina na premyvanie

Zriedit 20 ml roztoku STPB (4.6) na 1 000 ml vodou.

Bromovd voda

Nasyteny roztok brému vo vode.
Zariadenie

Banka s volumetrickou ryskou: 1 000 ml
Kadicka: 250 ml

Filtracné tégliky s porovitostou 5 az 20 p
Pec regulovand pri 120 (¢ 10) °C

Exsikator

Priprava vzorky
Pozri met6du 1.

V pripade draselnych soli musi byt vzorka pomletd dostatocne jemne, aby sa ziskala reprezentativna
vzorka na analyzu. Pre tieto produkty sa musi pouzit metdda 1 (6) a).

Postup

Vzorka

Odvazit 10 g pripravenej vzorky (5 g v pripade draselnych soli obsahujtcich viac ako 50 % oxidu
draselného) s presnostou na 0,001 g. UlozZit tto skidobnt vzorku do 600 ml kadicky s priblizne 400
ml vody.

Uviest do varu a nechat vriet 30 mindt. Ochladit, kvantitativne preliat do 1000 ml banky
s volumetrickou ryskou, doliat na objem, zmiesat a prefiltrovat do suchej zbernej nddoby. Odstranit
prvych 50 ml filtrdtu (pozri pozndmku k 7.6 o postupe).

Priprava alikvotnej Casti na zrdZanie

Preliat pipetou alikvotnti ¢ast filtrdtu obsahujtcu 25 az 50 mg draslika (pozri tabulku 3) a vlozit ju do
250 ml kadicky. Ak je to nutné, doplnit na 50 ml vody.

Aby sa odstranilo akékolvek rusenie, pridat 10 ml roztoku EDTA (4.5), nickolko kvapiek roztoku
fenolftaleinu (4.4) a zmiesat po kvapkich s roztokom hydroxidu sodného (4.3) az kym nescervenie
a potom nakoniec pridat este niekolko kvapiek hydroxidu sodného, aby sa zabezpecil nadbytok (bezne
1 ml hydroxidu sodného sta¢i na neutralizovanie vzorky a zabezpecenie nadbytku).

Na odstrdnenie va¢3iny amoniaku (pozri 7.6 b), pozndmka o postupe) 15 mindit jemne povarit.
V pripade potreby doplnit vodou na objem do 60 ml.

Uviest roztok do varu, vybrat kadicku z ohrevu a pridat 10 ml formaldehydu (4.1). Pridat niekolko
kvapiek fenolftaleinu a v pripade potreby este trochu hydroxidu sodného az do objavenia sa odlisnej
Cervenej farby. Zakryt kadicku hodinovym sklickom a polozZit ju na 15 mindt na parny kapel.

VdzZenie téglika

Vysusit filtracny téglik (pozri 5 ,Zariadenie) na konstantnd hmotnost (priblizne 15 mindt) v peci pri
teplote 120 °C (5.4).
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7.4

7.5

7.6

7.7

7.8

7.9

Nechat téglik vychladnit v exsikdtore a potom ho odvazit.
ZrdZanie

Vybrat kadicku z parného kipela, primiesat po kvapkdch 10 ml roztoku STPB (4.6). Toto pridévanie trvd
priblizne dve mindty. Pred filtriciou pockat aspont 10 mindit.

Filtrdcia a premyvanie

Filtrovat vo vékuu do navdzeného téglika, opldchnut kadicku s kvapalinou na premyvanie (4.7),
opldchnut tri razy zrazeninu kvapalinou na premyvanie (60 ml v celej kvapaline na premyvanie) a dva
razy s 5 az 10 ml vody.

Zrazeninu dokladne vysusit.
ViZenie a susenie

Vytriet vonkajsok téglika filtracnym papierom. Vlozit tento téglik s jeho obsahom do susiacej pece
na jednu a pol hodiny pri teplote 120 °C. Nechat ho vychladnit v exsikdtore pri teplote prostredia
a rychlo odvazit.

Pozndmkak postupu

a) Ak md filtrt tmava farbu, pipetou preliat alikvotnii ¢ast obsahujicu najviac 100 mg K,O a vlozit do
100 ml banky s volumetrickou ryskou, pridat brémovi vodu a uviest do varu, aby sa odstranil vietok
nadbyto¢ny brém. Po ochladnuti doplnit na objem, filtrovat a kvantitativne ur¢it draslik v alikvotnej
Casti filtrdtu.

b) Tam, kde je mélo alebo Ziaden amoniakélny dusik, nie je nutné varit 15 mindt.
Alikvotnd Cast, ktord sa odoberie ako vzorka a prepocitavacie koeficienty
Tabulka 3

Pre metddu 4

Vzorka Alikvotnd | Prepocita- Prepocitavaci
Vzork tok Cast vaci Ep fc . tc
% K,0v % Kv na :x?arl'az . rt?zk(t)ul;a Zriedenie na odber koeficient o¢ ;flen
hnojive hnojive ) yza );rie denie (do ml) na B v% .
8 (ml) vyzrazZanie % K20 %K
)
(ml) o TPBK g TPBK
5-10 4,.2-8,3 10 - - 50 26,280 21,812
10-20 8,3-16,6 10 - - 25 52,560 43,624
20-50 16,6-41,5 bud - 250 10 131,400 109,060
10 alebo 50 50 131,400 109,060
viac ako 50 | viac ako bud - - 10 262,800 218,120
41,5 5
alebo 50 250 50 262,800 218,120

Skiiska naslepo

Pre kazdd sériu stanoveni vykonat skasku naslepo iba s pouzitim ¢inidiel v pomeroch pouzivanych pri
analyze a zohladnit ich pri vypocte kone¢ného vysledku.

Kontrolnd skiiska

Vykonat stanovenie na alikvotnej Casti vodného roztoku chloridu draselného obsahujticeho najviac
40 mg K,0.

Vyjadrenie vysledku

Ak sa vychddza zo vzoriek na analyzu a zriedeni uvedenych v tabulke 3, plati nasledujici vztah:

% K,O v hnojive = (A—a)F
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alebo:
% K v hnojive = (A-a) F'
kde:
A = hmotnost zrazeniny zo vzorky v gramoch,
a = hmotnost zrazeniny zistend pri skiiske naslepo v gramoch a

FaF = koeficienty (pozri tabulku 3).

V pripade vzoriek a zriedeni inych ako v tabulke 3 plati nasledujtici vztah:

%
A—a) xfxDx100
M

K,O v hnojive =

alebo:

%

(A-a) xf' xDx 100
M

K v hnojive =
kde:
f = prepocitavaci koeficient KTPB na K,05 = 0,1314,
' = prepocitavaci koeficient KTPB na K = 0,109,
D = koeficient zriedenia a

M = hmotnost analyzovanej vzorky v gramoch.

Metdda 5

Ziadna polozka

4.1

4.2

Metbéda 6
Chlér

Metdda 6.1

Stanovenie chloridov v nepritomnosti organickych litok

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia chloridu v nepritomnosti organickych latok.

Oblast pouzitia

Vsetky hnojivd bez organickych latok.

Princip

Chloridy rozpustené vo vode sa vyzrdzaji v kyslom prostredi v nadbytku $tandardného roztoku
dusi¢nanu strieborného. Nadbytok je titrovany roztokom tiokyandtu aménneho v pritomnosti siranu

Zelezitoamoénneho (Volhardova metdda).
Cinidl4
Destilovand alebo demineralizovand voda neobsahujtca chloridy.

Nitrobenzén alebo dietyléter

Kyselina dusi¢nd: 10 mol/l
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5.1

5.2

5.3

5.4

7.1

7.2

7.3

7.4

Indikacny roztok

Rozpustit 40 g siranu Zelezitoaménneho Fe,(SO,);.(NH,),S0,.24H,0 vo vode a doliat na objem 100 ml.
Standardny roztok dusicnanu strieborného: 0,1 mol/l
KedZze tito

sol je hygroskopickd a nemdze byt vysuSend bez rizika, Ze sa rozlozi, odporica sa odvézit asi 9 g,
rozpustit vo vode a doliat na objem jedného litra. Upravit na koncentraciu 0,1 mol/l titriciou 0,1 mol/l
AgNO,,.

Zariadenie

Rotacnd trepacka (35 az 40 otdcok za mintitu)
Byrety

500 ml banka s volumetrickou ryskou

Kénickd 250 ml (Erlenmayerova) banka

Priprava vzorky

Pozri metédu 1.

Postup

Vzorka a priprava roztoku

Vlozit 5 g vzorky navazenej s presnostou na 0,001 g do 500 ml banky s volumetrickou ryskou a priliat
450 ml vody. Polhodinu mie3at na pretrepavacke (5.1) a doplnit na 500 ml destilovanou vodou; miesat
a filtrovat do kadicky.

Stanovenie

Odobrat alikvotnt cast filtrdtu obsahujicu nie viac ako 0,150 g chloridu. Napriklad 25 ml (0,25 g),
50 ml (0,5 g) alebo 100 ml (1 g). Ak je odobratej vzorky menej ako 50 ml, je potrebné doliat ju na objem
50 ml destilovanou vodou.

Pridat 5 ml 10 mol/l kyseliny dusi¢nej (4.2), 20 ml indika¢ného roztoku (4.3) a dve kvapky standardného
roztoku tiokyandtu aménneho (vzorka tohto posledného cinidla sa odoberie byretou na tento tcel
nastavenou na nulu).

Byretou potom pridat §tandardny roztok dusi¢nanu striecborného (4.4) az kym jeho nadbytku nebude 2
az 5 ml. Pridat 5 ml nitrobenzénu alebo 5 ml dietyléteru (4.1) a dobre pretrepat, aby sa nahromadila
zrazenina. Titrovat nadbytok siranu strieborného 0,1 mol/l tiokyandtu aménneho (4.5) az kym sa
neobjavi Cervenohnedd farba, ktord po jemnom zatrepani bankou zostane.

Pozndmka

Nitrobenzén alebo dietyléter (ale predovietkym nitrobenzén) zabrdnia chloridu striebornému, aby
reagoval s tiokyandtovymi iénmi. Tym sa dosiahne jasnd zmena farby.

Skiiska naslepo

Vykonat skidsku naslepo (bez vzorky) za rovnakych podmienok a zohladnit ju pri vypocte konecného
vysledku.

Kontrolnd skiiska

Pred vykonanim analyz overit presnost metédy pomocou alikvotnej Casti Cerstvo pripraveného takého
roztoku chloridu draselného, ktory méd zndmy obsah rddovo 100 mg chloridu.
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4.1

4.2

Vyjadrenie vysledku

Vyjadrit vysledok ako percento chloridu obsiahnutého vo vzorke v stave v akom bola prijatd na analyzu
Vypocitat percento chloridu (Cl) zo vztahu:

(VZ B VCZ) B (Va B Vca) * 100
M

% chloridu = 0,003546 x

kde:

V, =objem 0,1 mol/l dusi¢nanu strieborného v ml,

V¢z = objem 0,1 mol/l dusi¢nanu strieborného pouzitého pri skiiske naslepo v ml,

<
I

objem 0,1 mol/l tiokyandtu aménneho v ml,

V., =objem 0,1 mol/l tiokyandtu aménneho pouzitého pri skiske naslepo v ml a

M = hmotnost odobratej vzorky (7.2) v gramoch.

Metédy 7

Jemnost mletia

Metdda 7.1
Stanovenie jemnosti mletia

(suchy postup)

Predmet

Tento dokument definuje suchy postup stanovenia jemnosti mletia.

Oblast pouzitia

Vsetky hnojiva typu ES, pri ktorych st dané poziadavky na jemnost mletia s pouzitim 0,630 a 0,160 mm sit.

Princip

Mechanickym osievanim sa stanovia mnozstvd frakcii produktov s velkostou granil vicsou ako
0,630 mm a s velkostou grandl medzi 0,160 a 0,630 mm a vypocita sa percentudlne mnozstvo jemnosti
mletia.

Zariadenie
Mechanickd osievacka

Sitd s otvormi 0,160 a 0,630 mm $tandardnych rozmerov (20 cm priemer a 5 cm vyska)

Postup

Odvazit 50 g latky s presnostou na 0,05 g. Namontovat obe sitd a zbernt nddobu na osievacku (4.1),
pri¢om sito s va¢simi dierami je umiestnené navrchu. Polozit vzorku na analyzu na horna ¢ast. Osievat
10 minit a odstranit frakciu nazbierand naspodku. Opit spustit zariadenie a po uplynuti jednej mintty
skontrolovat, aby mnoZstvo nahromadené za tento ¢as naspodku nebolo vicsie ako 250 mg. Opakovat
postup (vzdy v dlzke jednej mindty) az kym nazbierané mnozstvo nie je mensie ako 250 mg. Odvazit
zostatok na oboch sitdch samostatne.

Vyjadrenie vysledku
% jemnosti vzorky na site s otvormi 0,630 mm = (50 = M,) x 2

% jemnosti vzorky na site s otvormi 0,160 mm = [50 — (M, + M,)] x 2
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5.2

5.3

5.4

6.1

6.2

kde

M, = hmotnost zvysku na site s otvormi 0,630 mm v gramoch,
M, = hmotnost zvysku na site s otvormi 0,160 mm v gramoch.
Odpad zo sita s velkostou 6k 0,630 mm uZ bol odstraneny.

Vysledky tychto vypoctov sa zaokrihlia na najblizsiu celd jednotku.

Metdda 7.2

Stanovenie jemnosti mletia mikkych prirodnych fosfitov

Predmet

Tato metdda je na stanovenie jemnosti mletia makkych prirodnych fosfatov.

Oblast pouzitia
Mikké prirodné fosfaty.

PrincipV

pripade velkosti jemnych Casti moze nastat ich zhlukovanie, ¢im sa stazuje suché osievanie. Preto sa
bezne pouziva mokré osievanie.

Cinidld
Roztok hexametafosfore¢nanu sodného: 1 %.
Zariadenie

Sitd s velkostou 6k 0,063 a 0,125 mm Standardnych rozmerov (20 cm priemer a 5 cm vyska); zberné

nadoby
Skleny lievik priemeru 20 cm namontovany na stojane
Kadicky s objemom 250 ml

SuSiaca pec

Analytickd metéda

Priprava vzorky

Odvazit 50 g latky s presnostou na 0,05 g. Umyt obe strany sita vodou a namontovat sito s velkostou
0k 0,125 mm nad sito s velkostou 6k 0,063 mm.

Postup

Polozit vzorku na analyzu na vrchné sito. Osievat pod malym pridom studenej vody (moze sa pouzit
pitnd voda) az kym voda pri prechode sitami nie je prakticky ¢ira. Je potrebné dbat na to, aby prietok
vody bol taky, aby sa dolné sito nikdy nenaplnilo vodou.

Ked'sa zd4, Ze zvySok na vrchnom site je viac-menej bez dalsich zmien, odstranit toto sito a zatial uloZit
do zbernej nddoby.

Pokracovat v mokrom osievani cez dolné sito niekolko mintt az kym pretekajiica voda nie je takmer ¢ira.

Vymenit sito v velkostou 6k 0,125 mm za sito s velkostou 6k 0,063 mm. Preniest obsah zbernej nidoby
na horné sito a zacat opit s osievanim pod malym pradom vody, az kym tdto voda nebude opit takmer
¢ira.

Kvantitativne preniest kazdy zo zvyskov do inej kadicky pomocou lievika. Dispergovat kazdy zvySok
naplnenim kadiciek vodou. Nechat postat asi jednu mindtu, dekantovat s ¢o najvacsim mnozstvom vody.
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4.1

Kadicky vlozit na dve hodiny do susiacej pece pri 150 °C.

Nechat ich vychladntt, odstrénit zvysky kefkou a odvazit ich.

Vyjadrenie vysledku
Vysledky vypoctu st zaokrihlené na najblizsiu jednotku
% jemnosti pomocou zvysku na site s velkostou 6k 0,125mm = (50 - M,) x 2

% jemnosti pomocou zvysku na site s velkostou 0k 0,063mm = [50 - (M, + M,)] x 2

kde
M, = hmotnost zvysku na site s otvormi 0,125 mm v gramoch,

M, = hmotnost zvysku na site s otvormi 0,063 mm v gramoch.

Pozndmky

Ak sa spozoruje pritomnost hrudiek po osiati, analyza by sa mala vykonat este raz tymto sposobom:
Za trvalého miesania pomaly naliat 50 g vzorky do jednolitrovej kadicky obsahujticej 500 ml roztoku

hexametafosfore¢nanu sodného. Banku zazdtkovat a silne potriast rukou, aby sa hrudky rozbili. Preliat
celd suspenziu na vrchné sito a banku dokladne premyt. Pokracovat v analyze podla opisu v 6.2.

Metddy 8

Sekundérne Ziviny

Metdda 8.1

Extrakcia vdpnika celkom, hor¢ika celkom, sodika celkom a siry vo forme siranov celkom

Predmet

Tento dokument definuje postup extrakcie vapnika celkom, horcika celkom a sodika celkom a extrakcie
siry pritomnej vo forme siranov celkom tak, Ze ten isty extrakt sa moZe pouzit na stanovenie kazdej
pozadovanej Ziviny.

Oblast pouzitia

Této metdda plati pre hnojivd ES, pri ktorych toto nariadenie stanovuje deklarciu vapnika celkom,
horcika celkom, sodika celkom a siry vo forme siranov celkom.

Princip

Rozpustenie varom v zriedenej kyseline chlorovodikovej.
Cinidl4

Zriedend kyselina chlorovodikovd

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel vody.

Zariadenie

Elektrickd hortca platnicka s nastavitelnou teplotou.

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.
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7.1

Postup

Skisobnd vzorka

Viapnik, hor¢ik, sodik a sira vo forme siranov st extrahované zo skiisobnej vzorky o hmotnosti piatich
gramov navazenych s presnostou na jeden miligram.

Ak vsak hnojivo obsahuje viac ako 15 % siry (), t. j. 37,5 % SO; a viac ako 18,8 % védpnika (Ca), t. j.
26,3 % CaO, extrakcia vdpnika a siry sa vykond na skiSobnej vzorke jedného gramu odvazeného
s presnostou na jeden miligram. Umiestnit skiSobnd vzorku do 600 ml kadicky.

Priprava roztoku

Pridat priblizne 400 ml vody a, ak vzorka obsahuje vyznamné mnoZstvo uhli¢itanov, 50 ml zriedenej
kyseliny chlorovodikovej (4.1) po malych mnozstvach. Uviest do varu a var udrzat pocas 30 mindit.
Nechat ochladit, prilezitostne zamiesat. Kvantitativne dekantovat do 500 ml banky s volumetrickou
ryskou. Doplnit na objem vodou a premiesat. Prefiltrovat cez suchy filter do suchej nddoby, vylaciac
pociatoénd ddvku. Extrakt musi byt plne ¢iry. Ak filtrdt nie je ihned pouzity, zazdtkovat.

Metoda 8.2

Extrakcia siry v roznych forméch celkom

Predmet

Tento dokument definuje postup extrakcie siry celkom, ak je v hnojivich obsiahnutd v elementarnej

forme afalebo v inych chemickych kombindcidch.

Oblast pouZitia

Tato metdda plati pre hnojiva ES, pri ktorych toto nariadenie stanovuje deklardciu siry v roznych formdch
(elementérna, tiosiranovd, siri¢itanovd, siranova) celkom.

Princip

Elementdrna sira sa v alkalickom prostredi premeni na polysulfidy a tiosiran; tieto spolu so siri¢itanmi,
ktoré sa tiez mozZu vyskytovat, sa oxiduji peroxidom vodika. Tym sa rozne formy siry premenia na siran,
ktory sa stanovuje zrdzanim ako siran barnaty (metdda 8.9).

Cinidld

Zriedend kyselina chlorovodikovd

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel vody.
Roztok hydroxidu sodného NaOH, minimdlne 30 % (d = 1,33)

Roztok peroxidu vodika, 30 % (hmotnost/hmotnost)

Vodny roztok chloridu barnatého BaCl,.2H,0, 122 g/l

Zariadenie

Elektrickd hortica platnicka s nastavitelnou teplotou.

