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KOMMISSIONENS DIREKTIV 93/1/EEG

av den 21 januari 1993

om indring av direktiv 77/535/EEG om tillnirmning av medlemsstaternas lagstiftning
om provtagnings- och analysmetoder fér godselmedel
(analysmetoder fér spirimnen)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION
HAR ANTAGIT DETTA DIREKTIV

med beaktande av Foérdraget om upprittandet av Europeiska
ekonomiska gemenskapen,

med beaktande av ridets direktiv 76/116/EEG av den 18
december 1975 om tillnirmning av medlemsstaternas
lagstiftning om godselmedel(!), senast dndrat genom direktiv
89/530/EEG(?) sarskilt artikel 9.2 1 detta, och

med beaktande av f6ljande:

T artikel 8a 1 férdraget faststills ett omride utan inre grinser,
dar fri rorlighet for varor, personer, tjanster och kapital
sakerstills.

Genom direktiv 89/530/EEG kompletteras och indras
direktiv 76/116/EEG i friga om spirimnena bor, kobolt,
koppar, jirn, mangan, molybden och zink i godselmedel.

1 kommissionens direktiv 77/535/EEG(3), senast indrad
genom direktiv 89/519/EEG(*), foreskrivs officiell kontroll
av EEG-godselmedel 1 syfte att kontrollera att de uppfyller
de krav som giller enligt gemenskapens bestimmelser om
godselmedels kvalitet och sammansittning. Direktiv
77/535/EEG bér kompletteras si att ocksd de godselmedel
som omfattas av direktiv 89/530/EEG kan kontrolleras.

Med tanke pa den foreslagna atgardens verkan och rickvidd
ar bestimmelserna 1 detta direktiv absolut nddvindiga for ate
uppfylla de faststillda syftena. Dessa syften kan inte uppfyl-
las enskilt av medlemsstaterna. Direktiv 76/116/EEG har
redan faststille att dessa syften skall kunna uppfyllas pi
gemenskapsniva.

Atgirderna i denna férordning dr forenliga med yttrandet
frin Kommittén for anpassning till teknisk utveckling av
direktiven om avskaffandet av tekniska hinder f6r handel
med gddselmedel.

(') EGT nr L 24, 30.1.1976, 5. 21.
(®) EGT nr L 281, 30.9.1989, 5. 116.
(*) EGT nr L 213, 22.8.1977, 5. 1.
() EGT nr L 265, 12.9.1989, s. 30.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Bilagan till detta direktiv skall liggas till bilaga 2 till direktiv
77/535/EEG.

Metoderna som anges 1 ovannimnda bilaga 2 i dess lydelse
enligt detta direktiv ar tillampbara pd EEG-godselmedel for
bestimning av de spdrimnen som har en deklarerad halt pa
10 % eller mindre.

Artikel 2

1. Medlemsstaterna skall sitta i kraft de lagar och andra
forfattningar som ar nodvandiga for att {6lja detta direktiv
senast den 31 december 1993. De skall genast underritta
kommissionen om detta.

Nir en medlemsstat antar dessa bestimmelser skall dessa
innehilla en hinvisning till detta direktiv eller 4tf6ljas av en
sidan hinvisning nir de offentliggors. Narmare foreskrifter
om hur hinvisningen skall goras skall varje medlemsstat sjalv
utfirda.

2.  Medlemsstaterna skall till kommissionen 6verlimna

texterna till bestimmelser i nationell lagstiftning som de antar
inom det omrade som omfattas av detta direktiv.

Artikel 3

Detta direktiv riktar sig ill medlemsstaterna.
Utfirdat 1 Bryssel den 21 januari 1993.

Pé kommissionens vignar
Martin BANGEMANN

Ledamot av kommissionen
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BILAGA

“Metod 9

SPARAMNEN

Metod 9.1

EXTRAKTION AV DEN TOTALA HALTEN AV SPARAMNEN

1.  RACKVIDD

Denna metod beskriver férfarandet for att extrahera den totala halten av spirimnena bor, kobolt, koppar,

jarn, mangan, molybden och zink. Man bor striva efter att utféra sa i extraktioner som méjligt och om

mojligt anvinda samma extrakt f6r att bestimma den totala halten av vart och ett av spirimnena.
2. TILLAMPNINGSOMRADE

Detta férfarande giller EEG-gddselmedel som omfattas av ridets direktiv 89/530/EEG(*) och som innehaller

ett eller flera av sparimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Forfarandet ir ul-

lampbart p3 de spirimnen som har en deklarerad halt av 10 % eller mindre.
3. PRINCIP

Upplésning i kokande utspidd saltsyra.

Mirk: Extraktionen ir empirisk och inte nédvindigtvis kvantitativ beroende pd produkten eller
godselmedlets andra bestindsdelar. Sirskilt for vissa manganoxider kan den extraherade mingden
vara betydligt mindre 4in den totala mingd mangan som produkten innehiller.
Gédselmedelstillverkaren ansvarar for att den deklarerade halten verkligen motsvarar den méngd
som extraheras under de férhillanden som metoden anger.

4. REAGENS
4.1 Utspadd saltsyralésning, ca 6 M
Blanda 1 volymdel saltsyra (HCI, ¢ = 1,18 g/ml) med 1 volymdel vatten.
4.2 Koncentrerad ammoniaklgsning (NH,OH, ¢ = 0,9 g/ml)
5. UTRUSTNING

Elektrisk virmeplatta med instillbar temperatur.

Mirk: Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas inte anvindas.
Eftersom det ingdr kokning 1 metoden ir teflon eller kvartsglas limpligt att anvinda. Skolj
utrustningen vil om den har rengjorts med medel som innehaller borater.

6.  PROVBEREDNING

Se metod 1 (direktiv 77/535/EEG, EGT nr L 213, 22.8.1977, s. 1).
7. FORFARANDE
71 Prov

Tag en mingd godselmedel som viger mellan 2 och 10 g beroende pi den deklarerade halten av dmnet i

produkten. Féljande tabell skall anvindas for att framstilla en slutlig 16sning som efter limplig utspidning

ligger inom mitomradet for varje metod. Provet skall vigas in med en noggrannhet pa 1 mg.
Deklarerad halt av spirimne i gédselmedlet (%) < 0,01 0,01-<5 5-10
Provets massa (g) 10 5 2
Amnets massa i provet (mg) 1 0,5-250 100-200
Volymen av extrakt V (ml) 250 ! 500 500
Koncentration av amnet i extraktet (mg/1) 4 1-500 200-400

Overfér provet till en 250 ml-glasbigare.

(") EGT nr L 281, 30. 9. 1989, s. 116.
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7.2

4.1

5.1

5.2

7.1

Beredning av l&sningen

Fukta provet med lite vatten om det behévs. Tillsitt forsiktigt och i smi mingder 10 ml utspadd
saltsyralosning (4.1) per gram gddselmedel. Tillsitt ca 50 ml vatten. Tack glasbigaren med ett urglas och
blanda. Lt blandningen koka upp pé kokplattan och 1it den koka i 30 minuter. Lit den svalna. Rér om dé och
di. Overfor kvantitativt till en mitkolv p4 250 eller 500 ml (se tabell). Fyll till mirket med vatten och blanda
vil. Filtrera genom ett torrt filter till ett torrt kirl. Kasta den forsta mingden. Extraktet skall vara helt klart.
Bestimningarna bor géras omedelbart pé alikvoter av det klara filtratet. I annat fall bér karlet tippas till.

Mirk: Extrakt dir halten av bor skall bestimmas: Justera pH-virdet till mellan 4 och 6 med koncentrerad
ammoniak (4.2).

BESTAMNING
Bestimningen av varje sparimne skall géras pa de alikvoter som anges i metoden for varje enskilt spirimne.
Vid behov skall kelaterande eller komplexbildande organiska dmnen tas bort fran en alikvot av extraktet med

hjilp av metod 9.3. Normalt dr detta inte nodvindigt vid bestimning med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Metod 9.2

EXTRAKTION AV VATTENLOSLIGA SPARAMNEN

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet fér att extrahera vattenldsliga former av sparimnena bor, kobolt, koppar,

jirn, mangan, molybden och zink. Man bér striva efter att utfora si f3 extraktioner som méjligt och om

mojligt anvinda samma extrake for att bestimma halten av vart och ett av spirimnena.

TILLAMPNINGSOMRADE

Detta forfarande giller EEG-g6dselmedel som omfattas av ridets direktiv 89/530/EEG och som innehaller

ett eller flera av spirimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Den ir tillimpbar pa de

sparimnen som har en deklarerad halt av 10 % eller mindre.

PRINCIP

Sparimnena extraheras genom att godselmedlet skakas i vatten vid 20° C £2° C.