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup

Skiisobnd vzorka

S presnostou na jeden miligram odvazit mnozstvo hnojiva obsahujiice medzi 80 a 350 miligramov siry
(S) alebo 200 a 875 miligramov SO;

Spravidla (ak S < 15 %) odvézit 2,5 g. Umiestnit skasobnt vzorku do kadicky s objemom 400 ml.
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7.2

7.3

7.1

Oxiddcia

Pridat 20 ml roztoku hydroxidu sodného (4.2) a 20 ml vody. Zakryt hodinovym sklickom. Povarit pat
mindt na hordcej platnicke (5.1). Odstranit z hortcej platnicky. Pomocou pridu hortcej vody pozbierat
siru prilepenti na stendch kadicky a 20 mintt povarit. Nechat vychladndt.

Priddvat po 2 ml peroxid vodika (4.3) az kym sa nespozoruje reakcia. Bude potrebnych Sest az osem ml
peroxidu vodika. Nechat oxidovat jednu hodinu, potom uviest do varu na polhodinu. Nechat ochladit.

Priprava roztoku na analyzu
Pridat priblizne 50 ml vody a 50 ml roztoku kyseliny chlorovodikovej (4.1).
— ak obsah siry (S) je mensi ako 5 %:

prefiltrovat do 600 ml kadicky. Premyt zvy3ok na filtri niekolkokrét studenou vodou. Po premyti
skontrolovat posledné kvapky filtrdtu na nepritomnost siranu pomocou roztoku chloridu barnatého
(4.4). Filtrat musi byt dokonale ¢iry. Siran sa stanovuje v celom objeme filtrdtu podla metddy 8.9.

— ak sa obsah siry (S) rovnd alebo vyssi ako 5 %:

kvantitativne preliat do 250 ml volumetrickej banky, doliat vodou na objem a premiesat. Prefiltrovat
cez suchy filter do suchej nddoby; filtrdt musi byt Gplne ¢iry. Zazdtkovat, ak sa roztok nepouzije
ihned. Sirany urcit v alikvotnej Casti tohto roztoku vyzrdzanim vo forme siranu barnatého (metéda
8.9).

Metdda 8.3

Extrakcia vo vode rozpustného vapnika, hor¢ika, sodika a siry
(vo forme siranov)

Predmet

Tento dokument definuje postup extrakcie vo vode rozpustného vdpnika, hor¢ika, sodika a siry (vo forme
siranov) tak, Ze ten isty extrakt sa moze pouzit na stanovenie kazdej pozadovanej Ziviny.

Oblast pouzitia

Této metdda plati iba pre hnojivd, pri ktorych priloha I stanovuje deklardciu vo vode rozpustného
véapnika, horcika, sodika a siry (vo forme siranov).

Princip

Ziviny sa rozpustia vo vriacej vode.

Cinidl4

Destilovand alebo demineralizovand voda zodpovedajiicej kvality.
Zariadenie

Elektrickd hortica platnicka s nastavitelnou teplotou.

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup

Skisobnd vzorka

a) Ak hnojivd neobsahuji ziadnu siru alebo zdroven obsahuji najviac 3 % siry (S), t. j. 7,5 % SO,
a najviac 4 % vépnika (Ca), t. j. 5,6 % CaO, odvazit pat gramov hnojiva s presnostou na jeden
miligram.
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7.2

4.1

4.2

4.3

5.1

5.2

5.3

7.1

b) Ak hnojivd obsahuju viac ako 3 % siry (S) a viac ako 4 % vapnika (Ca), odvdzit jeden gram hnojiva
s presnostou na jeden miligram.

Vlozit skiisobnti vzorku do 600 ml kadicky.

Priprava roztoku

Pridat priblizne 400 ml vody a 30 mindit povarit. Nechat ochladit, prileZitostne zamiesat a kvantitativne
dekantovat do 500 ml banky s volumetrickou ryskou. Doplnit na objem vodou a premiesat.

Prefiltrovat cez suchy filter do suchej nddoby. Vylucit pociatocni Cast filtratu. Filtrdt musi byt tiplne ¢iry.

Ak sa filtrdt ihned nepouzije, zazdtkovat.

Metéda 8.4

Extrakcia vo vode rozpustnej siry pritomnej v rdznych formich

Predmet

Tento dokument definuje postup extrakcie vo vode rozpustnej siry obsiahnutej v hnojivach v roznych
formdch.

Oblast pouzitia

Tato metdda plati pre hnojiva, pri ktorych priloha I stanovuje deklardciu vo vode rozpustného oxidu
sirového.

Princip

Sira sa rozpusti v studenej vode a premeni na siran oxiddciou s peroxidom vodika v alkalickom médiu.
Cinidl4

Zriedend kyselina chlorovodikovd

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel vody.

Roztok hydroxidu sodného obsahujici minimédlne 30 % NaOH (d,, = 1,33)

Roztok peroxidu vodika, 30 % (hmotnost/hmotnost)

Zariadenie
Stohmannova banka o objeme 500 ml s volumetrickou ryskou
Rota¢nd trepacka, 30 az 40 otdcok za minttu

Elektrickd hortca platnicka s nastavitelnou teplotou

Priprava vzorky

Pozri metédu 1.
Postup

Skisobnd vzorka

a) Ak hnojivd obsahuja najviac 3 % siry (S), t.j. 7,5 % SO; a zdroven najviac ako 4 % vapnika (Ca), t. j.
5,6 % CaO, odvazit pit gramov hnojiva s presnostou na jeden miligram.

b) Ak hnojivd obsahujui viac ako 3 % siry (S) a viac ako 4 % vdpnika (Ca), odvazit jeden gram hnojiva
s presnostou na jeden miligram.

Vlozit skiobnt vzorku do banky s objemom 500 ml (5.1).
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7.2

7.3

Priprava roztoku

Pridat priblizne 400 ml vody. Zazdtkovat. 30 mindt pretrepdvat (5.2). Doliat vodou na objem
a premiesat. Prefiltrovat cez suchy filter do suchej niddoby. Zazdtkovat, ak sa roztok nepouzije ihned.

Oxiddcia alikvotnej casti urCenej na analyzu

Odobrat alikvotna ¢ast roztoku extraktu nie vicsiu ako 50 ml a podla moznosti s obsahujticu medzi 20
a 100 mg siry (S).

Ak je to potrebné, doliat na objem 50 ml vodou. Pridat tri mililitre roztoku hydroxidu sodného (4.2) a dva
mililitre roztoku peroxidu vodika (4.3). Zakryt hodinovym sklickom a jemne povarit hodinu na horticej
platnicke (5.3). Priddvat po jednom mililitri roztok peroxidu vodika pocas priebehu reakcie (maximélne
mnozstvo je pat mililitrov).

Potom nechat ochladit. Odstranit hodinové sklicko a jeho spodnii ¢ast preplachnut v kadicke. Pridat
priblizne 20 mililitrov zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.1). Doliat priblizne na objem 300 ml vodou.

Ur¢it obsah siranov v celom objeme oxidovaného roztoku podla metddy 8.9.

Metdda 8.5

Extrakcia a stanovenie elementirnej siry

Varovanie

Této analytickd metdda zahfna pouzitie sirouhlika (CS,). Preto sa musia prijat osobitné bezpecnostné opatrenia, najma
so zretelom na:

skladovanie CS,,

ochranné pomocky persondlu,
Cistotu pracoviska,

prevenciu poziarov a vybuchov a

manipuldciu s ¢inidlom.

Tato metdda si vyzaduje velmi zruény persondl a vhodne vybavené laboratérium.

5.1

5.2

5.3

5.4

Predmet

Definuje sa tu postup extrakcie a stanovenia elementdrnej siry obsiahnutej v hnojivach.

Oblast pouzitia

Této metdda plati pre hnojiva ES, pri ktorych priloha I stanovuje deklardciu siry v elementérnej forme
celkom.

Princip

Po odstraneni rozpustnych zlicenin je elementdrna sira extrahovand pomocou sirouhlika, za ¢im
nasleduje gravimetrické stanovenie extrahovanej siry.

Cinidl4

Sirouhlik

Zariadenie

Extrak¢nd banka o obsahu 1 000 ml so sklenou zdtkou so zdbrusom
Soxhletova aparatira s vhodnymi filtra¢nymi vlozkami

Vikuovy rotaény odparovac

Elektrickd pec s ventilitorom nastavend na teplotu 90 (£ 2) °C
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5.5 Porceldnové Petriho misky o priemere pit az sedem centimetrov, o vyske najviac pat centimetrov
5.6 Elektrickd platnicka s nastavitelnou teplotou
6. Priprava vzorky

Pozri metodu 1.
7. Postup

7.1 Skiisobnd vzorka
S presnostou na jeden miligram odvazit pat az desat gramov vzorky a vzorku umiestnit na ndprstok

Soxhletovej aparatiry (5.2).

7.2 Extrakcia siry

Dokladne premyt obsah s hortcou vodou, aby sa odstranili vietky rozpustné zliceniny. Susit aspon
jednu hodinu v peci pri teplote 90 °C (5.4). Filter umiestnit do Soxhletovej aparatiry (5.2).

Vlozit niekolko sklenych guli¢iek (5.1) do banky aparatiry a odvézit (P,); potom pridat 50 ml sirouhlika
(4.1).

Zapojit aparattiru a elementdrnu siru nechat $est hodin extrahovat. Vypnut ohrev a po ochladeni odpojit
banku. Napojit banku na rota¢ny odparovac (5.3) a odparovat az kym sa obsah banky nezmeni na tuhd
$pongiéznu masu.

Banku vysusit na peci pri teplote 90 °C (5.4) (bezne je potrebné banku susit jednu hodinu) az kym sa
neziska konstantnd hmotnost (P,).

7.3 Stanovenie cistoty elementdrnej siry
Ur¢ité latky mozu byt sirouhlikom extrahované stbezne s elementdrnou sirou. Jej Cistota sa stanovi

tymto sposobom:

PremieSat obsah banky tak dokladne ako je to mozné a odobrat dva alebo tri gramy odvézené
s presnostou na jeden miligram n). Umiestnit do Petriho misky (5.5). Odvazit misku a obsah spolu (P,).
Polozit na elektricktl platnicku (5.6) nastaveni na teplotu nie vyssiu ako 220 °C tak, aby nedoslo
k spalovaniu siry. Pokracovat v sublimdcii tri alebo $tyri hodiny az kym sa neziska konstantnd hmotnost

(P3).
Pozndmka

V pripade niektorych hnojiv nemusi byt potrebné urcit ¢istotu siry. V takom pripade vynechat krok 7.2.

8. Vyjadrenie vysledkov

Percentudlny obsah elementdrnej siry (S) v hnojive je:

P -P
% necistej (S) v hnojive = x 100
m

P,-P,

% Cistoty extrahovanej (siry) = x 100

% cistej (S) v hnojive = (P, — P )(P2 ") 100
6 =(p. —p) 23
17 )
kde
m = hmotnost skisobnej vzorky hnojiva v gramoch,
P, = hmotnost Soxhletovej banky v gramoch,
P, = hmotnost Soxhletovej banky a necistej siry po suseni v gramoch,
n =hmotnost necistej siry pred ¢istenim v gramoch,

P, = hmotnost Petriho misky a

P, = hmotnost Petriho misky po sublimdcii siry v gramoch.
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

5.1

5.2

Metdda 8.6

Manganometrické stanovenie extrahovaného vidpnika po vyzrdZani vo forme $tavelanu

Predmet
Tento dokument definuje postup stanovenia vdpnika v extraktoch hnojiv.
Oblast pouzitia

Tato metdda plati pre hnojivd ES, pri ktorych priloha I stanovuje deklardciu vapnika celkom afalebo vo
vode rozpustného vépnika.

Princip

Vyzrazanie vapnika obsiahnutého v alikvotnej ¢asti extrahovaného roztoku vo forme $tavelanu, ktory
sa stanovi titrdciou pomocou manganistanu draselného.

Cinidl

Zriedend kyselina chlorovodikovd

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel vody.
Kyselina sirovd zriedend 1:10

Jeden objemovy diel kyseliny sirovej (d,, = 1,84 g/ml) v desiatich objemovych dieloch vody.
Roztok amoniaku zriedeny 1:1

Jeden objemovy diel amoniaku (d,, = 0,88 g/ml) a jeden objemovy diel vody.

Nasyteny roztok $tavelanu aménneho (NH,),C,0,H,0 pri izbovej teplote (priblizne 40 g/l)
Roztok kyseliny citronovej, 30 % (hmotnost/objem)

Roztok chloridu aménneho, 5 % (hmotnost/objem)

Roztok brémtymolovej modrej v etanole pri 95 %, 0,1 % (hmotnost/objem)

Roztok bromkrezolovej zelene v etanole pri 95 %, 0,04 % (hmotnost/objem)

Standardny roztok manganistanu draselného, 0,02 mol/l

Zariadenie
Filtracny téglik so sintrovanym sklom o pérovitosti od 5 do 20 p

Horticovodny kiipel

Priprava vzorky

Pomocou pipety odobrat alikvotni cast extrakéného roztoku ziskaného metddou 8.1 alebo 8.3
obsahujticeho od 15 do 50 miligramov Ca (= 21 aZ 70 miligramov CaO). Nech je objem tejto alikvotnej
Casti v,. Naliat do 400 ml kadicky. Ak je to potrebné, neutralizovat (zmena indikdtora (4.7) zo zelenej
farby na modrti) niekolkymi kvapkami roztoku amoniaku (4.3).

Pridat jeden mililiter roztoku kyseliny citrénovej (4.5) a pat mililitrov roztoku chloridu aménneho (4.6).

VyzrdZzanie $tavelanu vipenatého

Pridat priblizne 100 ml vody. Uviest do varu, pridat osem az desat kvapick indika¢ného roztoku (4.8)
a pomaly 50 mililitrov hortceho roztoku stavelanu aménneho (4.4). Ak sa vytvdra zrazenina, rozpustit
ju pridanim niekolko kvapiek kyseliny chlorovodikovej (4.1). Velmi pomaly neutralizovat roztokom
amoniaku (4.3) za stcasného nepretrzitého mie$ania na pH 4,4 aZ 4,6 (zmena farby indikdtora (4.8)
z0 zelenej na modrti). Umiestnit kadicku do kiipela s vriacou horticou vodou (5.2) priblizne na 30 mindit.

Vybrat kadicku z kipela, nechat postdt na hodinu a prefiltrovat do téglika (5.1).



614

Uradny vestnik Eurépskej tinie

13/zv. 32

4.1

4.2

Titrdcia Stavelanovej zrazeniny

Premyvat kadicku a téglik az do dplného odstranenia zvyskov $tavelanu aménneho (v nepritomnosti
chloridov v na premytie pouzitej vode je to mozné skontrolovat). Vlozit téglik do kadicky o objemom
400 ml a rozpustit zrazeninu v 50 mililitroch horticej kyseliny sirovej (4.2). Pridat vodu do kadicky tak,
aby sa dosiahol objem priblizne 100 mililitrov. Zohriat na teplotu 70 az 80 °C a titrovat po kvapkéach
roztokom manganistanu (4.9) aZ kym ruzova farba nepretrvd minttu. Oznacit tento objem ako n.

Vyjadrenie vysledkov

Obsah vépnika (Ca) v hnojive bude:

V1

X
,02 v, xm

Ca (%) = n x 0,2004 x
kde
n = objem pouzitého manganistanu v ml,
m = hmotnost skidobnej vzorky v gramoch,
v, = alikvotny objem v mililitroch
v, = objem extrakéného roztoku v mililitroch a

t = koncentrécia roztoku manganistanu v méloch na liter.

Ca0 (%) = Ca(%) x 1,400

Metéda 8.7

Stanovenie hor¢ika atbmovou absorpénou spektrometriou

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia horéika v extraktoch hnojiv.

Rozsah platnosti

Tdto metdda plati pre extrakty hnojiv ES ziskané metédami 8.1 a 8.3, u ktorych sa pozaduje deklardcia
horéika celkom afalebo hor¢ika rozpustného vo vode s vynimkou nasledujicich hnojiv uvedenych
v prilohe I D tykajticej sa sekunddrnych Zivin:

— typ 4 (kieserit),

— typ 5 (siran hore¢naty) a typ 5.1 (roztok siranu hore¢natého)

— a s vynimkou tychto hnojiv uvedenych v prilohe I A 3 so zretefom na draselné hnojiva:
— typ 7 (kieserit so siranom draselnym) a

— tie, pre ktoré plati metdda 8.8.

Nizsie popisand metdda plati na vietky extrakty hnojiv obsahujtice prvky v mnozstvéch, ktoré by mohli
rusit komplexometrické stanovenie horcika.

Princip

Stanovenie horc¢ika atdmovou absorpénou spektrometriou po primeranom rozpusteni extraktu.
Cinidl

Kyselina chlorovodikovd, roztok 1 mol/l

Kyselina chlorovodikovd, roztok 0,5 mol/l.
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4.3

4.4

7.1

7.2

7.3

7.4

7.5

7.6

Standardnj roztok horcika, 1,00 mg/ml

Rozpustit 1,013 gramu siranu hore¢natého (MgSO,.7H,0) v 0,5 mol/l roztoku kyseliny chlorovodikovej
(4.2).

Odvazit 1,658 gramu oxidu hore¢natého (MgO) predtym kalcinovaného tak, aby sa odstranili vSetky
stopy po karbonizdcii. Vlozit do kadicky so 100 mililitrami vody a 120 mililitrami 1 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Ked'sa rozpusti, kvantitativne premyt do 1 000 ml banky s volumetrickou ryskou.
Doliat na objem pridanim a mieSanim

alebo

Komerény $tandardny roztok

Za kontrolu takychto roztokov zodpovedd laborat6rium.
Roztok chloridu strontnatého

Rozpustit 75 gramov chloridu strontnatého (SrCl,.6H,0) v roztoku kyseliny chlorovodikovej (4.2)
a doliat na objem 500 ml s tym istym roztokom kyseliny.

Zariadenie
Spektrometer upraveny pre atdmovu absorpciu s hor¢ikovou lampou nastavenou na 285,2 nm).

Plamen vzduch — acetylén.

Priprava vzorky

Pozri metddy 8.1 a 8.3.

Postup

Ak md hnojivo deklarovany obsah horcika (Mg) vyssi ako 6 % (t. j. 10 % ako MgO), odobrat 25 mililitrov
(V) roztoku extraktu (6). Preliat do 100 ml kadicky s volumetrickou ryskou a doliat na objem vodou
a zamiesat. Koeficient zriedenia je D, = 100/V,.

Pomocou pipety odobrat 10 ml extrakéného roztoku (6) alebo roztoku (7.1). Premiestnit ho do 200 ml
banky s volumetrickou ryskou. Doliat na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2)
a premiesat. Koeficient zriedenia je 200/10.

Rozriedit roztok (7.2) s 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) tak, aby sa ziskala
koncentrdcia v optimdlnom pracovnom intervale spektrometra (5.1). V, je objem vzorky

v 100 mililitroch. Koeficient zriedenia je D, = 100/V,.

Kone¢ny roztok by mal obsahovat 10 % objem/objem roztoku chloridu strontnatého (4.4).

Priprava slepého roztoku

Pripravit slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie (metdda 8.1 alebo 8.3) vynechajiic iba
skisobnd vzorku hnojiva.

Priprava kalibracnych roztokov

Rozriedenim Standardného roztoku (4.3) s 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej pripravit aspon
pit Standardnych roztokov narastajicej koncentricie v idedlnom intervale merania zariadenim (5.1).

Tieto roztoky by mali obsahovat 10 % objem/objem roztoku chloridu strontnatého.

Meranie
Nastavit spektrofotometer (5.1) na vlnovi dlzku 285,2 nm.

Potom nastriekat postupne kalibra¢né roztoky (7.5), roztok vzorky (7.3) a slepy roztok (7.4), vzdy pritom
premyt pristroj s roztokom, ktorého meranie bude nasledovat. Opakovat tito operdciu tri razy. Naniest
kalibra¢nti krivku pomocou strednych hodnot absorbancie kazdého pouzitého kalibra¢ného roztoku
(7.5) na osi y a prislusnej koncentracie hor¢ika v pg/ml na osi x. Ur¢it koncentraciu horcika vo vzorke
(7.3) a slepom roztoku (7.4), X;, podla kalibracnej krivky.



616 Uradny vestnik Eurépskej tinie 13[zv. 32

8. Vyjadrenie vysledkov

Vypocitat obsah hor¢ika (Mg) alebo oxidu hore¢natého (MgO) vo vzorke zohladniac kalibracné roztoky
a hodnotu slepého roztoku.

Percento horcika (Mg) v hnojive je rovné:

Mg % (%~ X,) D;(200/10) D,500,100
- 1000.1000 M

kde

X, = koncentrécia analyzovaného roztoku zapisand na kalibra¢nej krivke v pg/ml,
X, = koncentrécia slepého roztoku zapisand na kalibracnej krivke v pg/ml,

D, = koeficient zriedenia ked je roztok zriedeny (7.1):

— je rovny Styrom ak sa odoberie 25 mililitrov a

— je rovny jednej, ak roztok nie je riedeny,

— D, = koeficient zriedenia je 7.3 a

— M = hmotnost skisobnej vzorky v Case extrakcie.

— MgO (%)= Mg (%)/0,6

Metoda 8.8

Komplexometrické stanovenie horéika

1. Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia horcika v extraktoch hnojiv.

2. Oblast pouzitia

Tato met6da plati pre extrakty hnojiv ES, pri ktorych deklardciu horcika celkom afalebo vo vode
rozpustného horcika stanovuje:

— zoznam hnojiv v prilohe I jednozlozkové dusikaté hnojivd, typ 1b + 1c (dusi¢nan
vapenato-hore¢naty), typ 7 (sulfonitrdt horecnaty), typ 8 (dusikaté hnojivd s hor¢ikom)
a jednozlozkové draselné hnojivd typu 2 (obohateny kainit), typu 4 (chlorid draselny s obsahom
hor¢ika), typu 6 (siran draselny s obsahom horecnatej soli)

— zoznam hnojiv v prilohe I D tykajiicej sa sekunddrnych Zivin.

3. Princip

Hor¢ik sa rozpusti podla metdd 8.1 afalebo 8.3. Prvd titrdcia: s EDTA na Ca a Mg v pritomnosti
eriochrémovej ¢erne T. Druhd titrdcia: s EDTA na Ca v pritomnosti kalceinu alebo kyseliny uhlicitej
kalkénu. Stanovenie hor¢ika pomocou rozdielu.

4, Cinidld

4.1 Standardny 0,05 mol/l roztok horcika:

411 Rozpustit 1,232 gramu siranu hore¢natého (MgSO,,.7H,0) v 0,5 mol/l roztoku kyseliny chlorovodikovej
(4.11) a doplnit na 100 ml tou istou kyselinou
alebo

4.1.2 odvazit 2,016 gramu oxidu hore¢natého predtym kalcinovaného tak, aby sa odstranili vietky stopy po

karbonizacii. Vlozit do kadicky so 100 mililitrami vody.

Zmiesat s priblizne 120 mililitrami 1 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.12).
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4.2

43

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

4.10

4.12

413

Ked sa rozpusti, kvantitativne premyt do 1 000 ml banky s volumetrickou ryskou. Doliat na objem
pridanim a mieSanim.

Jeden mililiter tohto roztoku by mal obsahovat 1,216 miligramov Mg (= 2,016 miligramov MgO).
Za kontrolu koncentrécie takychto roztokov zodpovedd laboratérium.

0,05 M roztok EDTA

Odvazit 18,61 gramov dihydritu dvojsodnej soli kyseliny etyléndiamintetraoctovej
(Cy0H,4N,Na,04.2H,0), vlozit ho do kadicky o objeme 1 000 ml a rozpustit v 600 az 800 mililitroch
vody. Preliat roztok kvantitativne do banky o objeme 1 000 ml s volumetrickou ryskou. Doliat na objem
a premiesat. Porovnat tento roztok so §tandardnym roztokom (4.1) odobratim vzorky 20 ml posledného

z nich a titrdciou podla analytickej metddy opisanej v (7.2).

Jeden mililiter roztoku EDTA zodpovedd 1,216 miligramom Mg (= 2,016 miligramu MgO) a 2,004
miligramu Ca (= 2,804 miligramu CaO) (pozri pozndmky 10,1 a 10,6).

Standardn)? 0,05 M roztok vdpnika

Odvézit 5,004 gramov suchého uhli¢itanu vdpenatého. Vlozit ho do skiimavky so 100 ml vody.
Postupne primiesavat 120 ml priblizne 1 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.12).

Uviest do varu, aby sa vypudil oxid uhli¢ity, ochladit, kvantitativne preliat do jednolitrovej banky
s volumetrickou ryskou, doliat vodou na objem za zamie$at. Porovnat tento roztok s roztokom EDTA
(4.2) podla analytického postupu (7.3). Jeden mililiter tohto roztoku by mal obsahovat 2,004 miligramov
Ca (= 2,084 miligramu CaO) a mal by zodpovedat jednému mililitru 0,05 M roztoku EDTA (4.2).

Kalceinovy indikdtor
Opatrne pomiesat v trecej miske jeden gram kalceinu so 100 gramami chloridu sodného. Pouzit

10 miligramov tejto zmesi. Indikdtor meni farbu zo zelenej na oranZovi. Musi sa titrovat aZ kym sa
neziska oranZova farba bez zelenych odtienov.

Indikdtor kyseliny uhlicitej kalkénu
Rozpustit 400 miligramov kyseliny uhli¢itej kalkénu v 100 ml metanolu. Tento roztok je mozné

skladovat iba priblizne $tyri tyZdne. Pouzit tri kvapky tohto roztoku. Indikdtor menf farbu z cervenej
na modrti. Mus{ sa titrovat az kym sa neziska modrd farba bez Cervenych odtieriov.

Indikdtor eriochrémovej cerne T

Rozpustit 300 miligramov eriochrémovej ¢erne T v zmesi 25 mililitrov propanolu-1 a 15 mililitroch
trietanolaminu. tento roztok sa dd skladovat iba priblizne $tyri tyzdne. Pouzit tri kvapky tohto roztoku.
Indikétor ment farbu z Cervenej na modra a titrovat sa musi az kym sa neziska modré farba bez ervenych

odtiefiov. Meni sfarbenie iba v pritomnosti horcika. Ak je to potrebné, pridat jeden mililiter $tandardného
roztoku (4.1).

Ak je pritomny aj vapnik aj hor¢ik, EDTA najskor vytvori komplex s vapnikom a potom s horc¢ikom.
V takomto pripade st stanovené oba prvky stibezne.

Roztok kyanidu draselného

Vodny 2 % roztok KCN (nepipetovat tistami a precitat 10.7).

Roztok hydroxidu sodného a kyanidu draselného

Rozpustit 280 gramov KOH a 66 gramov KCN vo vode, doplnit na objem jedného litra a premiesat.

Pufrovy roztok na pH 10,5
V banke o objeme 500 ml s volumetrickou ryskou rozpustit 33 gramov chloridu aménneho
v 200 mililitrov vody, pridat 250 mililitrov amoniaku (d,, = 0,91 g/ml), doplnit na objem vodou

a zamieSat. Pravidelne sktisat pH roztoku.

Zriedend kyselina chlorovodikové: jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody

Kyselina chlorovodikovd, roztok 0,5 mol/l
Kyselina chlorovodikovd, roztok 1 mol/l.

Roztok hydroxidu sodného, 5 mol/l
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5.1

5.2

8.1

8.2

8.3

Zariadenie
Magnetické alebo mechanické miesadlo

pH-meter
Kontrolnd skiiska

Vykonat stanovenie na alikvotnych ¢astiach roztokov (4.1 a 4.3) tak, aby pomer Ca/Mg bol priblizne
rovny pomeru v roztoku urcenom na analyzu. Na tento el odobrat a mililitrov $tandardného roztoku
Mg (4.3) a (b — a) mililitrov Standardného roztoku (4.1). a a b st objemy roztoku EDTA pouzitého pri
oboch titrdcidch vykonanych na roztoku uréenom na analyzu vyjadrené v mililitroch. Tento postup je
spravny iba ak roztoky EDTA, vépnika a horcika st presne ekvivalentné. Ak to tak nie je, je potrebné
urobit korekcie.

Priprava roztoku na analyzu

Pozri met6dy 8.1 a 8.3.
Stanovenie

Odoberand alikvotnd vzorka

Alikvotnd cast musi podla moznosti obsahovat medzi 9 a 18 miligramami hor¢ika (= 15 az 30
miligramov MgO).

Titrdcia v pritomnosti eriochrémovej cerne T

Pipetovat alikvotnd ¢ast (8.1) roztoku na analyzu do 400 ml kadicky. Neutralizovat nadbyto¢ni kyselinu
5 mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.12) za pomoci pH-metra. Rozriedit vodou priblizne na 100
mililitrov. Pridat 5 mililitrov pufru (4.9). pH merané pH metrom mus{ byt 10,5 + 0,1. Pridat 2 mililitre
roztoku kyanidu draselného (4.7) a tri kvapky indikdtora eriochrémovej ¢erne T (4.6). Titrovat roztokom
EDTA (4.2). Zmiesat opatrne mieSadlom (5.1) (pozri 10,2, 10,3 a 10,4). Nech je b spotreba 0,05 mol/l
roztoku EDTA vyjadrend v mililitroch.

Titrdcia v pritomnosti kalceinu alebo kyseliny uhlicitej kalkonu

Pipetovat alikvotni ¢ast roztoku na analyzu rovnd Casti odobratej na predchddzajicu titrdciu a naliat ju
do 400 ml kadicky. Neutralizovat nadbyto¢na kyselinu 5 mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.13) za
pomoci pH-metra. Rozriedit vodou priblizne na 100 mililitrov. Pridat 10 mililitrov roztoku KOH + KCN
(4.8) a indikdtor (4.4 alebo 4.5). Zmiesat opatrne mieSadlom (5.1) a titrovat roztokom EDTA (4.2) (pozri
10,2, 10,3 a 10,4). Nech je a spotreba 0,05 mol/l roztoku EDTA vyjadrend v mililitroch.

Vyjadrenie vysledkov

V pripade hnojiv ES, pre ktoré plati tito metdda (5 gramov hnojiva v 500 mililitroch extraktu) je percento
obsahu v hnojive:

(b-a)xT
MgO (%) v hnojive =
M
(b-a)xT

Mg (%) v hnojive =
kde

a =spotreba 0,05 mol/l roztoku EDTA pouzitého na titriciu v pritomnosti kalceinu alebo kyseliny
uhlicitej kalk6nu vyjadrend v ml,

b =spotreba 0,05 mol/l roztoku EDTA pouzitého na titrdciu v pritomnosti eriochrémovej cerne T
vyjadrend v ml,

M = hmotnost vzorky pritomnej v odobratej alikvotnej Casti (v gramoch),
T =0,2016 x mol[l roztoku EDTA/0,05 (pozri 4.2) a

T'=0,1216 x mol[l roztoku EDTA/0,05 (pozri 4.2)
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10.

10.1

10.2

10.3

10.4

10.5

10.6

10.7

4.1

4.2

4.3

5.1

5.2

5.3

5.4

Pozndmky

Stechiometricky pomer EDTA:kov v komplexometrickej analyze je vzdy 1:1 bez ohladu na mocenstvo
kovu a napriek tomu, Ze EDTA je §tvormocnd. Titracny roztok EDTA a $tandardné roztoky budi preto
moldrne a nie normélne.

Komplexometrické indikdtory si Casto citlivé na vzduch. Roztok moze stricat pocas titricie farbu.
V takom pripade sa musia pridatjedna alebo dve kvapky indikdtora. To osobitne v pripade eriochrémovej
erne a kyseliny uhlicitej kalkonu.

Komplexy kov — indikdtor st ¢asto relativne stabilné a zmena farby moze trvat urcity ¢as. Preto sa musia
posledné kvapky EDTA priddvat pomaly a musi sa pridat kvapka 0,05 mol/l roztoku hor¢ika (4.1) alebo
vépnika (4.3) aby sa zaistilo, Ze eSte nenastala zmena farby. To plati najma v pripade komplexu eriochrém
— hor¢ik.

Prelomovy bod indikdtora sa musi pozorovat nie vertikdlne, ale horizontdlne naprie¢ roztokom a kadicka
musi byt postavend pred bielym pozadim na dobre nasvietenom mieste. Prelomovy bod indikdtora sa
moze lahko pozorovat aj umiestnenim kadicky do ladovaného skla jemne vysvieteného zdola
(25 wattovou lampou).

Této analyza si vyzaduje istd skisenost. Okrem incho je stcastou tlohy pozorovanie farebnych zmien
Standardnych roztokov 4.1 a 4.3. Odporica sa, aby stanovenie vykonal ten isty laboratorny chemik.

Pouzitie roztoku EDTA garantovanej koncentracie (napr. Titrisol alebo Normex) moze zjednodusit
kontrolu ekvivalentnosti §tandardnych roztokov 4.1, 4.2 a 4.3.

Roztoky obsahujtce kyanid draselny sa nesma vyliat do vylevky pokial kyanid nezreagoval na neskodnii
zldCeninu, napriklad oxiddciou chlérnanom sodnym po zvyseni zdsaditosti.

Metdda 8.9

Stanovenie siranov
Predmet
Tento dokument definuje postup stanovenia siry pritomnej v extraktoch hnojiv vo forme siranov.
Oblast pouzitia

Této metdda plati pre stanovenie siranov pritomnych v extraktoch pripravenych podla metdd 8.1, 8.2,
8.3 a 8.4

Princip

Gravimetrické stanovenie ako siran bdrnaty.

Cinidl4

Zriedend kyselina chlorovodikovd

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel vody
Roztok chloridu barnatého BaCl,.6H,0: 122 g/l

Roztok dusi¢nanu strieborného: 5 gfl

Zariadenie

Porceldnové tégliky

Hortcovodny kipel

Susiaca pec nastavend na 105 °C (+ 1) °C

Elektrickd pec nastavend na 800 °C (¢ 50) °C
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6.1

6.2

6.3

Postup
Odber vzorky roztoku

Pipetovat alikvotnd cast jedného z roztokov extraktu uvedeného v 2 obsahujiceho medzi 20 a 100
miligramov S alebo 50 a 250 miligramov SO;.

Umiestnit tdto alikvotnd Cast do kadicky vhodného objemu. Pridat 20 mililitrov zriedenej kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Doliat vodou priblizne na objem 300 ml.

Priprava zrazeniny

Uviest roztok do varu. Po kvapkédch priddvat priblizne 20 ml roztoku chloridu bérnatého (4.2) za
sticasného intenzivneho mieSania roztoku. Varit niekolko mindt.

Ulozit kadicku prikrytd hodinovym sklickom do vriaceho horticovodného kupela (5.2) na hodinu.
Potom nechat stat hortce (asi 60 °C) az kym sirupovitd kvapalina nad usadeninou nie je ¢ira. Dekantovat
Cisty roztok pomalou filtriciou cez filter bez popola. Premyt zrazeninu niekolko razy hortcou vodou.
PokraCovat s premyvanim zrazeniny na filtri az kym filtrit neobsahuje chloridy. To je mozné
skontrolovat pomocou roztoku dusi¢nanu strieborného (4.3).

Zapdlenie a vdzenie zrazeniny

Vlozit filtra¢ny papier a zrazeninu do vopred s presnostou na 0,1 miligramu odvazeného porceldinového
téglika (5.1). Vysusit v peci (5.3) a spopolnit pri priblizne 800 °C pocas polhodiny (5.4). Nechat
vychladnut v exsikdtore a odvdzit s presnostou na 0,1 miligramu.

Vyjadrenie vysledkov

Jeden miligram siranu barnatého zodpovedd 0,137 miligramu S alebo 0,343 miligramu SO,.
Percento obsahu S v hnojive je:

Vl
S (%) = w x 0,0137

X
V2m

SO, (%) = S(%) x 2,5
kde
w = hmotnost zrazeniny siranu barnatého v miligramoch,
v, = objem roztoku extraktu v mililitroch,
v, = objem alikvotnej Casti v mililitroch a

m = hmotnost skiobnej vzorky v gramoch.

Metdda 8.10

Stanovenie extrahovaného sodika

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia sodika v extraktoch hnojiv.

Rozsah platnosti

Tato metdda plati pre hnojivé ES, u ktorych je deklardcia sodika stanovend v prilohe 1.
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4.2
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4.4

4.5

4.6

6.1

6.2

Princip

Po vhodnom zriedeni extraktu ziskaného metédou 8.1 afalebo 8.3 sa obsah sodika stanovi plamefiovou
emisnou spektrometriou.

Cinidld

Zriedend kyselina chlorovodikovd

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej pre analyzu (d,, = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel
vody.

Dusi¢nan hlinity AI(NO;);.9H,0
Chlorid cézny CsCl.

Bezvody chlorid sodny NaCl.
Roztok chloridu cézneho a dusicnanu hlinitého

Rozpustit vo vode 50 gramov chloridu cézneho (4.3) a 250 gramov dusi¢nanu hlinitého (4.2) v 1 000
ml banke s volumetrickou ryskou. Doplnit vodou na objem a premiesat.

Standardny roztok sodika 1 mg/ml Na
Rozpustit vo vode 2,542 gramu chloridu sodného (4.4) v banke o objeme 1 000 ml s volumetrickou

ryskou. Pridat 10 mililitrov kyseliny chlorovodikovej (4.1). Doplnit vodou na objem a premiesat.

Zariadenie

Spektrometer vybaveny na plameriovii emisiu nastaveny na 589,3 nm.

Kalibraéné roztoky

Umiestnit 10 mililitrov §tandardného roztoku (4.6) do banky o objeme 250 ml s volumetrickou ryskou.
Doliat na objem a premiesat. Koncentracia roztoku: 40 pg/ml Na.

Naliat 0, 5, 10, 15, 20 a 25 mililitrov prechodného roztoku (6.1) do baniek o objeme 100 ml
s volumetrickou ryskou. Pridat 10 mililitrov v roztoku (4.5). Doliat na objem a premiesat. Koncentracia
roztokov: 0, 2, 4, 6, 8 a 10 pg/ml Na.

Priprava roztokov na meranieV

zdvislosti od o¢akdvaného obsahu sodika v roztoku extraktu ziskaného podla metddy 8.1 alebo 8.3 (pat
gramov hnojiva v 500 mililitroch) zriedit podla nasledujicej tabulky:

Na.O Prechodné zriedenie Koneéné zriedenie
4 o Stupen
. Na (%) Vzorka v, v,: zriedenie Vzorka v, Zriedenie (do zriedenia
(%) (ml) (do ml) (ml) ml)
3-5 2,2-3,7 10 50 10 100 50
5-10 3,7-7,4 10 100 10 100 100
10-20 7,4-15 10 100 5 100 200
20 - 38 15-28 5 100 5 100 400

Doplnit na prechodné zriedenie vodou. Pri kone¢nom zriedeni pridat desat mililitrov roztoku (4.5) do
banky o objeme 100 ml s volumetrickou ryskou.

V pripade skasobnej vzorky védziacej jeden gram vyndsobit objem kone¢ného zriedenia (v,) piatimi.

Stanovenie

Pripravit spektrometer (5.1) na meranie na 589,3 nm. Kalibrovat pristroj meranim odozvy kalibra¢nych
roztokov (6.2). Potom nastavit citlivost pristroja na vyuzitie rozsahu celej jeho stupnice s pouzitim
najsilnejsieho kalibra¢ného roztoku. Potom odmerat odozvu roztoku vzorky uréeného na analyzu (7).
Opakovat tiito operaciu tri razy.
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Vypocet vysledkov

Naniest kalibra¢nd krivku pomocou priemernej odozvy kazdého pouzitého kalibra¢ného roztoku na osi
y a prislusnych koncentrécif vyjadrenych v pg/ml na osi x. Z toho ur¢it koncentraciu sodika v skiianom
roztoku. Vypocitat mnozstvo sodika zo Standardného roztoku zohladniac mieru zriedenia. Vysledky
vyjadrit v percentdch zo vzorky.