Mirk: Extraktionen ir empirisk och inte nddvindigtvis kvantitativ.

REAGENS

Utspadd saltsyralosning, ca 6 M

Blanda 1 volymdel saltsyra (HCI, = 1,18 g/ml) med 1 volymdel vatten.

UTRUSTNING

Roterande skakapparat (3540 varv i minuten).

pH-mitare.

Mirk: Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas inte anvindas.
Teflon eller kvartsglasir limpligt att anvinda f6r denna extraktion. Skolj utrustningen vil om den
har rengjorts med medel som innehiller borater.

PROVBEREDNING

Se metod 1 (direktiv 77/535/EEG, EGT nr L 213, 22.8.1977, 5. 1).

FORFARANDE

Prov

Tag en mingd godselmedel som viger mellan 2 och 10 g beroende pi den deklarerade halten av dmnet i

produkten. Foljande tabell skall anvindas {6r att framstilla en slutlig 16sning som efter limplig utspadning
ligger inom matomradet f6r varje metod. Provet skall vigas in med en noggrannhet pé 1 mg.
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Deklarerad halt av spirdmne i godselmedlet (%) <0,01 0,01-<5 5-10
Provets massa (g) 10 5 2
Amnets massa i provet (mg) 1 0,5-250 100-200
Volymen av extrakt V (ml) 250 500 500
Koncentration av amnet i extraktet (mg/1) 4 1-500 200-400

7.2

7.3

1.

4.1

4.2

Overfér provet till en kolv pi 250 eller 500 ml (se tabell).
Beredning av 16sningen
Tillsdte ca 200 ml vatten 1 250 ml-kolven eller 400 ml vatten i 500 ml-kolven.

Tillslut kolven vil med en propp. Skaka den kraftigt f6r hand for att dispergera provet. Placera direfter
kolven 1 skakapparaten (5.1) och skaka den i 30 minuter.

Fyll med vatten till mirket och blanda vil.
Beredning av provldsningen

Filtrera omedelbart till en ren och torr kolv. Tillslut kolven med en propp. Gér bestimningen-direke efter
filtreringen.

Mirk: Om filtratet gradvis blir grumligt, gor en ny extraktion enligt 7.1 och 7.2 i en kolv med volym Ve.
Filtrera till en mitkolv volym W som torkats och direfter férsetts med 5,00 ml saltsyralosning (4.1).
Avbryt filtreringen exakt nir ytan ir i hojd med mirket. Blanda vil.

Nir detta forfarande f6ljs ir extraktets volym
V=Vex W/ (W -5).
Detta virde pd V skall anvindas vid bestimningen av halten av spdrimnena.

BESTAMNING

Bestimningen av varje spiramne skall goras pa de alikvoter som anges i metoden {6r varje enskilt sparimne.

Vid behov skall kelaterande eller komplexbildande organiska dmnen tas bort frin en alikvot av extraktet med

hjilp av metod 9.3. Normalt ir detta inte nodvindigt vid bestimning med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Metod 9.3

BORTTAGANDE AV ORGANISKA FORENINGAR FRAN EXTRAKT AV GODSELMEDEL

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att ta bort organiska féreningar frin extrakt av gddselmedel.
TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av gédselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1 och
9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenldsliga delen dmnen skall deklareras enligt direktiv

89/530/EEG.

Mrk: Forekomsten av organiska dmnen i smd mingder paverkar normalt inte bestimning med hjilp av
atomabsorptionsspektrometri.

PRINCIP

De organiska féreningarna i en alikvot av extraktet oxideras med viteperoxid.
REAGENS

Utspadd saltsyralosning, ca 0,5 M: ‘

Blanda 1 volymdel saltsyra (HC, ¢ = 1,18 g/ml) med 20 volymdelar vatten.

Viteperoxidlosning (30 % H,0,, ¢ = 1,11 g/ml), fri frin sparimnen.
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UTRUSTNING
Elekerisk virmeplatta med instillbar temperatur.
FORFARANDE

Hill 25 ml av den l6sning som har extraherats med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 i en 100 ml-glasbigare. Om
metod 9.2 anvinds, tillsitt 5 ml utspadd saltsyral6sning (4.1). Tillsitt sedan 5 ml viteperoxidlosning (4.2).
Tick med ett urglas. Lat oxidera i rumstemperatur i ca en timme, lit sedan gradvis koka upp och lit koka i
en halvtimme. Tillsitt vid behov ytterligare 5 ml viteperoxid till l6sningen nir den har svalnat. Koka sedan
l6sningen for att ta bort &verskott av viteperoxid. Lit svalna och &verfér kvantitative till en 50 ml-matkolv
och fyll upp till market. Filtrera vid behov.