Percento sodika (Na) v hnojive je:

-2
v,v, 10

Na%=x.————
v,v, m

Na,O (%) = Na (%) x 1,348

kde
x = koncentricia roztoku vlozeného do spektrometra v pg/ml,
v, = objem roztoku extraktu v mililitroch,
v, = alikvotny objem pri prechodnom zriedeni v mililitroch,
vy = objem pri prechodnom zriedeni v mililitroch,
v, = alikvotny objem pri kone¢nom zriedeni (na 100 mililitrov) v mililitroch,
m = hmotnost skisobnej vzorky v gramoch.
Metddy 9
MikrozZiviny v koncentricidch niZsich alebo rovnych 10 %
Metéda 9.1
Extrakcia mikroZivin celkom
Predmet

Tdto metdda definuje postup extrakcie tychto mikrozivin: bor celkom, kobalt celkom, med celkom,
zelezo celkom, mangédn celkom, molybdén celkom a zinok celkom. Cielom je urobif ¢o najmenej

extrakeif a pouzit vzdy, ak je to mozné, ten isty extrakt na stanovenie celkového obsahu kazdej z vyssie
uvedenych mikrozivin.

Oblast pouzitia

Tato met6da plati pre hnojivd ES uvedené v prilohe I E obsahujice jednu alebo viac z nasledujicich
mikroZivin: bér, kobalt, med, Zelezo, mangdn, molybdén a zinok. Vztahuje sa na kazdd mikrozivinu,
ktorej deklarovany obsah je nizsi alebo rovny 10 %.

Princip

Rozpustenie varom v zriedenej kyseline chlorovodikovej.

Pozndmka

Extrakcia je empirickd a nemusi byt kvantitativna, ¢o zdvisi od produktu alebo inych zloziek hnojiva.
Najmi v pripade niektorych oxidov mangdnu moze byt extrahované mnozstvo podstatne mensie ako
celkovy obsah mangédnu v produkte. Vyrobcovia hnojiv zodpovedaji za zabezpecenie toho, aby
deklarovany obsah skuto¢ne zodpovedal mnozstvu extrahovanému za podmienok prislichajicich
metéde.
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4.1

4.2

7.1

7.2

Cinidld
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) zmiesat s jednym objemovym dielom
vody.

Koncentrovany roztok amoniaku (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml)

Zariadenie

Elektrickd hortca platnicka s nastavitelnou teplotou.

Pozndmka

Tam, kde sa md urcit obsah béru v extrakte, nepouzivat bérkremicité sklo. Kedze metéda zahffia var,
uprednostiiuje sa teflén alebo oxid kremicity. Dokladne sklo opldchnut, ak bolo umyvané v sapondtoch
obsahujicich boritany.

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup
Skisobnd vzorka

Odobrat 2 az 10 gramov hnojiva, podla deklarovaného obsahu prvku v produkte. Na ziskanie kone¢ného
roztoku sa vyuZije nasledujica tabulka; tento roztok bude po prislusnom zriedeni v meracom rozsahu
pre kazdi met6édu. Vzorky by mali byt vdZené s presnostou na 1 mg.

Deklarovany obsah mikrozivin v hnojive (%) < 0,01 0,01 <5 >5-10
Hmotnost skdasobnej vzorky g) 10 5 2
Hmotnost prvku vo vzorke (mg) 1 0,5-250 100 - 200
Objem extraktu V (ml) 250 500 500
Koncentrécia prvku v extrakte (mg/l) 4 1-500 200 — 400

Umiestnit skiiSobnd vzorku do kadicky o objeme 250 ml.
Priprava roztoku

Ak je to potrebné, navlh¢it vzorku trochou vody, pridat opatrne 10 ml zriedenej kyseliny
chlorovodikovej (4.1) na gram hnojiva, po malych mnozstvich a potom pridat priblizne 50 ml vody.
Zakryt kadicku hodinovym sklickom a miesat. Uviest do varu na horticej platnicke a udrzat ho pocas 30
mindt. Nechat ochladit, obcas zamiesat. Kvantitativne preliat do volumetrickej banky o objeme 250 alebo
500 ml (pozri tabulka). Doplnit na objem vodou a dokladne premiesat. Prefiltrovat cez suchy filter do
suchej nddoby. Odstranit pociatocnti dévku. Extrakt musi byt dokonale ¢iry.

Odportca sa, aby sa stanovenie vykonalo bezodkladne na alikvotnych castiach ¢ireho filtratu; ak nie,
nédoby by sa mali zazdtkovat.

Pozndmka

Extrakty, v ktorych sa ma urcit obsah béru: upravit pH medzi 4 a 6 koncentrovanym amoniakom (4.2).

Stanovenie

Stanovenie kazdej mikroziviny sa vykond na alikvotnych ¢astiach uvedenych v metéde pre kazda
jednotlivd mikrozivinu.

Ak je to potrebné, odstrdnit organické chelata¢né alebo komplexotvorné latky z alikvotnej Casti extraktu
pomocou metédy 9.3. V pripade stanovenia atémovou absorpénou spektrometriou nie je takéto
odstranenie potrebné.
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5.1

5.2

7.1

Metoda 9.2

Extrakcia mikroZivin rozpustnych vo vode

Predmet

Tato metdda definuje postup extrakcie vo vode rozpustnych foriem tychto mikrozivin: bér, kobalt, med,

Zelezo, mangén, molybdén a zinok. Cielom je urobit ¢o najmenej extrakcii a pouzit vzdy, ak je to mozné,
ten isty extrakt na stanovenie celkového obsahu kazdej z vyssie uvedenych mikrozivin.

Oblast pouZitia

Této metdda plati pre hnojivd ES uvedené v prilohe I E, ktoré obsahuji jednu alebo viac z tychto
mikrozivin: bor, kobalt, med, Zelezo, mangdn, molybdén a zinok. Vztahuje sa na kazdd mikrozZivinu,
ktorej deklarovany obsah je mensi alebo rovny 10 %.

Princip
Mikroziviny sa extrahuji pretrepanim hnojiva vo vode pri teplote 20 (£ 2) °C.

Pozndmka

Extrakcia je empirickd a moze, ale nemus{ byt kvantitativna.

Cinidl4
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) zmiesat s jednym objemovym dielom
vody.

Zariadenie
Rotacnd trepacka nastavend na priblizne 35 az 40 otdcok za mindtu
pH-meter

Pozndmka

Ak sa ma uréit obsah béru v extrakte, nepouzivat bérkremicité sklo. Kedze metdda zahfna var,
uprednostiiuje sa teflén alebo oxid kremicity. Dokladne sklo oplachnut, ak bolo umyvané v sapondtoch
obsahujiicich boritany.

Priprava vzorky

Pozri metodu 1.

Postup

Skiisobnd vzorka

Odobrat 2 az 10 gramov hnojiva v zdvislosti na deklarovanom obsahu prvku v produkte. Na ziskanie
kone¢ného roztoku sa vyuZije nasledujica tabulka; tento roztok bude po prislusnom zriedeni v meracom
rozsahu pre kazdd metddu. Vzorky by mali byt vdZené s presnostou na 1 mg.

Deklarovany obsah mikrozZivin v hnojive (%) <0,01 001-<5 | =25-10
Hmotnost skdsobnej vzorky g) 10 5 2
Hmotnost prvku vo vzorke (mg) 1 0,5-250 100 - 200
Objem extraktu V (ml) 250 500 500
Koncentrécia prvku v extrakte (mg/l) 4 1-500 200 - 400

Umiestnit skiiSobni vzorku do banky o objeme 250 alebo 500 ml (podla tabulky).
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7.2

7.3

4.1

4.2

Priprava roztoku

Do banky o objeme 250 ml pridat priblizne 200 ml vody alebo do banky o objeme 500 ml pridat 400
ml vody.

Banku dobre zazédtkovat. Silne pretrepat rukou, aby sa vzorka rozptylila a potom vlozit banku do
trepacky a pretrepavat 30 mint.

Doplnit na objem vodou a dokladne premiesat.
Priprava skiisobného roztoku

Thned filtrovat do €istej suchej banky. Banku zazdtkovat. Stanovenie vykonat ihned po filtracii.

Poznémka

Ak sa filtrdt postupne zakali, vykonat novi extrakciu podla 7.1 a 7.2 v banke o objeme V.. Filtrovat do
kalibrovanej banky o objeme W, ktord bola predtym vysusend a v ktorej je 5,00 ml zriedenej kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Zastavit filtrdciu presne vo chvili, ked je dosiahnutd kalibra¢énd znacka. Dokladne
premiesat.

Za tychto podmienok je hodnota V vo vyjadreni vysledkov:
V = Ve x W/(W - 5)

zriedenia vo vyjadreni vysledkov st funkciou tejto hodnoty V.

Stanovenie

Stanovenie kazdej mikroziviny sa vykond na alikvotnych castiach uvedenych v metdde pre kazda
jednotlivd mikrozivinu.

Ak je to potrebné, odstrdnit organické chelatacné alebo komplexotvorné litky z alikvotnej Casti extraktu
pomocou metédy 9.3. V pripade stanovenia atémovou absorpénou spektrometriou nie je takéto
odstranenie potrebné.

Metdda 9.3

Odstranenie organickych zlicenin z extraktov hnojiv

Predmet

Této metdda definuje postup odstranenia organickych zli¢enin z extraktov hnojiv.

Oblast pouzitia

Této metdda plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa vyzaduje
deklarovanie obsahu prvku spolu alebo rozpustného vo vode podla prilohy I E k tomuto nariadeniu.

Poznimka

Pritomnost malého mnozstva organickych litok bezne neovplyviiuje stanovenie pomocou atémovej
absorpénej spektrometrie.

Princip

Organické zliceniny st v alikvotnej Casti extraktu oxidované peroxidom vodika.
Cinidl4

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l

1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) zmiesat s 20 objemovymi dielmi vody.

Roztok peroxidu vodika (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml) bez obsahu mikroZivin
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4.1

4.2

4.3

Zariadenie

Elektrickd platnicka s reguldciou teploty.

Postup

Odobrat 25 ml roztoku extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo metddou 9.2 a naliat ho do kadicky
0 objeme 100 ml. V pripade metdédy 9.2 pridat 5 ml roztoku zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.1).
Potom pridat 5 ml roztoku peroxidu vodika (4.2). Prikryt hodinovym sklickom. Nechat oxidovat pri
izbovej teplote asi hodinu, postupne priviest do varu a polhodinu varit. V pripade potreby pridat dalsich
5 ml peroxidu vodika do roztoku hned ako vychladol. Potom povarit, aby sa odstrdnil nadbyto¢ny
peroxid vodika. Nechat vychladndt a kvantitativne preliat do volumetrickej banky o objeme 50 ml
a doplnit po objem. Ak je to potrebné, filtrovat.

Pri odbere alikvotnych casti a vypocte percenta mikrozivin v produkte by sa toto zriedenie malo
zohladnit.
Metéda 9.4

Stanovenie mikroZivin v extraktoch hnojiv atémovou absorp&nou spektrometriou
(vSeobecny postup)

Predmet

Tento dokument definuje vSeobecny postup stanovenia obsahu urcitych mikrozivin v extraktoch hnojiv
atémovou absorpénou spektrometriou.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu prvku celkom afalebo prvku rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Upravy tohto postupu pre rozne mikroZiviny st opisané podrobnejsie v metédach definovanych
osobitne pre kazdy prvok.

Pozndmka

spektrometriou.

Princip

Po pripadnej tiprave extraktu na zniZenie obsahu alebo odstranenie rusivych chemickych litok sa extrakt
zriedi tak, aby jeho koncentrdcia bola v optimdlnom intervale spektrometra pri vinovej dlzke vhodnej
pre stanovovant mikrozivinu.

Cinidl4

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l:

1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) zmiesat s 1 objemovym diclom vody.
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l:

1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) zmiesat s 20 objemovymi dielmi vody.

Roztoky soli lantdnu (10 g/l La)

Toto ¢inidlo sa pouziva pri stanoveni kobaltu, Zeleza, mangdnu a zinku. MoZe sa pripravit:

a) bud z oxidu lantanitého rozpustenim v kyseline chlorovodikovej (4.1). Vlozit 11,73 g oxidu
lantanitého (La,05) do 150 ml vody v jednej volumetrickej banke a pridat 120 ml 6 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Nechat rozpustat a potom doplnit na 1 liter vodou a dokladne zamiesat. Tento
roztok obsahuje priblizne 0,5 mol/l kyseliny chlorovodikovej
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4.4

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

b) alebo z roztokov chloridu, siranu alebo dusi¢nanu lantanitého. Rozpustit 26,7 g heptahydratu
chloridu lantanitého (LaCl;.7H,0) alebo 31,2 g hexahydritu dusi¢nanu lantanitého
(La(NO4);.6H,0 alebo 26,2 g nonahydritu siranu lantanitého (La,(SO,);.9H,0) v 150 ml vody
a potom pridat 85 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1). Nechat rozpustat a potom doliat vodou
na 1 liter. Dokladne premiesat. Tento roztok obsahuje priblizne 0,5 mol/l kyseliny chlorovodikove;.

Kalibracné roztoky

Ich priprava je popisand v jednotlivych metddach stanovenia pre kazdd mikrozZivinu osobitne.

Zariadenie

Spektrometer upraveny pre atémovi absorpciu so zdrojmi emitujicimi Ziarenie typické pre stanovované
mikroziviny.

Analytik musi dodrzat pokyny vyrobcu a poznat aparatiiru. Aparatdra musi umoznovat korekciu
pozadia tak, aby sa mohla kedykolvek pouzit (Co a Zn). Pouzitymi plynmi budd vzduch a acetylén.

Priprava vzorky na analyzu

Priprava roztokov extraktov stanovovanych mikroZivin

Pozri met6dy 9.1 afalebo 9.2 a ak je to primerané, aj 9.3.
Uprava skiisobného roztoku

Rozriedit alikvotnd cast extraktu ziskaného metédou 9.1, 9.2 alebo 9.3 vodou a kyselinou
chlorovodikovou (4.1) alebo (4.2) tak, aby sa ziskal konecny roztok na meranie, o koncentrécii
stanovovaného prvku, ktord je primerand pouzitému kalibra¢nému intervalu (7.2) a koncentracii
kyseliny chlorovodikovej asponi 0,5 mol/l a nie viac ako 2,5 mol/l. Tento tikon si moze vyZadovat jedno
alebo viac po sebe nasledujicich zrieden.

Zobrat alikvotni ¢ast konecného roztoku ziskaného rozriedenim extraktu. Nech a) je jeho objem v ml.
Vyliat ho do volumetrickej banky o objeme 100 ml. Pri stanoveni obsahu kobaltu, Zeleza, manganu alebo
zinku pridat 10 ml roztoku soli lantdnu (4.3). Doplnit na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny
chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat. Toto je konecny roztok urceny na meranie. Oznacit
koeficient zriedenia ako D.

Postup
Priprava slepého roztoku

Pripravit slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie a vynechajiic iba skisobni vzorku
hnojiva.

Priprava kalibraénych roztokov

Z pracovného kalibracného roztoku pripraveného s pouzitim metddy zadanej pre kazdi jednotlivi
mikrozZivinu pripravit do volumetrickych baniek o objeme 100 ml sadu asponn piatich kalibracnych
roztokov narastajicej koncentracie v idedlnom intervale merania spektrometrom. V pripade potreby
upravit koncentraciu kyseliny chlorovodikovej tak, aby bola ¢o najblizsie ku koncentracii v zriedenom
skiSobnom roztoku (6.2). V pripade stanovenia kobaltu, Zeleza, mangénu alebo zinku pridat 10 ml
rovnakého roztoku soli lantdnu (4.3) ktory sa pouzil v 6.2. Doliat na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny
chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat.

Stanovenie
Pripravit spektrometer (5) na stanovenie a nastavit vinovii dizku zadand v metéde prislusnej mikroziviny.

Potom postupne tri razy nastriekat kalibracné roztoky (7.2), skiisobny roztok (6.2) a slepy roztok (7.1),
zaznamenat kazdy vysledok a pristroj premyt destilovanou vodou vzdy medzi jednotlivymi striekaniami.

Naniest kalibra¢nti krivku pomocou priemernych vysledkov kazdého kalibra¢ného roztoku (7.2) na osi
y a prislusnej koncentréicie zodpovedajiiceho prvku vyjadrenej v pg/ml na osi x.

Urcit koncentraciu prislusnej mikroZiviny v skiisobnej vzorke x, (6.2) a slepom roztoku x,, (7.1) podla
kalibracnej krivky, vyjadriac ich v pg/ml.
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4.1

Vyjadrenie vysledkov

Percento mikroziviny E v hnojive sa rovna:

E (%) = [(x,~x,) * V < D]/(M x 10")
Ak sa pouzila met6da 9.3:
E (%) = [(x,~x,) * V x 2D]/(M x 10")
kde
E je obsah stanovovaného prvku vyjadreny ako percentd z hnojiva;
X, je koncentrécia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,
x, je koncentrdcia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,
V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,
D je koeficient zodpovedajici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost skiiSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo 9.2 v gramoch.
Vypocet koeficientu zriedenia D:

Ak al, a2, a3,...... ,ai a a st alikvotné ¢astia v1, v2, v3,...... , via 100 st objemy v ml zodpovedajice
ich prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D rovnd:

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

Metdda 9.5

Stanovenie béru v extraktoch hnojiv spektrometriou s azometinom H

Predmet

Této metdda popisuje postup stanovenia béru v extraktoch hnojiv.

Oblast pouZitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu boru celkom afalebo béru rozpustného vo vode v prilohe I k tomuto nariadeniu.

PrincipV

roztoku azometinu H tvoria boritanové iony nazlto sfarbeny komplex, ktorého koncentrécia sa stanovi
molekuldrnou absorp¢nou spektrometriou pri 410 nm. Rusivé iony st maskované pomocou EDTA.

Cinidl4

Tlmivy roztok EDTA

Do volumetrickej banky o objeme 500 ml s obsahom 300 ml vody dat:
— 75 g octanu aménneho (NH,OOCCH,);

— 10 g dvojsodnej soli kyseliny etyléndiamintetraoctovej (Na,EDTA);
— 40 ml kyseliny octovej (CH;COOH, d,, = 1,05 g/ml).

Doplnit vodou na objem a dokladne zamiesat. Hodnota pH roztoku, kontrolovand sklenou elektrédou,
musi byt 4,8 £ 0,1.
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7.2

7.3

7.4

Roztok azometinu H

Do volumetrickej banky o objeme 200 ml dat:
— 10 ml tlmivého roztoku (4.1)

— 400 mg azometinu H (C,,H,;,NNaO,S,) a
— 2 g kyseliny absorbovej (C4HgOy).

— Doplnit vodou na objem a dokladne zamie3at. Nepripravovat velké mnozstvd tohto ¢inidla, pretoze
je stabilné iba niekolko dni.

Kalibracné roztoky béru
Zéasobny roztok béru (100 pg/ml)

Rozpustit 0,5719 g kyseliny boritej (H,BO5) vo vode vo volumetrickej banke, ktord mé objem 1 000 ml.
Doplnit na objem vodou a dokladne premiesat. Preliat do plastovej flase a uskladnit v chladnicke.

Pracovny roztok béru (10 pg/ml)

Naliat 50 ml zdsobného roztoku (4.3.1) do 500 ml volumetrickej banky. Doliat vodou po objem
a dokladne premiesat.

Aparatdra

Spektrometer upraveny pre molekulovi absorpciu s komorami s 10 mm optickou cestou a nastavené
na vlnovd dlzku 410 nm.

Priprava vzorky na analyzu

Priprava roztoku boru

Pozri met6dy 9.1 afalebo 9.2 a ak je to primerané, aj 9.3.
Priprava skiisobného roztoku

Rozriedit alikvotn ¢ast extraktu (6.1) tak, aby sa dosiahla koncentracia boru uvedend v 7.2. Mozu byt
potrebné dve po sebe nasledujtice zriedenia. Oznacit koeficient zriedenia ako D.