Denna utspadning skall beaktas vid uttagningen av alikvoter och berikningen av spdrimnenas procentandel
i produkten.

Metod 9.4

BESTAMNING AV HALTEN AV SPARAMNEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV

4.1

4.2

4.3

4.4

a)

b)

ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

(ALLMANT FORFARANDE)

RACKVIDD

I detta dokument faststills férfarandet vid bestimning av halten av vissa spirimnen i extrakt av gédselmedel
med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av gddselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1 och
9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlésliga delen imnen skall deklareras enligt direktiv
89/530/EEG.

Anpassning av forfarandet till respektive spirimne finns beskriven i den sirskilda metoden for varje
sparimne,

Mirk: Forekomsten av organiska dmnen i sm3 mingder paverkar normalt inte bestimning med hjilp av
atomabsorptionsspektrometri.

PRINCIP

Efter det att extraktet vid behov har behandlats f6r att minska eller ta bort stérande kemiska dmnen, spads det
ut sé att koncentrationen ligger inom spektrometerns optimala matomrade pi en viglingd som ar limplig for
det sparimne som skall bestimmas.

REAGENS

Utspadd saltsyralosning, ca 6 M

Blanda 1 volymdel saltsyra (HC], ¢ = .1,18 g/ml) med 1 volymdel vatten.
Utspidd saltsyralosning, ca 0,5 M

Blanda 1 volymdel saltsyra (HC, ¢ = 1,18 g/ml) med 20 volymdelar vatten.
Lantansaltlosningar (10 g La per liter).

Denna reagens anvinds fér bestimning av kobolt, jirn, mangan och zink. Den kan beredas p4 f6ljande tvd
sdtt:

Lantanoxid upplost 1 saltsyra. Sitt 11,73 g lantanoxid (La,O5) till 150 ml vatten i en 1-liters mitkolv och
tillsdtt 120 ml 6 M saltsyra (4.1). Lit den l6sas upp och fyll till mirket med 1 liter vatten och blanda vil. Denna
18snings saltsyrakoncentration ir ca 0,5 M.

Losningar av lantanklorid, lantansulfat eller lantannitrat. Los upp 26,7 g lantankloridheptahydrat (LaCl,
7H,0O) eller 31,2 g lantannitrathexahydrat [La(NO,), 6H,0] eller 26,2 g lantansulfat- nonahydrat
(Lay(SO,); 9H,0]1 150 ml vatten. Tillsitt 85 ml 6 M salesyra (4.1). Lit saltet losas upp och fyll till mirket med
1 liter vatten. Blanda vil. Denna l6snings saltsyrakoncentration ar ca 0,5 M.

Kalibreringslsningar

For beredningen av dessa, se varje spirimnes respektive bestimningsmetod.
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6.2

7.1

7.2

7.3

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer med strilningskillor som ger karakteristisk strilning for de spiraimnen som
skall bestimmas.

Den som anvinder utrustningen skall ha god kinnedom om den och f5lja tillverkarens instruktioner.
Utrustningen skall tilldta att bakgrundskorrigering gors s att sddan kan anvindas vid behov, sirskilt for Co
och Zn. De gaser som skall anvindas ir luft och acetylen.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Beredning av extraktlésningar av de spiramnen som skall bestammas.
Se metod 9.1 och 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provldsningen

Spad en alikvot av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1, 9.2 eller 9.3 med vatten och/eller
saltsyra (4.1) eller (4.2) s att den slutliga matlosningen innehiller en koncentration av de imnen som skall
bestimmas som ir limplig f6r det mitomride som anvinds (7.2) och en saltsyrakoncentration p3 minst 0,5
M och inte mer 4n 2,5 M. Det kan behovas en eller flera ytterligare utspadningar.

Hill i en 100 ml-mitkolv en alikvot av den slutliga 16sning som har framstillts genom att spada extraktet. Lit
(a) vara volymen i ml. Fér bestimning av halten av kobolt, jirn, mangan eller zink, tillsitt 10 ml av
lantansaltlésningen (4.3). Fyll till mirket med 0,5 M saltsyralésning (4.2) och blanda vil. Detta ir den slutliga
mitlosningen. Lat D vara utspadningsfaktorn.

FORFARANDE
Beredning av blindlosning

Bered en blindlosning enligt samma forfarande frin och med extraktionsmomentet bortsett frin att provet
inte 4r medtaget.

Beredning av kalibreringslésningar

Frin de arbetskalibreringslésningar som har framstallts med hjalp av varje sparimnes respektive metod
bereds i 100 ml-mitkolvar en serie med minst fem kalibreringsldsningar med Skande koncentration inom
spektrometerns optimala mitomride. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen s att den kommer s nira
den utspadda provldsningens koncentration som méjligt (6.2). Vid bestimning av kobolt, jarn, mangan och
zink, tillsitt 10 ml av samma lantansaltlésning (4.3) som anvindes i 6.2. Fyll till mirket med 0,5 M
saltsyraldsning (4.2) och blanda vil.

Bestimning

Gor klar spektrometern (5) f6r bestimningen och still in viglingden enligt metoden for det aktuella
sparimnet.

Spruta in kalibreringsldsningarna (7.2), provlosningen (6.2) och blindldsningen (7.1) i tur och ordning tre
ganger. Anteckna varje resultat och spola instrumentet med destillerat vatten mellan varje insprutning.

Rita kalibreringskurvan med de genomsnittliga absorbanserna for var och en av kalibreringslosningarna (7.2)
langs y-axeln och motsvarande sparimneskoncentrationer i pg/ml lings x-axeln.

Avlis ur kurvan koncentrationen av det aktuella spiraimnet i provlgsningen x, (6.2) och i blindlésningen x;,
(7.1). Koncentrationerna uttrycks i ug per ml.

REDOVISNING AV RESULTATEN
Godselmedlet har f6ljande procentuella halt av spirimnet (E):
E (%) = [(x- x) x V x D] / (M x 10%).
Om metod (9.3) har anvints:
E (%) = [(xs~ %) x V x 2D]/ (M x 10%).
E = mingden spirimne som skall bestimmas, uttryckt som procent av godselmedlet
x, = provlosningens koncentration (6.2) uttryckt i pg/ml

xp, = blindlésningens koncentration (7.1) uttrycke i pg/ml

<
]

volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml

o
0

faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i (6.2)
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berikning av utspadningsfaktorn D:
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Om (al), (a2), (a3), ., -, -, (a1) och (a) ar alikvoterna och (v1), (v2), (v3), ., ., ., (vi) och (100) ar de volymer i ml
som motsvarar deras respektive utspadningar beriknas utspadningsfaktorn enligt foljande:

D = (v1/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a).

Metod 9.5

SPEKTROFOTOMETRISK BESTAMNING AV BORHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED

4.1

4.2

4.3

4.3.1

43.2

6.1

HJALP AV AZOMETHIN-H

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av bor i extrakt av godselmedel.
TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1 och
9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenldsliga delen av bor skall deklareras enligt direktiv
89/530/EEG.

PRINCIP

Boratjoner bildar tillsammans med azomethin-H-lésning ett gult komplex. Komplexets koncentration
bestims med hjilp av molekylabsorptionsspektrometri vid 410 nm. Stérande joner maskeras med EDTA.

REAGENS

EDTA-buffertlésning

Overfor foljande till en 500 ml-mitkolv som innehiller 300 ml vatten:
— 75 g ammoniumacetat (NH,OOCCH,).

— 10 g dinatriumsalt av etylendiamintetraittiksyra (Na,EDTA).

— 40 ml dttiksyra (CH,COOH, ¢ = 1,05 g/ml).

Fyll till mirket med vatten och blanda vil. L3sningens pH-virde, mitt med en glaselektrod, skall vara
480,1.

Azomethin-H-16sning

Overfor foljande till en 200 ml-mitkolv:

— 10 ml buffertldsning (4.1).

— 400 mg azomethin-H (C;,;H;,NNaO,S,).
— 2 g askorbinsyra (C{HgOy).

Fyll till mirket och blanda vil. Blanda inte till stora mingder av detta reagens eftersom det bara ir hallbart
nigra dagar.

Borkalibreringslsningar
Borstaml6sning (100 pg/ml)

Lés 0,5719 g borsyra (H;B0;) mitt med en noggrannhet pa 0,1 mg, i vatten i en 1 000 ml-mitkolv. Fyll «ill
mirket med vatten och blanda vil. Overfér till en plastkolv och forvara i kylskip.