Priprava korekcného roztoku
Ak je skasobny roztok (6.2) sfarbeny, pripravit zodpovedajici korekény roztok umiestnenim ml

skisobného roztoku (6.2), 5 ml tlmiaceho roztoku EDTA (4.1) a 5 ml vody do plastovej banky a dokladne
ho premiesat.

Postup

Priprava slepého roztoku

Pripravit slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie a vynechat pritom iba skiisobnii vzorku
hnojiva.

Priprava kalibracnych roztokov
Preliat 0, 5, 10, 15, 20 a 25 ml pracovného kalibra¢ného roztoku (4.3.3) do sady volumetrickych baniek

o objeme 100 ml. Doliat vodou na 100 ml a dokladne zamiesat. Tieto roztoky obsahuji od 0 po 2,5
pg/ml béru.

Vytvdranie farby

Preliat 5 ml kalibra¢nych roztokov (7.2), skiisobnych roztokov (6.2) a slepého roztoku (7.1) do sady flias
z plastu. Pridat 5 ml tlmiaceho roztoku EDTA (4.1). Pridat 5 ml roztoku azometinu H (4.2).

Dokladne zamiesat a nechat, aby sa vytvorila farba v tme v priebehu 2 ¥4 az troch hodin.

Stanovenie

Merat absorbanciu roztokov ziskanych v 7.3 a pripadne korekéného roztoku (6.3) voci vode pri vinovej
dlzke 410 nm. Pred kazdym novym od¢itanim vysledkov oplachnut komory vodou.
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4.1

4.2

Vyjadrenie vysledkov

Naniest kalibracnd krivku koncentracie kalibra¢nych roztokov (7.2) na osi x a absorbanciu dant
spektrometrom (7.4) na osi y.

Odcitat na kalibra¢nej krivke koncentraciu boru v slepom roztoku (7.1), jeho koncentraciu v skisobnom
roztoku (6.2) a ak je skaSobny roztok sfarbeny, skorigovani koncentraciu skisobného roztoku. Pre
vypocet poslednej z nich odrdtat absorbanciu korekéného roztoku (6.3) od absorbancie skisobného
roztoku (6.2) a urcit skorigovant koncentraciu skisobného roztoku. Zapisat koncentraciu skisobného
roztoku (6.2) s alebo bez korekcie, X(x) a slepého roztoku (xy).

Percento boru v hnojive sa urci takto:

B% = [(x,~x,) x V x D]J(Mx 10%)
Ak sa pouzila metéda 9.3:
B% =[(x,~x,) x V x 2D]/(M x 10")
kde
B je obsah boru vyjadreny ako percentd z hnojiva;
X, je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) s alebo bez korekcie v pg/ml,
x, je koncentrdcia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,
V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,
D je koeficient zodpovedajici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a
M je hmotnost skiiSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo 9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D:Ak al a a2 st za sebou nasledujice alikvotné ¢asti a v1 a v2 st objemy
zodpovedajice ich prislusnym zriedeniam, tak koeficient zriedenia D bude rovny:

D = (Vl/al) x (v2/a2)

Metdda 9.6

Stanovenie kobaltu v extraktoch hnojiv atémovou absorpénou spektrometriou

Predmet

Tdto metdda opisuje postup stanovenia kobaltu v extraktoch hnojiv.

Rozsah platnosti

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu kobaltu celkom afalebo kobaltu rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto
nariadeniu.

Princip

Po vhodnej tiprave a zriedeni extraktov sa obsah kobaltu stanovi atomovou absorpénou spektrometriou.
Cinidld

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Pozri metdda 9.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 moly/l
Pozri met6da 9.4, (4.2).
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4.3

4.4

4.4.1

4.4.2

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Roztoky soli lantdnu (10 g/l La)

Pozri metdda 9.4, (4.3).

Kalibraéné roztoky kobaltu

Zéasobny roztok kobaltu (1 000 ug/ml)

Rozpustit 1 g kobaltu navdzeny s presnostou na 0,1 mg v kadicke o objeme 250 ml, pridat 25 ml 6 mol/l
kyseliny chlorovodikovej (4.1) a zohrievat na platnicke az kym kobalt nie je dplne rozpusteny. Po
vychladnut{ kvantitativne preliat do volumetrickej banky o objeme 1 000 ml. Doplnit na objem vodou
a dokladne premiesat.

Pracovny roztok kobaltu (100 pg/ml)

Naliat 10 ml zdsobného roztoku (4.4.1) do volumetrickej banky o objeme 100 ml. Doliat na objem 0,5
mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat.

Aparatdra

Atémovy absorpény spektrometer: pozri metdda 9.4, (5). Pristroj musi byt vybaveny zdrojom lacov
charakteristickych pre kobalt (240,7 nm). Spektrometer musi umoznovat vykonanie korekcie pozadia.

Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu kobaltu

Pozri met6dy 9.1 afalebo 9.2 a, ak je to primerané, aj 9.3.

Priprava skiisobného roztoku

Pozri metdda 9.4, (6.2). Skdsobny roztok musi obsahovat 10 % (objem/objem) roztoku soli lantdnu (4.3).
Postup

Priprava slepého roztoku

Pozri metddu 9.4, (7.1). Skasobny roztok musi obsahovat 10 % (objem/objem) roztoku soli lantdnu
pouzitého v 6.2.

Priprava kalibracnych roztokov

Pozri metddu 9.4 (7.2)

Aby sa docielil optimélny interval stanovenia 0 az 5 pg/ml kobaltu, preliat 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 a 5 ml
pracovného kalibra¢ného roztoku (4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. Ak je to potrebné,
upravit koncentrdciu kyseliny chlorovodikovej co najblizsie k hodnote dosahovanej skiisobnym
roztokom. Pridat do kazdej banky 10 ml roztoku soli lantdnu pouzitého v 6.2. Doliat na 100 ml 0,5 mol/l
roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamiesat. Tieto roztoky obsahujii od 0; 0,5; 1; 2;
3; 4 resp. 5 pg/ml kobaltu.

Stanovenie

Pozri metodu 9.4 (7.3). Pripravit spektrometer na meranie pri vinovej dfzke 240,7 nm.
Vyjadrenie vysledkov
Pozri met6du 9.4, (8).
Percento kobaltu v hnojive sa ur¢{ takto:
Co% = [(x-x,) x V x DJ/(Mx 10%)
Ak sa pouzila metoda 9.3:

Co% = [(x~x,) x V x 2D]/(M x 10")
kde

Co je obsah kobaltu vyjadreny ako percentd z hnojiva;
X, je koncentrdcia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

xy, je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pug/ml,
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.4.1

4.4.2

6.1

V je objem extraktu ziskaného metddou 9.1 alebo 9.2 v ml,
D je koeficient zodpovedajici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a
M je hmotnost skisobnej vzorky odobratej podla metddy 9.1 alebo 9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,...... ,ai a a st alikvotné astia vl, v2,v3,...... ,via 100
st objemy v ml zodpovedajtce ich prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metoda 9.7

Stanovenie medi v extraktoch hnojiv atomovou absorpénou spektrometriou

Predmet
Tato metdda popisuje postup stanovenia medi v extraktoch hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu medi celkom afalebo medi rozpustnej vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Po vhodnej tprave a zrieden{ extraktov sa obsah medi stanovi atémovou absorp¢nou spektrometriou.
Cinidl4

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Pozri metoda 9.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Pozri metoda 9.4, (4.2).

Roztok peroxidu vodika (30 % H,0, d,, = 1,11 g/ml), neobsahujiici mikroziviny
Kalibraéné roztoky medi

Zasobny roztok medi (1 000 pg/ml)

Rozpustit 1 ¢ medi navdZeny s presnostou na 0,1 mg v 250 ml kadicke, pridat 25 ml 6 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.1) a 5 ml roztoku peroxidu vodika (4.3) a zohrievat na platnicke az kym med nie je
Uplne rozpustend. Po vychladnuti kvantitativne preliat do 1 000 ml volumetrickej banky. Doplnit
na objem vodou a dokladne premiesat.

Pracovny roztok medi (100 pg/ml)

Naliat 20 ml zdsobného roztoku (4.4.1) do 200 ml volumetrickej banky. Doliat na objem 0,5 mol/l
roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat.

Aparatira

Spektrometer vybaveny pre atomovi absorpciu: pozri metoédu 9.4, (5). Pristroj musi byt vybaveny
zdrojom lacov charakteristickych pre med (324,8 nm).
Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu medi

Pozri metddy 9.1 afalebo 9.2 a, ak je to primerané, aj 9.3.
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6.2

7.1

7.2

7.3

Priprava skiisobného roztoku

Pozri metddu 9.4, (6.2).

Postup

Priprava slepého roztoku

Pozri metddu 9.4, (7.1).

Priprava kalibracnych roztokov
Pozri metddu 9.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimalneho intervalu stanovenia 0 az 5 pg/ml medi preliat 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 a 5 ml
pracovného kalibra¢ného roztoku (4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. Ak je to potrebné,
upravit koncentrdciu kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie k hodnote dosahovanej skisobnym
roztokom (6.2). Doliat na 100 ml 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne
zamie$at. Tieto roztoky obsahuji od 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml medi.

Stanovenie

Pozri metédu 9.4 (7.3). Pripravit spektrometer (5) na meranie pri vinovej dizke 324,8 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri met6du 9.4, (8).

Percento medi v hnojive sa urci takto:

Cu% = [(x~x,) xV x D]j(M x 10")

Ak sa pouzila metdda 9.3:

Cu% = [(x-x,) x V x 2D]/(M x 10")
kde

Cu je obsah medi vyjadreny ako percentd z hnojiva;

X, je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

X, je koncentrécia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metddou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajtici zriedeniu vykonanému podfa 6.2 a

M je hmotnost skiisobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo 9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a sti alikvotné Casti a v1, v2, v3,..., via 100 st
objemy v ml zodpovedajiice ich prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metdda 9.8
Stanovenie Zeleza v extraktoch hnojiv atémovou absorpénou spektrometriou

Predmet

Tato metdda popisuje postup stanovenia Zeleza v extraktoch hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu Zeleza celkom a/alebo Zeleza rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.
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3. Princip

Po vhodnej Gprave a zriedeni extraktov sa obsah Zeleza stanovi atomovou absorp¢nou spektrometriou.

4, Cinidl4
4.1 Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metddu 9.4, (4.1).

4.2 Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l

Pozri metodu 9.4, (4.2).

43 Roztok peroxidu vodika (30 % H,0, d,, = 1,11 g/ml), neobsahujiici mikroziviny

4.4 Roztoky soli lantdnu (10 g/ La)

Pozri metodu 9.4, (4.3).

4.5 Kalibracné roztoky Zeleza

451 Zésobny roztok Zeleza (1 000 pg/ml)

Rozpustit 1 g Zelezného drotu navdzeného s presnostou na 0,1 mg v kadicke o objeme 500 ml, pridat
200 ml 6 mol[l kyseliny chlorovodikovej (4.1) a 15 ml roztoku peroxidu vodika (4.3). Zohrievat
na platnicke az kym Zelezo nie je tiplne rozpustené. Po vychladnuti kvantitativne preliat do volumetrickej
banky o objeme 1 000 ml. Doplnit na objem vodou a dokladne premiesat.

4.5.2 Pracovny roztok Zeleza (100 pg/ml)

Naliat 20 ml zdsobného roztoku (4.5.1) do volumetrickej banky o objeme 200 ml. Doliat na objem 0,5
mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat.

5. Aparatira

Atémovy absorpény spektrometer: pozri metddu 9.4, (5). Pristroj musi byt vybaveny zdrojom licov
charakteristickych pre zZelezo (248,3 nm).

6. Priprava vzorky na analyzu

6.1 Roztok extraktu Zeleza

Pozri metédy 9.1 afalebo 9.2 a, ak je to primerané, aj 9.3.

6.2 Priprava skiiSobného roztoku

Pozri metédu 9.4, (6.2). Skasobny roztok musi obsahovat 10 % (objem/objem) roztoku soli lantinu.

7. Postup

7.1 Priprava slepého roztoku
Pozri metdda 9.4, (7.1). Skasobny roztok musi obsahovat 10 % (objem/objem) roztoku soli lantanu
pouzitého v 6.2.

7.2 Priprava kalibracnych roztokov
Pozri metédu 9.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimélneho intervalu stanovenia 0 az 10 pg/ml Zeleza preliat 0, 2, 4, 6, 8 resp. 10 ml
pracovného kalibracného roztoku (4.5.2) do sady 100 ml volumetrickych banick. V pripade potreby
upravit koncentraciu kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie k hodnote dosahovanej skiisobnym
roztokom. Pridat do kazdej banky 10 ml roztoku soli lantdnu pouzitého v 6.2. Doliat na objem 0,5 mol/l
roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamiesat. Tieto roztoky obsahujii od 0, 2, 4, 6, 8
resp. 10 pg/ml Zeleza.

7.3 Stanovenie

Pozri metédu 9.4 (7.3). Pripravit spektrometer na meranie pri vinovej dfzke 248,3 nm.
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8. Vyjadrenie vysledkov
Pozri metddu 9.4, (8).

Percento Zeleza v hnojive sa ur¢{ takto:
Fe% = [(xx,) xV x D]/(M x 10")
Ak sa pouzila metdéda 9.3:
Fe% = [(x~x,) x V x 2D]/(M x 10)
kde
Fe je obsah Zeleza vyjadreny ako percentd z hnojiva;
X, je koncentrdcia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,
xy, je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pug/ml,
V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,
D je koeficient zodpovedajici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost skisobnej vzorky odobratej podla met6dy 9.1 alebo 9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné Casti a v1, v2, v3,..., via 100 st
objemy v ml zodpovedajtice ich prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metdda 9.9

Stanovenie mangdnu v extraktoch hnojiv atémovou absorpénou spektrometriou

1. Predmet

Této metdda popisuje postup stanovenia mangédnu v extraktoch hnojiv.

2. Oblast pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu mangénu celkom afalebo mangdnu rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto

nariadeniu.

3. Princip
Po vhodnej tprave a zriedeni extraktov sa obsah mangdnu stanovi atémovou absorpénou
spektrometriou.

4, Cinidld

4.1 Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCl), priblizne 6 mol/l

Pozri metddu 9.4, (4.1).

4.2 Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l

Pozri metddu 9.4, (4.2).

4.3 Roztoky soli lantdnu (10 g/l La)
Pozri metddu 9.4, (4.3).
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4.4

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Kalibraéné roztoky mangdnu

Zasobny roztok mangdnu (1 000 pg/ml)

Rozpustit 1 g mangdnu navdzeného s presnostou na 0,1 mg v kadicke o objeme 250 ml a pridat 25 ml
6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1). Zohrievat na platnicke az kym mangan nie je tplne rozpusteny.
Po vychladnuti kvantitativne preliat do volumetrickej banky o objeme 1 000 ml. Doplnit na objem vodou
a dokladne premiesat.

Pracovny roztok mangdnu (100 pg/ml)
Vo volumetrickej banke o objeme 200 ml zriedit 20 ml zdsobného roztoku (4.4.1) doliatim na objem

0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat.

Aparatdra

Atémovy absorpény spektrometer: pozri metddu 9.4, (5). Pristroj musi byt vybaveny zdrojom lacov
charakteristickych pre mangédn (279,6 nm).

Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu mangdnu

Pozri met6dy 9.1 afalebo 9.2 a, ak je to primerané, aj 9.3.

Priprava skiiSobného roztoku

Pozri metddu 9.4, (6.2). Skiisobny roztok musi obsahovat 10 % objemovych roztoku soli lantanu (4.3).

Postup

Priprava slepého roztoku

Pozri metédu 9.4, (7.1). Skasobny roztok musi obsahovat 10 % objemovych roztoku soli lantdnu
pouzitého v 6.2.

Priprava kalibracnych roztokov
Pozri metédu 9.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimalneho intervalu stanovenia 0 az 5 pg/ml mangdnu preliat 0; 0,5; 1, 2, 3, 4 resp.
5 ml pracovného kalibra¢ného roztoku (4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade potreby
upravit koncentriciu kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie k hodnote dosahovanej skiisobnym
roztokom. Pridat do kazdej banky 10 ml roztoku soli lanténu pouzitého v 6.2. Doliat na 100 ml s 0,5
mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamiesat. Tieto roztoky obsahujii od 0; 0,5;
1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml manganu.

Stanovenie

Pozri metédu 9.4 (7.3). Pripravit spektrometer (5) na meranie pri vinovej dfzke 279,6 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metédu 9.4, (8).

Percento mangénu v hnojive sa urci takto:
4

Mn % = [(x—x,) * V * D]/(M x 10°)
Ak sa pouzila met6da 9.3:

Mn % = [(x-x,) x V x 2D]/(M x 10°)
kde
Mn je obsah mangdnu vyjadreny ako percentd z hnojiva;
X, je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

X, je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,
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4.1

4.2

43

4.4

4.5

4.6

4.7

D je koeficient zodpovedajici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost skiiSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo 9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné ¢asti a v1, v2, v3,..., via 100 st
objemy v ml zodpovedajtice ich prislusnym zriedeniam, tak koeficient zriedenia D bude rovny:

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

Met6éda 9.10

Stanovenie molybdénu v extraktoch hnojiv spektrometriou komplexu s tiokyandtom aménnym

Predmet

Této metdda popisuje postup stanovenia molybdénu v extraktoch hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu molybdénu celkom afalebo molybdénu rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto
nariadeniu.

Princip

Molybdén (V) tvori komplex [MoO(SCN);] — v kyslom prostredi s i6nmi SCN-.

Tento komplex sa extrahuje n-butylacetdtom. Také rusiace i6ny ako Zelezo zostdvaji vo vodnej faze.
Zltooranzové farba sa stanovi molekuldrnou absorpénou spektrometriou pri 470 nm.

Cinidl4

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Pozri metddu 9.4, (4.1).

Roztok medi (70 mgfl) v 1,5 mol/l kyseline chlorovodikovej (HC)

Rozpustit 275 mg siranu mednatého (CuSO,.5H,0) navizeného s presnostou 0,1 mg v 250 ml roztoku
6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1) vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml. Doliat na objem
vodou a dokladne premiesat.

Roztok kyseliny askorbovej (50 gfl)
Rozpustit 50 g kyseliny askorbovej (C;HgO,) vo vode vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml. Doliat

na objem vodou, dokladne premiesat a dat do chladnicky.

n-butylacetdt

Roztok tiokyandtu amdnneho, 0,2 mol/l

Rozpustit 15,224 ¢ NH,SCN vo vode vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml. Doliat na objem
vodou, dokladne premiesat a uskladnit v tmavej flasi.

Roztok chloridu cinatého

Tento roztok musi byt dokonale ¢iry a pripraveny bezprostredne pred pouzitim. Musi sa pouzit velmi
¢isty chlorid cinaty, lebo inak roztok nebude ¢iry.

Na pripravu 100 ml roztoku rozpustit t g SnCl,.2H,0 v 35 ml roztoku 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej
(4.1). Pridat 10 ml roztoku medi (4.2). Doliat na objem vodu a dokladne premiesat.

Kalibracné roztoky molybdénu

Zasobny roztok molybdénu (500 pg/ml)

Vo volumentrickej banke o objeme 1000 ml rozpustit 0,920 g molybdénanu amoénneho
(NH,)¢Mo,0,,.4H,0 navézeného s presnostou na 0,1 mg v 6 mol/l kyseline chlorovodikovej (4.1).
Doplnit na objem tymto roztokom a dokladne premiesat.
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4.7.2

4.7.3

5.1

5.2

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Prechodny roztok molybdénu (25 pg/ml)

Naliat 25 ml zdsobného roztoku (4.7.1) do volumetrickej banky o objeme 500 ml. Doliat na objem 6
mol/l kyselinou chlorovodikovou (4.1) a dokladne premiesat.

Pracovny roztok molybdénu (2,5 pg/ml)

Naliat 10 ml prechodného roztoku (4.7.2) do volumetrickej banky o objeme 100 ml. Doliat na objem
6 mol/l kyselinou chlorovodikovou (4.1) a dokladne premiesat.

Aparatdra

Spektrometer upraveny na molekuldrnu absorpciu s komorami s 20 mm optickej drahy a nastavené
na vlnova dlzku 470 nm.

Deliace nélevky o objeme 200 alebo 250 ml

Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu molybdénu

Pozri met6dy 9.1 afalebo 9.2 a ak je to primerané, aj 9.3.
Priprava skiiSobného roztoku

Rozriedit alikvotnd ¢ast extraktu (6.1) s roztokom 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1) tak, aby sa
dosiahla primerand koncentracia molybdénu. Oznacit koeficient zriedenia ako D.

Odobrat alikvotnd Cast a z roztoku extraktu obsahujiicu 1 az 12 pg molybdénu a naliat ju do deliacej
nalevky (5.2). Doliat na 50 ml roztokom 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1).

Postup
Priprava slepého roztoku

Pripravit slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie a vynechat pritom iba skiisobni vzorku
hnojiva.

Priprava kalibracnych roztokov

Pripravit sadu aspon Siestich kalibra¢nych roztokov s narastajiicou koncentraciou zodpovedajicich
idedlnemu intervalu odozvy spektrometra.

Na dosiahnutie optimdlneho intervalu 0 az 12,5 pg/ml molybdénu preliat 0, 1, 2, 3, 4 resp. 5 ml
pracovného kalibra¢ného roztoku (4.7.3) do deliacich néleviek (5.2). Doliat na 50 mlso 6 mol/l kyselinou
chlorovodikovou (4.1). Deliace nalevky obsahuja 0; 2,5; 5; 7,5; 10 resp. 12,5 pg/ml molybdénu.
Tvorba a separovanie komplexu

Do kazdej z deliacich néleviek (6.2, 7.1 a 7.2) pridat v nasledujiicom poradi:

— 10 ml roztoku medi (4.2),

— 20 ml roztoku kyseliny askorbovej (4.3),

dokladne premiesat a akat dve az tri mindty a potom pridat

— 10 ml n-butylacetdtu (4.4) pomocou presnej pipety,

— 20 ml roztoku tiokyandtu (4.5),

pretrepavat jednu mindtu, aby sa extrahoval komplex do organickej fizy; nechat vyzrdzat; po separacii
oboch fiz vyliat celd vodna fizu a potom organickt fizu premyt s

— 10 ml roztoku chloridu cinatého (4.6).

Pretrepdvat jednu minttu. Nechat vyzrdzat a vyliat celd vodnt fizu. Nahromadit organickd fizu
v skiimavke; to umozni pozbierat kvapky vody v suspenzii.
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4.1

Stanovenie

Merat absorbancie roztokov ziskanych v 7.3 pri vinovej dizke 470 nm pomocou kalibracného roztoku
s 0 pg/ml molybdénu (7.2) ako referen¢ného roztoku.

Vyjadrenie vysledkov
Nakreslit kalibracnd krivku nanesenim zodpovedajicich hmotnosti molybdénu v kalibra¢nych
roztokoch (7.2) vyjadrenych v pg na osi x a zodpovedajiicich hodnét absorbancii (7.4) od¢itanych

zo spektrometra na osi y.

Z tejto krivky urcit hmotnost molybdénu v skiisobnom roztoku (6.2) a v slepom roztoku (7.1) a oznacit
ich x,, resp. x.

Percento molybdénu v hnojive je:
Mo % = [(x-x,) x V/a x D]/(M x 10")
Ak sa pouzila metdda 9.3:
Mo % = [(x-x,) x Vfa x 2D]/(M x 10")
kde
Mo je mnozstvo molybdénu vyjadreny ako percentd z hnojiva,
a je objem alikvotnej Casti odobratej z posledného zriedeného roztoku (6.2) v ml,
X, je hmotnost Mo v skisobnom roztoku (6.2) v pg,

xp, je hmotnost Mo v slepom roztoku (7.1), ktord zodpovedd objemu a alikvotnej Casti skiiSobného
roztoku (6.2) v pg,

V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,
D je koeficient zodpovedajici zriedeniu vykonanému v 6.2 a
M je hmotnost sktisobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo 9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al a a2 st za sebou nasledujiice alikvotné Casti a v1 a v2 st objemy
zodpovedajtce ich prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Metdda 9.11

Stanovenie zinku v extraktoch hnojiv atémovou absorpénou spektrometriou

Predmet

Této metdda popisuje postup stanovenia zinku v extraktoch hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu zinku celkom afalebo kobaltu rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Po vhodnej tprave a zriedeni extraktov sa obsah zinku stanovi atdmovou absorpénou spektrometriou.
Cinidld
Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Pozri metddu 9.4, (4.1).
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4.4.1

4.4.2

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l

Pozri metdu 9.4, (4.2).

Roztoky soli lantdnu (10 g/l La)

Pozri metodu 9.4, (4.3).

Kalibracné roztoky zinku

Zasobny roztok zinku (1 000 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml rozpustit 1 g zinkového prasku alebo vlociek navazeny
s presnostou na 0,1 mg v 25 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1). Ked je zinok dplne rozpusteny,
doplnit na objem vodou a dokladne premiesat.

Pracovny roztok zinku (100 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 200 ml rozriedit 20 ml zdsobného roztoku (4.4.1) s 0,5 mol/l
roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2). Doliat na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej
(4.2) a dokladne premiesat.

Aparatdra

Atémovy absorpény spektrometer: pozri metddu 9.4, (5). Pristroj musi byt vybaveny zdrojom lacov
charakteristickych pre zinok (213,8 nm). Spektrometer musi umoznit vykonat korekciu pozadia.

Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu zinku

Pozri met6dy 9.1 afalebo 9.2 a ak je to primerané, aj 9.3.

Priprava skiiSobného roztoku

Pozri metddu 9.4, (6.2). Skasobny roztok musi obsahovat 10 % objemovych roztoku soli lantdnu (4.3).

Postup

Priprava slepého roztoku

Pozri metdda 9.4, (7.1). SkaSobny roztok musi obsahovat 10 % objemovych roztoku soli lantdnu
pouzitého v 6.2.

Priprava kalibracnych roztokov
Pozri metodu 9.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimélneho intervalu stanovenia 0 az 5 pg/ml zinku preliat 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 a 5 ml
pracovného kalibratného roztoku (4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade potreby
upravit koncentraciu kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie k hodnote dosahovanej skiisobnym
roztokom. Do kazdej banky pridat 10 ml roztoku soli lantdnu pouzitého v 6.2. Doliat na 100 ml 0,5
mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamiesat. Tieto roztoky obsahujii od 0; 0,5;
1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml zinku.

Stanovenie

Pozri metédu 9.4 (7.3). Pripravit spektrometer (5) na meranie pri vinovej dfzke 213,8 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metédu 9.4, (8).

Percento zinku v hnojive sa ur¢i takto:
4
Zn% = [(x-x,) x V x D]J(M x 107)
Ak sa pouzila metéda 9.3:

Zn% = [(x~x,) x V x 2D]/(M x 10°)
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kde

Zn je mno6stvo zinku vyjadrené ako percentd z hnojiva;

X, je koncentrdcia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

X, je koncentrécia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajtici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost skiisobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo 9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné Casti a v1, v2, v3,..., via 100 st
objemy v ml zodpovedajtice ich prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metddy 10

MikrozZiviny v koncentriciich vyssich ako 10 %
Metdda 10.1
Extrakcia mikroZivin spolu
Predmet

Téato metdda definuje postup extrakcie nasledujiicich mikrozivin: bor celkom, kobalt celkom, med
celkom, Zelezo celkom, mangan celkom, molybdén celkom a zinok celkom. Cielom je urobit ¢o najmene;j
extrakcii a vzdy, ked je to mozné, pouzit ten isty extrakt na stanovenie celkového obsahu kazdej
z uvedenych mikrozivin.

Oblast pouzitia

Této metdda sa tyka hnojiv spolocenstva uvedené v prilohe I E k tomuto nariadeniu obsahujicich jednu
alebo viac z nasledujiicich mikrozivin: bér, kobalt, med, Zelezo, mangdn, molybdén a zinok. Vztahuje
sa na kazdd mikrozZivinu, ktorej deklarovany obsah je vacsi ako 10 %.

Princip

Rozpustenie varom v zriedenej kyseline chlorovodikovej.

Poznidmka

Extrakcia je empirickd a nemusi byt kvantitativna, ¢o zdvisi od produktu alebo inych zloziek hnojiva.
Najmi v pripade niektorych oxidov mangdnu moze byt extrahované mnozstvo podstatne mensie ako
celkovy obsah mangdnu v produkte. Vyrobcovia hnojiv zodpovedaji za zabezpecenie toho, aby
deklarovany obsah skuto¢ne zodpovedal mnozstvu extrahovanému za podmienok prislichajicich
metdde.

Cinidl
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Zmie$at 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) s 1 objemovym dielom vody.

Koncentrovany roztok amoniaku (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml)

Zariadenie

Elektrickd hortica platnicka s nastavitelnou teplotou
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pH-meter

Pozndmka

Ak sa md urcit obsah béru v extrakte, nepouzivat bérkremicité sklo. Kedze metdda zahfiia var,
uprednostiiuje sa teflén alebo oxid kremicity. Sklo dokladne opldchnut, ak bolo umyvané v saponatoch
obsahujtcich boritany.

Priprava vzorky

Pozri metodu 1.

Postup

Skisobnd vzorka

Odobrat 1 az 2 gramy hnojiva, podla deklarovaného obsahu prvku v produkte. Na ziskanie kone¢ného
roztoku sa vyuZije nasledujtica tabulka; tento roztok bude po prislusnom zriedeni v meracom rozsahu
pre kazdd metédu. Vzorky by mali byt vdzené s presnostou na 1 mg.

Deklarovany obsah mikrozZivin v hnojive (%) >10<25 > 25
Hmotnost skasobnej vzorky g) 2 1
Hmotnost prvku vo vzorke (mg) >200 < 500 > 250
Objem extraktu V (ml) 250 500
Koncentricia prvku v extrakte (mg/l) > 400 <1000 > 500

Umiestnit skiiSobnti vzorku do kadicky, ktorej objem je 250 ml.

Priprava roztoku

V pripade potreby navlhéit vzorku trochou vody, pridat opatrne 10 ml zriedenej kyseliny
chlorovodikovej (4.1) na gram hnojiva, po malych mnoZstvich a potom pridat priblizne 50 ml vody.
Zakryt kadicku hodinovym sklickom a miesat. Uviest do varu na horticej platnicke a udrzat ho pocas 30
mindt. Nechat ochladit, obcas zamiesat. Kvantitativne preliat do volumetrickej banky, ktorej objem je
500 ml. Doplnif na objem vodou a dokladne premiesat. Prefiltrovat cez suchy filter do suchej nadoby.
Odstranit pociato¢nt Cast. Extrakt musi byt dokonale Ciry.

Odportca sa, aby sa stanovenie vykonalo bezodkladne na alikvotnych castiach ¢ireho filtratu; ak nie,
nadoby by sa mali zazdtkovat.

Pozndmka

Extrakty, v ktorych sa mé urcit obsah béru: upravit pH medzi 4 a 6 koncentrovanym amoniakom (4.2).

Stanovenie

Stanovenie kazdej mikroZiviny sa vykond na alikvotnych castiach uvedenych v metéde pre kazdd
jednotlivii mikroZivinu.

Metddy 10.5,10.6, 10.7, 10.9 a 10.10 sa nemozu pouZit na stanovenie prvkov pritomnych v cheldtovej
alebo komplexnej forme. V takych pripadoch sa pred stanovenim musi pouzit metdda 10.3.

Takéto odstrdnenie nie je nutné v pripade stanovenia atdmovou absorp¢nou spektrometriou (10.8
a10.11).

Metdda 10.2

Extrakcia vo vode rozpustnych mikroZivin

Predmet

Tato metdda definuje postup extrakcie vo vode rozpustnych foriem tychto mikrozivin: bér, kobalt, med,
Zelezo, mangdn, molybdén a zinok. Cielom je urobit ¢o najmenej extrakcii a pouzit vzdy, ak je to mozné,
ten isty extrakt na stanovenie celkového obsahu kazdej z tychto mikroZivin.
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Oblast pouzitia

Tato metbda plati pre hnojivd spolocenstva uvedené v prilohe I E k tomuto nariadeniu obsahujtice jednu
alebo viac z tychto mikrozivin: bér, kobalt, med, Zelezo, mangdn, molybdén a zinok. Vztahuje sa
na kazdt mikrozivinu, ktorej deklarovany obsah je vy3si ako 10 %.

Princip

Mikroziviny st extrahované pretrepanim hnojiva vo vode pri 20 (£ 2) °C.

Pozndma

Extrakcia je empirickd a moze, ale nemusi byt kvantitativna.

Cinidl4

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Zmie$at 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) s 1 objemovym dielom vody.

Zariadenie

Rota¢nd trepacka nastavend na priblizne 35 az 40 otdcok za mindtu
Pozndmka
Ak sa md ur¢it obsah boru v extrakte, nepouzivat borkremicité sklo. Uprednostiiuje sa teflon alebo oxid

kremicity. Sklo dokladne opldchnut, ak bolo umyvané v sapondtoch obsahujicich boritany.

Priprava vzorky

Pozri metodu 1.

Postup

Skusobnd vzorka

Odobrat 1 az 2 gramy hnojiva, podla deklarovaného obsahu prvku v produkte. Na ziskanie kone¢ného
roztoku sa vyuzZije nasledujiica tabulka; tento roztok bude po prislusnom zriedeni v meracom rozsahu
pre kazdd metédu. Vzorky by mali byt vdzené s presnostou na 1 mg.

Deklarovany obsah mikrozivin v hnojive (%) >10<25 > 25
Hmotnost skdsobnej vzorky g) 2 1
Hmotnost prvku vo vzorke (mg) >200 < 500 > 250
Objem extraktu V (ml) 250 500
Koncentracia prvku v extrakte (mg/l) > 400 <1 000 > 500

Umiestnit skiSobnd vzorku do banky, ktorej objem je 500 ml.

Priprava roztoku
Pridat priblizne 400 ml vody.

Banku dobre zazdtkovat. Silne pretrepat rukou, aby sa vzorka rozptylila a potom vlozit banku do
trepacky a pretrepdvat 30 mindt.

Doplnit na objem vodou a dokladne premiesat.

Priprava skiiSobného roztoku

Thned filtrovat do cistej suchej banky. Banku zazdtkovat. Stanovenie vykonat ihned po filtrécii.
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Pozndmk a

Ak sa filtrdt postupne zakali, vykonat novii extrakciu podla 7.1 a 7.2 v banke o objeme V.. Filtrovat do
kalibrovanej banky o objeme W, ktord bola predtym vysuSend a v ktorej je 5 ml zriedenej kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Zastavit filtraciu presne vo chvili, ked je dosiahnutd kalibra¢nd znacka. Dokladne
premiesat.
Za tychto podmienok je hodnota V vo vyjadreni vysledkov:

V = Ve x W/(W - 5)

Zriedenia vo vyjadreni vysledkov st funkciou tejto hodnoty V.

Stanovenie

Stanovenie kazdej mikroZiviny sa vykond na alikvotnych castiach uvedenych v metéde pre kazda
jednotlivi mikroZivinu.

Metédy 10.5,10.6, 10.7,10.9 a 10.10 sa nemoZu pouzit na stanovenie prvkov pritomnych v cheldtovej
alebo komplexnej forme. V takych pripadoch sa pred stanovenim musi pouzit metdda 10.3.

V pripade stanovenia atémovou absorpénou spektrometriou (10.8 a 10.11) nemusi byt takéto
odstrdnenie nutné.

Metdda 10.3

Odstrdnenie organickych litok z extraktov hnojiv

Predmet

Tato metdda definuje postup odstranenia organickych latok z extraktov hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 10.1 a 10.2, u ktorych sa
vyzaduje deklarovanie obsahu prvku celkom alebo rozpustného vo vode podla prilohy I E k tomuto
nariadeniu.

Pozndmka

Pritomnost malého mnozZstva organickych litok bezne neovplyviiuje stanovenie pomocou atémovej
absorpénej spektrometrie.

Princip

Organické zliceniny st v alikvotnej casti extraktu oxidované peroxidom vodika.

Cinidl4

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l

Zmiesat 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) s 20 objemovymi dielmi vody.

Roztok peroxidu vodika (30 % H,0,, d, = 1,11 g/ml) bez obsahu mikrozZivin

Zariadenie

Elektrickd platnicka s reguldciou teploty.

Postup

Odobrat 25 ml roztoku extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo metédou 10.2 a naliat ho do kadicky,
ktorej objem je 100 ml. V pripade metdédy 10.2 pridat 5 ml roztoku zriedenej kyseliny chlorovodikovej
(4.1). Potom pridat 5 ml roztoku peroxidu vodika (4.2). Prikryt hodinovym sklickom. Nechat oxidovat
pri izbovej teplote priblizne hodinu, postupne priviest do varu a polhodinu varit. V pripade potreby
pridat dalsich 5 ml peroxidu vodika do roztoku hned ako vychladol. Potom povarit, aby sa odstranil
nadbyto¢ny peroxid vodika. Nechat vychladnit a kvantitativne preliat do 50 ml volumetrickej banky
a doplnit po objem. V pripade potreby filtrovat.
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Pri odbere alikvotnych casti a vypocte percenta mikroZivin v produkte by sa toto zriedenie malo
zohladnit.

Metoda 10.4

Stanovenie mikrozZivin v extraktoch hnojiv atbmovou absorpénou spektrometriou
(vSeobecny postup)

1. Predmet

Tento dokument definuje vSeobecny postup stanovenia obsahu Zeleza a zinku v extraktoch hnojiv
atémovou absorpénou spektrometriou.

2. Rozsah platnosti

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 10.1 a 10.2, u ktorych sa
pozaduje deklardcia obsahu Zeleza alebo zinku celkom afalebo Zeleza alebo zinku rozpustného vo vode
v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Upravy tohto postupu pre rozne mikroZiviny st opisané podrobnejsie v metédach definovanych
osobitne pre kazdy prvok.

Pozndmka
Vo vigsine pripadov malé mnozstva organickych latok neovplyviiujii stanovenie atdmovou absorpénou

spektrometriou.

3. Princip

Po pripadnej tiprave extraktu na zniZenie obsahu alebo odstranenia rusivych chemickych latok sa extrakt
zriedi tak, aby jeho koncentrécia bola v optimdlnom intervale spektrometra pri vinovej dlzke vhodnej
pre stanovovant mikroZivinu.

4, Cinidl
4.1 Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

ZmieSat 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) s 1 objemovym dielom vody.

4.2 Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Zmie$at 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) s 20 objemovymi dielmi vody.

4.3 Roztoky soli lantdnu (10 g/l La)
Toto ¢inidlo sa pouziva pri stanoveni Zeleza a zinku. MoZe sa pripravit bud

a) z oxidu lantanitého rozpustenim v kyseline chlorovodikovej (4.1). Vlozit 11,73 g oxidu lantanitého
(La,O5) do 150 ml vody v jednej volumetrickej banke a pridat 120 ml 6 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Nechat rozpustat a potom doplnit na 1 liter vodou a dokladne zamiesat. Tento
roztok obsahuje priblizne 0,5 mol/l kyseliny chlorovodikovej, alebo

b) z roztokov chloridu, siranu alebo dusi¢nanu lantanitého. Rozpustit 26,7 g heptahydratu chloridu
lantanitého (LaCl,.7H,0) alebo 31,2 g hexahydritu dusi¢nanu lantanitého (La(NO;);.6H,0 alebo
26,2 g nonahydrétu siranu lantanitého (La,(SO,)5.9H,0) v 150 ml vody a potom pridat 85 ml 6
mol[l kyseliny chlorovodikovej (4.1). Nechat rozpustat a potom doliat vodou na 1 liter. Dokladne
premiesat. Tento roztok obsahuje priblizne 0,5 mol/l kyseliny chlorovodikove;.