Borarbetslésning (10 pg/ml)
Overfor 50 ml stamldsning (4.3.1) till en 500 ml-mitkolv. Fyll till mirket med vacten och blanda vil.

UTRUSTNING

Spektrometer utrustad f5r molekylabsorption, instilld p3 en viglingd pd 410 nm och férsedd med kyvett
med 10 mm skikttjocklek.

BEREDNING AV ANALYSLOSNINGEN
Beredning av borlsningen

Se metod 9.1 och 9.2 samt vid behov 9.3.
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6.2

6.3

7.1

7.2

7.3

7.4

Beredning av provldsningen

Spad en alikvot av extraktet (6.1) sd att den borkoncentration som anges i 7.2 erhilles. Det kan krivas tvd
utspidningar i f6ljd. Lt D vara utspidningsfaktorn. -

Beredning av korrektionslésningen

Om provldsningen (6.2) ir firgad, bered en motsvarande korrektionslsning genom att till en plastkolv fora
&ver 5 ml av provlésningen (6.2), 5 ml EDTA-buffertlésning (4.1) och 5 ml vatten och blanda vil.

FORFARANDE
Beredning av blindl6sning

Bered en blindl8sning enligt samma férfarande frin och med extraktionsmomentet, bortsett frin att provet
inte dr medtaget.

Beredning av kalibreringslosningar

For over 0, 5, 10, 15, 20 och 25 ml av arbetskalibreringslésningen (4.3.2) till en serie 100 ml-mitkolvar. Fyll
till mirket med vatten och blanda vil. Dessa l6sningar innehéller mellan 0 och 2,5 pg/ml bor.

Firgutveckling

For 6ver 5 ml av kalibreringslosningarna (7.2), provldsningarna (6.2) och blindlosningen (7.1) till en serie
plastkolvar. Tillsitt 5 ml av EDTA-buffertlésningen (4.1). Tillsitt 5 ml av azomethin-H-I6sningen (4.2).

Blanda vil och lat firgen utvecklas i morker 2,5-3 timmar.
Bestimning

Mit absorbansen hos de l8sningar som har framstallts enligt 7.3 och vid behov korrektionslosningen (6.3)
mot vatten vid en viglingd pa 410 nm. Skélj kyvetterna med vatten fére varje ny avlisning.

REDOVISNING AV RESULTATEN

Rita upp kalibreringskurvan med l6sningarnas koncentration (7.2) pi x-axeln och den absorbans (7.4) som
spektrofotometern anger lings y-axeln.

Avlis ur kalibreringskurvan koncentrationen av bor (B) i blindlsningen (7.1), koncentrationen av bor (B) i
provlosningen (6.2) och, om provldsningen ir firgad, den korrigerade koncentrationen av 16sningen. For att
berikna denna, subtrahera korrektionslsningens absorbans (6.3) frin provlsningens absorbans och bestim
den korrigerade koncentrationen av provlgsningen. Anteckna provlosningens koncentration (6.2) med eller
utan korrigering, (x,) och blindlésningens koncentration (xy,).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av bor:

B (%) = [(x,~ x,) x Vx D]/ (M x 10%)
Om metod 9.3 har anvints:

B (%) = [(x,~ xp) x V x 2D]/ (M x 10%)
B = mangden bor uttryckt i procent av gédselmedlet
x, = provlésningens koncentration (ug/ml) i provldsningen (6.2), med eller utan korrigering
xp, = blindlésningens (7.1) koncentration (ug/ml)
V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D = faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berikning av utspidningsfaktorn D

Om (a1) och (a2) ir tvi pa varandra f6ljande alikvoter och (v1) och (v2) ir de volymer som motsvarar deras
respektive utspidningar, beriknas utspadningsfaktorn D enligt f6ljande:

D = (v1/al) x (v2/a2)
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Metod 9.6

BESTAMNING AV KOBOLTHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV
ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

Denna metod beskriver férfarandet for att bestimma halten av kobolt i extrakt av gédselmedel.

TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjalp av metod 9.1 och
9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen av kobolt skall deklareras enligt direktiv
89/530/EEG.

PRINCIP

Efter limplig beredning och utspidning av extrakten bestims kobolthalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 M:

Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 M:

Se metod 9.4 (4.2).

Lantansaltlosningar (10 g La per liter).

Se metod 9.4 (4.3).