4.4 Kalibracné roztoky

Ich priprava je popisand v jednotlivych metddach stanovenia pre kazdd mikrozZivinu osobitne.
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5. Aparatdra

Spektrometer upraveny pre atémovii absorpciu so zdrojmi emitujicimi Ziarenie typické pre stanovované
mikroZiviny.

Analytik musi dodrzat pokyny vyrobcu a poznat zariadenie. Zariadenie musi umoziovat korekciu
pozadia tak, aby mohlo byt kedykolvek pouzité (napr. Zn). Pouzité plyny st vzduch a acetylén.

6. Priprava vzorky na analyzu
6.1 Priprava roztokov extraktov stanovovanych mikroZivin

Pozri met6dy 10.1 afalebo 10.2 a ak je to primerané, aj 10.3.
6.2 Uprava skiisobného roztoku

Rozriedit alikvotnd ¢ast extraktu ziskaného metédou 10.1, 10.2 alebo 10.3 vodou afalebo kyselinou
chlorovodikovou (4.1) alebo (4.2) tak, aby sa ziskal kone¢ny roztok na meranie, o koncentrécii
stanovovaného prvku ktord je primerand pouzitému kalibraénému intervalu (7.2) a koncentrécii kyseliny
chlorovodikovej aspont 0,5 mol/l a nie viac ako 2,5 mol/l. Tento tkon si moze vyzadovat jedno alebo
viac po sebe nasledujticich zriedeni.

Konecny roztok sa ziska odberom alikvotnej Casti zriedeného extraktu do volumetrickej banky, ktorej
objem je 100 ml. Objem tejto alikvotnej asti oznacit ako a ml. Pridat 10 ml roztoku soli lantdnu (4.3).
Doplnit na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat. Oznacit
koeficient zriedenia ako D.

7. Postup
7.1 Priprava slepého roztoku

Pripravit slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie a vynechat pritom iba skiisobni vzorku
hnojiva.

7.2 Priprava kalibracnych roztokov

Z pracovného kalibra¢ného roztoku pripraveného s pouzitim metddy zadanej pre kazdu jednotliva
mikrozZivinu pripravit do volumetrickych baniek o objeme 100 ml sadu aspon piatich kalibra¢nych
roztokov narastajiicej koncentricie v idedlnom intervale merania spektrometrom. V pripade potreby
upravit koncentrdciu kyseliny chlorovodikovej tak, aby bola ¢o najblizsie ku koncentrécii v zriedenom
skidobnom roztoku (6.2). Pri stanoveni Zeleza alebo zinku pridat 10 ml rovnakého roztoku soli lantdnu
(4.3), ktory sa pouzil v 6.2. Doliat na objem s 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2)
a dokladne premiesat.

7.3 Stanovenie
Pripravit spektrometer (5) na stanovenie a nastavit vinovi d{zku zadant v metéde prislusnej mikroziviny.

Potom postupne tri razy nastriekat kalibra¢né roztoky (7.2), skisobny roztok (6.2) a slepy roztok (7.1),
zaznamenajiic kazdy vysledok a medzi jednotlivymi striekaniami pristroj vzdy premyt destilovanou
vodou.

Naniest kalibra¢nt krivku pomocou priemernych vysledkov kazdého kalibra¢ného roztoku (7.2) na osi
y a prislusnej koncentricie zodpovedajiceho prvku vyjadrenej v pug/ml na osi x.

Urdit z tejto krivky koncentrdciu prislusnej mikroziviny v skiisobnej vzorke x (6.2) a slepom roztoku
xp, (7.1) a vyjadrit ich v pg/ml.

8. Vyjadrenie vysledkov
Percento mikroziviny E v hnojive sa rovna:
E (%) = [(x~x,) x V x D]J(M x 10%)
Ak sa pouzila met6da 9.3:

E (%) = [(xx,) * V x 2D]/(M x 10")
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

kde

E je obsah stanovovaného prvku vyjadreny ako percentd z hnojiva;
X, je koncentrdcia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

X, je koncentrécia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo 10.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajtici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost skisobnej vzorky odobratej podla met6dy 10.1 alebo 10.2 v gramoch.
Vypocet koeficientu zriedenia D:

Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné Casti a v1, v2, v3,..., vi a 100 st objemy v ml zodpovedajtce ich
prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

D = (v1[al) x (v2[a2) x (v3[a3) x . x . x.x (vifai) x (100/[a)

Metdda 10.5

Stanovenie béru v extraktoch hnojiv acidometrickou titriciou

Predmet

Této metdda opisuje postup stanovenia béru v extraktoch hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metédami 10.1 a 10.2, u ktorych sa
pozaduje deklardcia obsahu béru celkom afalebo béru rozpustného vo vode v prilohe I k tomuto
nariadeniu.

Princip

Manitoboritanovy komplex sa vytvori touto reakciou boritanu s manitolom:

C,H,(OH), + H,BO, C;H,,0,B + H,0

Tento komplex sa titruje roztokom hydroxidom sodnym na pH 6,3.
Cinidl4
Indikacny roztok metylovej Cervene

Rozpustit 0,1 g metylovej Cervene (C, sH, sN;0,) v 50 ml etanolu (95 % vo volumetrickej banke o objeme
100ml). Doliat na 100 ml vodou. Dékladne premiesat.

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej, priblizne 0,5 mol/l
Zmiesat 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej HCl (d,, = 1,18 g/ml) s 20 objemovymi dielmi vody.
Zriedeny roztok hydroxidu sodného, priblizne 0,5 mol/l

Nesmie obsahovat oxid uhli¢ity. Rozpustit 20 g hydroxidu sodného (NaOH) v granuldch v jednolitrovej
volumetrickej banke obsahujiicej 800 ml povarenej vody. Ked' sa roztok ochladi, doplnit na 1 000 ml
prevarenou vodou a dokladne zmiesat.

Zriedeny roztok hydroxidu sodného, priblizne 0,025 mol/l

Nesmie obsahovat oxid uhli¢ity. Zriedit 0,5 mol/l roztoku hydroxidu sodného (4.3) dvadsatndsobne
v prevarenej vode a dokladne zmiesat. Stanovi sa hodnota roztoku vyjadrend ako bor (B) (pozri odsek 9).

Kalibracny roztok béru (100 pg/ml B)

Vo volumetrickej banke o objeme 1000 ml rozpustit vo vode 0,5719 g kyseliny boritej (H;BO5)
navézenej s presnostou na 0,1 mg. Doplnit na objem vodou a dokladne premiesat. Preliat do plastovej
flase a uskladnit v chladnicke.



648

Uradny vestnik Eurépskej tinie

13/zv. 32

4.6

4.7

5.1

5.2

5.3

6.1

7.1

Praskovy D-manitol (C4H, ,O).

Chlorid sodny NaCl.

Zariadenie
pH-meter so sklenou elektrédou
Magnetické miesadlo

400 ml kadicka s teflénovou tycinkou

Priprava vzorky na analyzu

Priprava roztoku béru

Pozri met6dy 10.1, 10.2 a, ak je to vhodné, aj 10.3.

Postup

Skiiska

Do kadicky, ktorej objem je 400 ml (5.3) naliat alikvotnd Cast a extraktu (6.1) obsahujicu 2 az 4 mg B.
Pridat 150 ml vody.

Pridat niekolko kvapiek indika¢ného roztoku metylovej Cervene (4.1).

V pripade extrakcie metédou 10.2 okyslit pridavkom 0,5 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.2) az na bod
zmeny roztoku indikdtora a potom pridat dalsich 0,5 ml 0,5 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.2).

Po pridani 3 g chloridu sodného (4.7) uviest do varu, aby sa vypudil oxid uhli¢ity. Nechat vychladndt.
Polozit kadicku na magnetické miesadlo (5.2) a vlozZit vopred okalibrované elektrody pH-metra (5.1).

Upravit pH presne na 6,3, najskor s 0,5 mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.3) a potom s 0,025 mol/l
roztokom (4.4).

Pridat 20 g D-manitolu (4.6), Gplne rozpustit a dokladne zamiesat. Titrovat s 0,025 mol/l roztokom
hydroxidu sodného (4.4) na pH 6,3 (aspont 1 mindta stability). Oznacit spotrebu ako X;.

Slepy roztok

Pripravit slepy roztok opakovanim celého postupu od pripravy roztoku a vynechat pritom iba skisobnii
vzorku hnojiva. Oznacit spotrebu ako X,,.

Bérovd (B) hodnota roztoku hydroxidu sodného (4.4)

Pipetovat 20 ml (2,0 mg B) kalibra¢ného roztoku (4.5) do kadicky o objeme 400 ml a pridat niekolko
kvapiek indika¢ného roztoku metylovej cervene (4.1). Pridat 3 g chloridu sodného (4.7) a roztok kyseliny
chlorovodikovej (4.2) az pokym sa nedosiahne bod zmeny indika¢ného roztoku (4.1).

Doplnit priblizne na objem 150 ml a postupne priviest do varu tak, aby sa vypudil oxid uhlicity. Nechat
vychladnut. Polozit kadicku na magnetické miesadlo (5.2) a vlozit vopred okalibrované elektrédy
pH-metra (5.1). Upravit pH presne na 6,3, najskor s 0,5 mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.3)
a potom s 0,025 mol[l roztokom (4.4).

Pridat 20 g D-manitolu (4.6), dplne rozpustit a dokladne zamiesat. Titrovat s 0,025 mol/l roztokom
hydroxidu sodného (4.4) na pH 6,3 (aspont 1 mindta stability). Oznacit spotrebu ako V.

Pripravit slepy roztok rovnakym sposobom, nahradit pritom 20 ml vody pre kalibra¢ny roztok. Oznacit
spotrebu ako V,,.

Bérova hodnota (F) v mg/ml $tandardného roztoku NaOH (4.4) je:
F (v mg[ml) = 2/(V,- V)

1 ml 0,025 mol/l roztoku hydroxidu sodného presne zodpovedd 0,27025 mg B.
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10.

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

Vyjadrenie vysledkov

Percento béru v hnojive sa uré{ takto:

X—-X)*xFxV
2 - K%
10 xaxM
kde
B (%) je percento boru v hnojive,
X, je spotreba 0,025 mol/l roztoku hydroxidu sodného (4.4) na analyzovany roztok v ml,
X, je spotreba 0,025 mol/l roztoku hydroxidu sodného (4.4) na slepy roztok v ml,
F je bérové (B) hodnota 0,025 mol/l roztoku hydroxidu sodného (4.4) v mg/ml,
V je objem extraktu ziskaného metddou 10.1 alebo 10.2 v ml,

a je objem alikvotnej Casti (7.1) odobratej z roztoku extraktu (6.1) a

M je hmotnost skiiSobnej vzorky odobratej podla metédy 10.1 alebo 10.2 v gramoch.

Metéda 10.6

Stanovenie kobaltu v extraktoch hnojiv gravimetrickou metédou s 1-nitr6zo-2-naftolom

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia kobaltu v extraktoch hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre extrakty vzoriek hnojiv ziskané metddami 10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje
deklaracia obsahu kobaltu v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Co’" vytvdra s 1-nitrézo-2-naftolom &ervend zrazeninu Co(C,,H;ONO);.2H,0. Kobalt pritomny
v extrakte po uvedeni do formy Co®" sa vyzrdza v kyslom prostredi kyseliny octovej roztokom
1-nitrézo-2-naftolu. Po filtrdcii sa zrazenina premyje a vysusi na konstantnd hmotnost a potom sa odvazi
ako Co(C,,H,ONO),.2H,0.

Cinidl

Roztok peroxidu vodika (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml)
Roztok hydroxidu sodného, priblizne 2 mol/l

Rozpustit 8 g hydroxidu sodného v granulich v 100 ml vody.
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Zmiesat jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d,, = 1,18 g/ml) s jednym objemovym dielom
vody.

Kyselina octové (99,7 % CH;CO,H) (d,, = 1,05 g/ml)
Roztok kyseliny octovej (1:2), priblizne 6 mol/l
Zmiesat jeden objemovy diel kyseliny octovej (4.4) s 2 objemovymi dielmi vody.

Roztok 1-nitr6zo-2-naftolu v 100 ml kyseliny octovej (4.4). Pridat 100 ml vlaznej vody. Dokladne
zmiesat. Naraz prefiltrovat. Ziskany roztok sa musi okamzite pouZit.
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5.1

5.2

6.1

6.2

Zariadenie
Filtracny téglik P 16/ISO 4 793, pérovitost 4, objem 30 alebo 50 ml
Susiaca pec pri teplote 130 (£ 2) °C

Priprava vzorky na analyzu
Priprava roztoku kobaltu

Pozri met6édy 10.1 alebo 10.2.
Priprava roztoku na analyzu

Do kadicky, ktorej objem je 400 ml naliat alikvotnt ¢ast extraktu obsahujicu nie viac ako 20 mg Co.
Ak sa extrakt ziska metédou 10.2, okyslit piatimi kvapkami kyseliny chlorovodikovej (4.3). Pridat
priblizne 10 ml roztoku peroxidu vodika (4.1). Nechat posobit oxidacné ¢inidlo v studenom stave 15
mindt a potom vodou doliat priblizne na 100 ml. Zakryt kadicku hodinovym sklickom. Uviest roztok
do bodu varu a nechat povarit priblizne 10 mindt. Ochladit. Zalkalizovat roztokom hydroxidu sodného
(4.2) pridavanim po kvapkdch az kym sa nezacne zrdzat Cierny hydroxid kobaltu.

Postup

Pridat 10 ml kyseliny octovej (4.4) a roztok doliat vodou na objem priblizne 200 ml. Zohrievat az do
bodu varu. Za neustdleho mieSania priddvat pomocou byrety po kvapkich 20 ml roztoku
1-nitrzo-2-naftolu (4.6). Potom energicky premiesavat, aby sa koaguldt vyzrazal.

Filtrovat cez predtym odvézeny filtra¢ny téglik (5.1) a dbat pritom na to, aby sa neupchal. So zretefom
na to sa uistit, Ze kvapalina je nad zrazeninou pocas celého procesu filtrécie.

Premyt kadicku zriedenou kyselinou octovou (4.5), aby sa odstranila vSetka zrazenina, premyt zrazeninu
na filtri zriedenou kyselinou octovou (4.5) a potom premyt tri razy horticou vodou.

Vysusit v susiacej peci (5.2) pri teplote 130 (+ 2) °C az kym sa nedosiahne konstantnd hmotnost.

Vyjadrenie vysledkov
1 mg zrazeniny Co (C,,H;ONO);.2H,0 zodpovedd 0,096381 mg Co.

Percentuldne mnozstvo kobaltu (Co) v hnojive sa ur¢i takto:

VxD
Co (%) = X x 0,0096381 x

ax
kde
X je hmotnost zrazeniny v mg,
V je objem roztoku extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo 10.2 v ml,
a je objem alikvotnej Casti odobratej z posledného zriedenia v ml
D je koeficient zriedenia tejto alikvotnej Casti a

M je hmotnost skisobnej vzorky v g.

Metdda 10.7

Stanovenie medi v extraktoch hnojiv titra¢nou metédou

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia medi v extraktoch hnojiv.
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

6.1

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre extrakty vzoriek hnojiv ziskané metédou 10.1 alebo 10.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu medi v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip
Mednaté i6ny sa redukuji v kyslom prostredi jodidom draselnym:

Wutt + 4 - 2Cul + 1

Takto uvolneny jod sa titruje Standardnym roztokom tiosiranu sodného v pritomnosti skrobu ako
indikdtora nasledovne:

I, + 2NayS,05 —> 2Nal + NapS,0¢
Cinidl4

Kyselina dusi¢nd (HNO;, d,, = 1,40 g/ml)

Mocovina, (NH,),C = O

Roztok hydrofluoridu aménneho (NH,HF,), 10 % hmotnost/objem

Roztok skladovat v plastovom obale.

Roztok hydroxidu aménneho (1 + 1)

Zmiesat jeden objemovy diel amoniaku (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml) s jednym objemovym dielom vody.
Standardny roztok tiosiranu sodného

Vo volumetrickej banke o objeme 1000 ml rozpustit vo vode 7,812 g pentahydratu tiosiranu sodného
(Na,S,05.5H,0). Na jeho stabilizdciu pridat niekolko kvapiek chloroformu. Tento roztok sa musi
skladovat v sklenenom obale a musi byt chraneny pred priamym svetlom.

Jodid draselny (KI)

Roztok tiokyandtu draselného (KSCN) (25 % hmotnost/objem)

Tento roztok skladovat v plastovej flasi.

Roztok skrobu (priblizne 0,5 %)

Vlozit 2,5 g skrobu do kadicky, ktorej objem je 600 ml. Naliat priblizne 500 ml vody. Varit za stdleho

miesania. Ochladif na teplotu prostredia. Roztok ma kratku Zivotnost. Je mozné ju predlzit pridanim
priblizne 10 mg jodidu ortuti.

Priprava roztoku na analyzu
Priprava roztoku obsahujiceho med
Pozri met6dy 10.1 a 10.2.

Postup

Priprava titracného roztoku

Do Erlenmayerovej banky o objeme 500 ml naliat alikvotni Cast roztoku obsahujiiceho nie menej ako
20 az 40 mg Cu.

Kratkym povarenim vypudit vietok nadbyto¢ny kyslik. Doplnit vodou na objem priblizne 100 ml. Pridat
5 ml kyseliny dusi¢nej (4.1), uviest do varu a priblizne pol mindty nechat vriet.

Odsuntit Erlenmayerovu banku z ohrevného zariadenia, pridat priblizne 3 g mocoviny (4.2) a obnovit
var na pol mindty.

Odsuniit z ohrevného zariadenia a pridat 200 ml studenej vody. V pripade potreby ochladit obsah
Erlenmayerovej banky na teplotu prostredia.

Postupne pridavat roztok hydroxidu aménneho (4.4) az kym roztok nezmodrie a potom pridat 1 ml
naviac.
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6.2

4.1

4.2

Pridat 50 ml roztoku hydrofluoridu aménneho (4.3) a premiesat.
Pridat 10 g jodidu draselného (4.6) a rozpustit.
Titrdcia roztoku

Polozit Erlemayerovu banku do magnetického miesadla. Vlozit jeho ty¢ do nej a nastavit miesadlo
na pozadovani rychlost.

Pouzit byretu, pridat Standardny roztok tiosiranu sodného (4.5) az kym hnedd farba jodu uvolneného
z roztoku nezacne slabndt.

Pridat 10 ml roztoku skrobu (4.8).
Pokracovat v titrdcii s roztokom tiosiranu sodného (4.5) az kym fialové farba takmer nezmizne.

Pridat 20 ml roztoku tiokyandtu draselného (4.7) a pokracovat v titrcii az kym fialovomodrd farba
nezmizne tplne.

Zaznamenat objem spotrebovaného roztoku tiosiranu.

Vyjadrenie vysledkov
1 ml $tandardného roztoku tiosiranu sodného (4.5) zodpovedd 2 mg Cu.

Percento medi v hnojive sa ur¢i takto:

\

) =X s

kde

X je objem spotrebovaného roztoku tiosiranu sodného v ml,

V je objem roztoku extraktu ziskaného metédou 10.1 a 10.2 v ml,
a je objem alikvotnej Casti v ml a

M je hmotnost skiiSobnej vzorky upravenej podla metéd 10.1 a 10.2 v g.

Metdda 10.8

Stanovenie Zeleza v extraktoch hnojiv atdmovou absorpénou spektrometriou

Predmet

Tato metdda opisuje postup stanovenia Zeleza v extraktoch hnojiv.

Rozsah platnosti

Tento postup plati pre extrakty zo vzoriek hnojiv ziskané metédami 10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu Zeleza celkom afalebo Zeleza rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Po vhodnej Gprave a zriedeni extraktov sa obsah Zeleza stanovi atomovou absorp¢nou spektrometriou.
Cinidld

Roztok kyseliny chlorovodikovej, priblizne 6 mol/l

Pozri metédu 10.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej, priblizne 0,5 mol/l

Pozri metodu 10.4, (4.2).
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4.3 Roztok peroxidu vodika (30 % H,0, d,, = 1,11 g/ml), neobsahujtci mikroZiviny
4.4 Roztoky soli lantdnu (10 g/l La)
Pozri metédu 10.4, (4.3).

4.5 Kalibracné roztoky Zeleza

4.5.1 Zéasobny roztok Zeleza (1 000 pg/ml)

V kadicke o objeme 500 ml rozpustit 1 g ¢istého Zelezného drotu navazeného s presnostou na 0,1 mg,
pridat 200 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1) a 15 ml roztoku peroxidu vodika (4.3). Zohrievat
na platnicke az kym Zelezo nie je Giplne rozpustené. Po vychladnuti kvantitativne preliat do volumetrickej
banky, ktorej objem je 1 000 ml. Doplnit na objem vodou a dokladne premiesat.

452 Pracovny roztok Zeleza (100 pg/ml)

Do volumetrickej banky o objeme 200 ml naliat 20 ml zdsobného roztoku (4.5.1). Doliat na objem 0,5
mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat.

5. Aparatiira

Atémovy absorpény spektrometer: pozri metddu 10.4, (5). Pristroj musi byt vybaveny zdrojom licov
charakteristickych pre zelezo (248,3 nm).

6. Priprava vzorky na analyzu

6.1 Roztok extraktu Zeleza

Pozri met6dy 10.1 afalebo 10.2 a, ak je to vhodné, aj 10.3.

6.2 Priprava skiisobného roztoku

Pozri metéda 10.4, (6.2). Skisobny roztok musi obsahovat 10 % (objem/objem) roztoku soli lantdnu.

7. Postup

7.1 Priprava slepého roztoku

Pozri met6édu 10.4, (7.1). Skasobny roztok musi obsahovat 10 % (objem/objem) roztoku soli lantdnu
pouzitého v 6.2.

7.2 Priprava kalibracnych roztokov
Pozri metédu 10.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimélneho intervalu stanovenia 0 az 10 pg/ml Zeleza preliat 0, 2, 4, 6, 8 resp. 10 ml
pracovného kalibra¢ného roztoku (4.5.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade potreby
upravit koncentrdciu kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie k hodnote dosahovanej skdsobnym
roztokom. Do kazdej banky pridat 10 ml roztoku soli lantdnu pouzitého v 6.2. Doliat na objem 0,5 mol/l
roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamiesat. Tieto roztoky obsahuji od 0, 2, 4, 6, 8
resp. 10 pg/ml Zeleza.

7.3 Stanovenie

Pozri metédu 10.4 (7.3). Pripravit spektrometer na meranie pri vinovej dfzke 248,3 nm.

8. Vyjadrenie vysledkov
Pozri metddu 10.4, (8).
Percento Zeleza v hnojive sa urcf takto:
Fe (%) = [(x-x,) x V x D]/(M x 10°)
Ak sa pouzila metdda 9.3:

Fe (%) = [(xx,) x V x 2D]/(M x 10")
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4.1

4.2

4.3

44

4.5

4.6

4.7

4.8

kde

Fe je obsah Zeleza vyjadreny ako percentd z hnojiva;

X, je koncentrdcia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

Xy, je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo 10.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajtici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost skiisobnej vzorky odobratej podla metédy 10.1 alebo 10.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné casti a v1, v2, v3,..., via 100 st
objemy v ml zodpovedajice ich prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

D = (v1[al) x (v2[a2) x (v3[a3) x . x (vifai) x (100/a)

Metdda 10.9
Stanovenie mangdnu v extraktoch hnojiv titriciou
Predmet

Tato metdda opisuje postup stanovenia manganu v extraktoch hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre extrakty vzoriek hnojiv ziskanych metédami 10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu mangédnu v prilohe I E k tomuto dokumentu.

Princip

Ak st v extrakte pritomné chloridové idny, vypudia sa jeho povarenim s kyselinou sirovou. Mangdn sa
zoxiduje bizmuti¢nanom sodnym v prostredi kyseliny dusicnej. Vzniknuty manganistan sa zredukuje
nadbytkom siranu Zeleznatého. Tento nadbytok sa titruje roztokom manganistanu draselného.

Cinidl4

Koncentrovand kyselina sirovd (H,SO,, d,q = 1,84 g/ml)

Kyselina sirovd, priblizne 9 mol/l

Opatrne zmiesat 1 objemovy diel koncentrovanej kyseliny sirovej (4.1) s 1 objemovym dielom vody.
Kyselina dusicnd, 6 mol/l

Zmiesat 3 objemové diely kyseliny dusi¢nej (HNO;, d,, = 1,40 g/ml) so 4 objemovymi dielmi vody.
Kyselina dusicnd, 0,3 mol/l

Zmiesat 1 objemovy diel 6 mol/l kyseliny dusi¢nej s 19 objemovymi dielmi vody.

Bizmuti¢nan sodny (NaBiO5) (85 %)

Diatomit

Kyselina ortofosfore¢nd, 15 mol/l (H;PO,, dy = 1,71 g/ml)

Roztok siranu Zeleznatého, 0,15 mol/l

Vo volumetrickej banke o objeme 1 liter rozpustit 41,6 g heptahydratu siranu Zeleznatého (FeSO,.7H,0)
1.

Pridat 25 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.1) a 25 ml kyseliny fosfore¢nej (4.7). Doliat na 100 ml.
Premiesat.
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4.9 Roztok manganistanu draselného, 0,020 mol/l

Odvazit 3,160 g manganistanu draselného (KMnO,) s presnostou na 0,1 mg. Rozpustit a doliat vodou
na objem 1 000 ml.

4.10 Roztok dusicnanu strieborného, 0,1 mol/l

Rozpustit vo vode 1,7 g dusi¢nanu strieborného (AgNO;) a doplnit na 100 ml.

5. Zariadenie

5.1 Filtra¢ny téglik P16/ISO 4 793, pérovitost 4, objem 50 ml, namontovany na filtracnej banke, ktorej
objem je 500 ml.

5.2 Magnetické miesadlo
6. Priprava vzorky na analyzu
6.1 Roztok extraktu mangdnu

Pozri metédy 10.1 a 10.2. Ak nie je zndme, ¢i st pritomné chloridové idny, vykonat skisku v roztoku
kvapkou roztoku dusi¢nanu strieborného (4.10).

6.2 V nepritomnosti chloridovych iénov naliat alikvotnd Cast extraktu obsahujicu 10 az 20 mg mangdnu
do vysokej kadicky, ktorej objem je 400 ml. Upravit objem priblizne na 25 ml bud odparenim alebo
pridanim vody. Pridat 2 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.1).

6.3 Ak sii pritomné chloridy, je nutné ich odstrdnit takto:

Naliat alikvotnt Cast extraktu obsahujicu 10 az 20 mg mangédnu do vysokej 400 ml kadicky. Pridat 5
ml 9 mol/l kyseliny sirovej (4.2). V digestoriu priviest do varu na hortcej platnicke a nechat vriet az kym
sa neuvolnia husté biele vypary. Pokracovat az kym sa objem nezmensi priblizne na 2 ml (tenky film
sirupovitej kvapaliny na dne kadicky). Nechat vychladnit na teplotu prostredia.

Opatrne pridat 25 ml vody a este raz skdsat na pritomnost chloridov jednou kvapkou roztoku dusi¢nanu
striecborného (4.10). Ak chloridy pretrvavajti, opakovat tikon po pridani 5 ml 9 mol/l kyseliny sirovej
4.2).

7. Postup

Pridat 25 ml 6 mol/l kyseliny dusi¢nej (4.3) a 2,5 g bizmuti¢nanu sodného (4.5) do 400 ml kadicky, ktord
obsahuje sksobny roztok. Energicky miesat pocas troch mindt na magnetickom miesadle (5.2).

Pridat 50 ml 0,3 mol/l kyseliny dusi¢nej (4.4) a opat pomiesat. Filtrovat vo vakuu cez téglik (5.1), ktorého
dno je pokryté diatomitom (4.6). Téglik premyt niekolko raz s 0,3 mol/l kyseliny dusi¢nej (4.4) azZ kym

sa neziska bezfarebny filtrat.

Preliat filtrdt a premyvaci roztok do kadicky o obsahu 500 ml. Premiesat a pridat 25 ml 0,15 mol/l
roztoku siranu Zeleznatého (4.8). Ak filtrdt po pridavku siranu Zeleznatého zozltne, pridat 3 ml 15 mol/l
kyseliny ortofosforecnej (4.7).

Pomocou byrety titrovat nadbytok siranu Zeleznatého s 0,02 mol/l roztokom manganistanu draselného
(4.9) az kym zmes nie je ruzovd a jej farba je stdla jednu mindtu. Vykonat skisku naslepo za rovnakych
podmienok, ale s vynechanim skdsobnej vzorky.

Poznédmka

Zoxidovany roztok nesmie prist do kontaktu s gumou.

8. Vyjadrenie vysledkov
1 ml 0,02 mol/l roztoku manganistanu draselného zodpovedd 1,099 mg mangdnu (Mn).

Percento mangdnu v hnojive sa urci takto:

Mn (%) where = (x,— %) * 0,1099 x -
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

5.1

kde

Xp je spotreba manganistanu na slepy roztok v ml,

X, je spotreba manganistanu na skdsobnu vzorku v ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo 10.2 v ml,
a je objem alikvotnej Casti odobratej z extraktu v ml

M je hmotnost skiiSobnej vzorky v g.

Metéda 10.10

Stanovenie molybdénu v extraktoch hnojiv gravimetricky s 8-hydroxychinolinom

Predmet
Tento dokument opisuje postup stanovenia molybdénu v extraktoch hnojiv.

Oblast pouzitia

Tento postup plati pre extrakty vzoriek hnojiv ziskané metédami 10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje
deklardcia obsahu molybdénu v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Obsah molybdénu sa stanovi vyzrazanim ako molybdenyloxindt pri zadanych podmienkach.
Cinidld

Roztok kyseliny sirovej, priblizne 1 mol/l

Opatrne naliat 55 ml kyseliny sirovej (H,SO,, d,, = 1,84 g/ml) do jednolitrovej volumetrickej banky
obsahujticej 800 ml vody. Premiesat. Po ochladeni doplnit na jeden liter. Premiesat.

Zriedeny roztok amoniaku (1:3)

Zmiesat jeden objemovy diel koncentrovaného roztoku amoniaku (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml) s 3
objemovymi dielmi vody.

Zriedeny roztok kyseliny octovej (1:3)

Zmiesat jeden objemovy diel koncentrovanej kyseliny octovej (99,7 % CH;COOH, d,, = 1,049 g/ml) s 3
objemovymi dielmi vody.

Roztok dvojsodnej soli kyseliny etyléndiamintetraoctovej (EDTA)

Vo volumetrickej banke o objeme 100 ml rozpustit 5 ¢ Na,EDTA vo vode. Doliat po kalibra¢nt znacku
a zmijesat.

Pufrovy roztok

Vo volumetrickej banke o objeme 100 ml rozpustit vo vode 15 ml koncentrovanej kyseliny octovej
a 30 g octanu aménneho. Doplnit na 100 ml

Roztok 7-hydroxychinolinu

Vo volumetrickej banke o objeme 100 ml rozpustit 3 g 8-hydroxychinolinu v 5 ml koncentrovanej
kyseline octovej. Pridat 80 ml vody. Po kvapkdch priddvat roztok amoniaku (4.2) aZz kym sa roztok
nezakalf a potom priddvat kyselinu octovi (4.3) az kym nie je roztok znovu ¢iry.

Doplnit na 100 ml vodou.

Zariadenie

Filtracny téglik P16/ISO 4 793, pérovitost 4, objem 30 ml
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5.2

5.3

6.1

7.1

7.2

7.3

pH-meter so sklenou elektrédou

Susiaca pec pri 130 az 135 °C

Priprava vzorky na analyzu

Priprava roztoku s obsahom molybdénu. Pozri metédu 10.1 a metédu 10.2.

Postup
Priprava skiisobného roztoku
Do kadicky o objeme 250 ml naliat alikvotni ¢ast obsahujiicu 25 az 100 mg Mo.

Doliat vodu na objem 50 ml. Upravit pH roztoku na 5 priddvanim roztoku kyseliny sirovej (4.1) po
kvapkdch. Pridat 15 ml roztoku EDTA (4.4) a potom 5 ml pufrového roztoku (4.5). Doliat priblizne na 80
ml vodou.

Priprava a premyvanie zrazeniny

Priprava zrazeniny

Roztok opatrne zohrievat. Neustdle mieSat a priddvat roztok oxinu (4.6). Pokracovat vo vyzrazani az kym
sa neprestane pozorovat tvorba usadeniny. Priddvat dalsie ¢inidlo az kym roztok nad usadeninou mierne
nezozltne. Bezne by malo stacit 20 ml. Pokracovat v opatrnom ohreve zrazeniny dve alebo tri mindty.

Filtrdcia a premytie

Filtrovat cez filtracny téglik (5.1). Niekolko rdz opldchnut s 20 ml horticej vody. Oplachovd voda by mala
zostat postupne bezfarebnd, ¢o indikuje, Ze uZ neobsahuje oxin.

ViZenie zrazeniny
Zrazeninu susit pri teplote 130 az 135 °C na konstantnd hmotnost (aspoii jednu hodinu).

Nechat vychladnit v exsikdtore a potom vazit.

Vyjadrenie vysledkov
1 mg molybdenyloxindtu MoO,(CyHzON), zodpovedd 0,2305 mg Mo.

Percento molybdénu v hnojive je:

Mo (%) = X x 0,02305 x :X
kde
X je hmotnost zrazeniny molybdenyloxindtu v mg
V je objem roztoku extraktu ziskaného metédami 10.1 alebo 10.2 v ml,
a je objem alikvotnej Casti odobratej z posledného zriedenia v ml,

D je koeficient zriedenia alikvotnej Casti a

M je hmotnost skisobnej vzorky v g.

Metdda 10.11

Stanovenie zinku v extraktoch hnojiv atémovou absorp&nou spektrometriou

Predmet

Této metdda opisuje postup stanovenia zinku v extraktoch hnojiv.
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2. Rozsah platnosti

Tento postup plati pre extrakty zo vzoriek hnojiv ziskanych metédami 10.1 a 10.2, u ktorych sa
pozaduje deklardcia obsahu zinku v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

3. Princip
Po vhodnej tprave a zriedeni extraktov sa obsah zinku stanovi atdmovou absorpénou spektrometriou.
4, Cinidld
4.1 Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metodu 10.4, (4.1).
4.2 Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Pozri metédu 10.4, (4.2).
4.3 Roztoky soli lantdnu (10 g/l La)

Pozri metédu 10.4, (4.3).

4.4 Kalibracné roztoky zinku
441 Zasobny roztok zinku (1 000 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml rozpustit 1 g zinkového prasku alebo vlociek navdzeny
s presnostou na 0,1 mg v 25 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1). Ked je zinok tplne rozpusteny,
doplnit na objem vodou a dokladne premiesat.

4.4.2 Pracovny roztok zinku (100 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 200 ml rozriedit 20 ml zdsobného roztoku (4.4.1) s 0,5 mol/l
roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2). Doplnit na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny
chlorovodikovej a dokladne premiesat.

5. Zariadenie
Atémovy absorpény spektrometer.

Pozri metédu 10.4, (5). Pristroj musi byt vybaveny zdrojom lacov charakteristickych pre zinok
(213,8 nm). Spektrometer musi umoznit vykonanie korekcie pozadia.

6. Priprava vzorky na analyzu

6.1 Roztok extraktu zinku

Pozri met6dy 10.1 afalebo 10.2.

6.2 Priprava skiiSobného roztoku
Pozri metédu 10.4, (6.2). Skisobny roztok musi obsahovat 10 % objemovych roztoku soli lantdnu (4.3).

7. Postup
7.1 Priprava slepého roztoku

Pozri metédu 10.4, (7.1). Skdsobny roztok musi obsahovat 10 % objemovych roztoku soli lantdnu
pouzitého v 6.2.

7.2 Priprava kalibracnych roztokov

Pozri metddu 10.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimélneho intervalu stanovenia 0 az 5 pg/ml zinku preliat 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 a 5 ml
pracovného kalibra¢cného roztoku (4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade potreby
upravit koncentraciu kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie k hodnote dosahovanej skisobnym
roztokom. Pridat do kazdej banky 10 ml roztoku soli lantdnu pouzitého v (6.2). Doliat na 100 ml 0,5
mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamie3at.

Tieto roztoky obsahuji od 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml zinku.

7.3 Stanovenie

Pozri met6du 10.4 (7.3). Pripravit spektrometer (5) na meranie pri vinovej dlzke 213,8 nm.
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Vyjadrenie vysledkov
Pozri metddu 10.4, (8).

Percento zinku v hnojive sa ur¢i takto:

Zn (%) = [(x~x,) x V % D]/(M x 10°)

Ak sa pouzila metdda 9.3:

Zn (%) = [(x-x,) x V x 2D]/(M x 10")
kde
Zn je obsah zinku vyjadreny ako percentd z hnojiva;
X, je koncentrdcia analyzovaného roztoku v pg/ml,
Xp je koncentrécia slepého roztoku v pg/ml,
V je objem roztoku extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo 10.2 v ml,
D je koeficient zodpovedajici zriedeniu vykonanému podla 6.2 a
M je hmotnost skisobnej vzorky odobratej podla met6dy 10.1 alebo 10.2 v g.
Vypocet koeficientu zriedenia D:

Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné Casti a v1, v2, v3,..., vi a 100 st objemy v ml zodpovedajtice ich
prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

D = (vyfa;) x (v,fa,) x (v3fas) - - x (vifai) x (100fa)
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PRILOHA V

A. ZOZNAM DOKUMENTOV, KTORE MUSIA ,VVY’ROBCO,VIA ALEBO ICH ZAS"[:UPCOVIA
PRESTUDOVAT, ABY VYPRACOVALI TECHNICKU SPECIFIKACIU PRE NOVY TYP HNOJIV, KTORY
SA MA BYT PRIDAT DO PRILOHY I TOHTO NARIADENIA

1. Névod na zostavenie technickej $pecifikdcie pre Ziadost o oznacenie hnojiv ako ,hnojivo ES.“
Uradny vestnik Eurdpskych spolocenstiev C 138 z 20. 5. 1994, s. 4.

2. Smernica Komisie 91/155/EHS z 5. marca 1991 definujica a ustanovujiica podrobné opatrenia systému
konkrétnych informdcii savisiacich s nebezpecnymi pripravkami pri uplatiiovani ¢ldnku 10 smernice
88/379/EHS.

Uradny vestnik Eurdpskych spolocenstiev L 76/35 z 22. 3. 1991, s. 35.

3.  Smernica Komisie 93/112/ES z 10. decembra 1993 o zmene a doplneni smernice Komisie 91/155/EHS, ktorou
sa definuji a ustanovuji podrobné opatrenia systému konkrétnych informdcif stvisiacich s nebezpe¢nymi
pripravkami pri uplatiiovani ¢ldnku 10 smernice 88/379/EHS.

Uradny vestnik Eurdpskych spolocenstiev L 314 zo 16. 12. 1993, s. 38.

B. NORMY PRE AKREDITACIU TYKAJUCE SA LABORATORII, KTORE SU SPOSOBILE POSKYTOVAT
SLUZBY POTREBNE NA OVERENIE SULADU HNOJIV ES S POZIADAVKAMI TOHOTO NARIADENIA
A JEHO PRILOH

1. Norma platnd na drovni laboratérif:
EN ISOJIEC 17025, VSeobecné poziadavky na sposobilost skisobnych a kalibra¢nych laboratérii.
2. Norma platnd na drovni akredita¢nych organizdcit:

EN 45003, Systém akreditdcie kalibracnych a skiiSobnych laboratérii, vieobecné poziadavky na prevadzku
a uzndvanie.