Koboltkalibreringslosning

Koboltstamldsning (1 000 pg/ml)

Vig in 1 g kobolt med en noggrannhet p4 0,1 mg i en 250 ml-glasbagare. Tillsitt 25 ml 6 M saltsyra (4.1) och
virm pa en virmeplatta tills koboltet ir helt upplost. Lat svalna och dverfér kvantitativt till en 1000
ml-matkolv. Fyll till market med vatten och blanda val.

Koboltarbetslosning (100 ug/ml)

Overfor 10 ml stamlésning (4.4.1) till en 100 ml-mitkolv. Fyll till mirket med 0,5 M saltsyralésning (4.2) och
blanda val.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4, (5). Instrumentet skall vara utrustat med strilningskilla for
kobolts karakteristiska strdlning (240,7 nm). Bakgrundskorrigering miste kunna goras.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Koboltextraktlésning

Se metod 9.1 och 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provldsningen

Se metod 9.4 (6.2). Provldsningen miste innehilla 10 % (v/v) lantansaltlsning (4.3).

FORFARANDE

Beredning av blindlésning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlésningen maste innehalla 10 % (v/v) av den lantansaltlosning som anges i 6.2.
Beredning av kalibreringsldsningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt matomrade pa 0-5 pg/ml kobolt, dverfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning (4.4.2)
till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen si att den kommer si nira
provldsningens koncentration som mgjligt. Tillsatt 10 ml av den lantansaltlésning som anges i 6.2 till varje
kolv. Fyll upp till 100 ml med 0,5 M saltsyralosning (4.2) och blanda vil. Dessa 16sningar innehaller 0, 0,5, 1,
2, 3, 4 respektive 5 pg/ml kobolt.
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Bestimning
Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) f6r bestimningen och still in viglingden pd 240,7 nm.
REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av kobolt:

Co (%) = [(x,- %) x V x D]/ (M x 10%).
Om metod (9.3) har anvints:

Co (%) = [(x.~ %) x V x 2D] / (M x 10%).
Co= mingden kobolt uttryckt i procent av godselmedlet
x, = provlosningens koncentration (6.2) uttryckt i pg/ml
xp, = blindlosningens koncentration (7.1) uttryckt i pg/ml

V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjalp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml

o
I

faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts 1 6.2
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram
Berikning av utspadningsfaktorn D

Om (al), (a2), (a3), ., ., -, (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3), ., ., ., (vi) och (100) ar de volymer i ml
som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn D enligt foljande:

D = (v1/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x {vi/ai) x (100/a).

Metod 9.7

BESTAMNING AV KOPPARHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV
ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

Denna metod beskriver férfarandet for att bestimma halten av koppar i extrakt av gddselmedel.
TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1 och
9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlésliga delen av koppar skall deklareras enligt direktiv

89/530/EEG.
PRINCIP

Efter limplig beredning och utspadning av extrakten bestims kopparhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 M:

Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 M:

Se metod 9.4 (4.2).

Viteperoxidlosning (H,O,, ¢ = 1,11 g/ml), 30 % fri frdn spirimnen.

Kopparkalibreringslosning

Kopparstaml6sning (1 000 pg/ml)

Vigin 1 g koppar med en noggrannhet pa 0,1 mg i en 250 ml-glasbagare. Tillsitt 25 ml 6 M saltsyra (4.1) och

5 ml viteperoxidlsning (4.3) och virm pi en virmeplatta tills kopparen ir helt upplést. Overfér kvantitative
till en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med vatten och blanda vil.
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Koppararbetslosning (100 pg/ml)

Overfér 20 ml stamldsning (4.4.1) till en 200 ml-mitkolv. Fyll till mirket med 0,5 M saltsyralsning (4.2) och
blanda val.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strilningskalla for
koppars karakteristiska stralning (324,8 nm).

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN
Kopparextraktlosning
Se metod 9.1 och 9.2 och vid behov 9.3.
Beredning av provlosningen
Se metod 9.4 (6.2).
FORFARANDE
Beredning av blindl6sning
Se metod 9.4 (7.1).
Beredning av kalibreringslosningar
Se metod 9.4 (7.2).
For ett optimalt mitomrade p 0-5 pg/ml koppar, 6verfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning (4.4.2)
till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen si att den kommer si nira
provlosningens koncentration (6.2) som mgjligt. Fyll upp till 100 ml med 0,5 M saltsyralosning (4.2) och
blanda val. Dessa l6sningar innehéller 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 pg/ml koppar.
Bestimning
Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) f6r bestimningen och stall in viglingden pd 324,8 nm.
REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har f6ljande procentuella halt av koppar:
Cu (%) = [(x~ xp) x V x D]/ (M x 10%).
Om metod (9.3) har anvints:
Cu (%) = [(x,~ xp) x V x 2D] / (M x 10%).
Cu= mingden koppar uttrycke i procent av godselmedlet
x, = provldsningens koncentration (6.2) uttryckt i pg/ml

%, = blindlosningens koncentration (7.1) uttryckt i pg/ml

V = volymen av det extrakt som har framstallts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttrycke i ml
D = faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts 1 6.2
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berikning av utspadningsfaktorn D

Om (al), (a2), (a3), ., -, -, (ai) och (a) ir alikvoterna och (v1), (v2), (v3), ., ., ., (vi) och (100) ir de volymer i ml
som motsvarar deras respektive utspadningar beraknas utspidningsfaktorn D enligt foljande:

D = (v1/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/a1) x (100/a).
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Metod 9.8

BESTAMNING AV JARNHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV
ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD
Denna metod beskriver férfarandet for att bestimma halten av jirn i extrakt av godselmedel.
TILLAMPNINGSOMRADE

Férfarandet anvinds f6r att analysera prover av gddselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1 och
9.2 och for vilka den totala halten och/eller den vattenldsliga delen av jirn skall deklareras enligt direktiv
89/530/EEG.

PRINCIP

Efter limplig beredning och utspidning av extraktet bestims jirnhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 M

Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 M

Se metod 9.4 (4.2).

Viteperoxidlésning (H,0,, ¢ = 1,11 g/ml) 30 % fri frin spdrimnen

Lantansaltlosningar (10 g La per liter).

Se metod 9.4 (4.3).

Jarnkalibreringslosningar

Jarnstamlosning (1 000 pg/ml)

Vigin 1 gren jarntrdd med en noggrannhet pa 0,1 mg i en 500 ml-glasbigare. Tillsatt 200 ml 6 M saltsyra (4.1)
och 15 ml viteperoxidlésning (4.3). Virm pd en virmeplatta tills jirnet ir helt upplést. Lit svalna och 6verfér
kvantitativt till en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med vatten och blanda vil.

Jarnarbetslosning (100 pg/ml)

Overfor 20 ml stamlésning (4.5.1) till en 200 ml-mitkolv. Fyll till mirket med 0,5 M saltsyralosning (4.2) och
blanda vil.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strilningskilla for
jarns karakteristiska strilning (248,3 nm).

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Jérnextraktlosning

Se metod 9.1 och 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provldsningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlosningen miste innehalla 10 % (v/v) lantansaltlésning.
FORFARANDE

Beredning av blindlsning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlésningen maéste innehilla 10 % (v/v) av den lantansaltlosning som anges i 6.2.
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7.3

4.1

4.2

Beredning av kalibreringsiosningar
Se metod 9.4 (7.2).
For ett optimalt matomrade pa 0-10 pg/ml jirn, Sverfor 0, 2, 4, 6, 8 respektive 10 ml arbetsldsning (4.5.2) till
en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen si att den kommer si nira
provlésningens koncentration som méjligt. Tillsitt 10 ml av den lantansaltlésning som anges i 6.2. Fyll upp
till mirket med 0,5 M saltsyraldsning (4.2) och blanda vil. Dessa 16sningar innehiller 0, 2, 4, 6, 8 respektive
10 pg/ml jirn.
Bestimning
Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) f6r bestimningen och still in viglangden pa 248,3 nm
REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har f6ljande procentuella halt av jirn:
Fe (%) = [(x- xu) x V x D] / (M x 10%).
Om metod (9.3) har anvants:
Fe (%) = [(x.~ x,) x V x 2D] / (M x 10%).
Fe = maingden jirn uttryckt i procent av gédselmedlet
x, = provlosningens koncentration (6.2) uttrycke i pg/ml
xp, = blindlosningens koncentration (7.1) uttryckt i pg/ml
V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttrycke i ml
D = faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts 1 6.2
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berikning av utspadningsfaktorn D

Om (al), (a2), (a3), ., ., ., (ai) och (a) ar alikvoterna och (v1), (v2), (v3), ., ., ., (vi) och (100) ir de volymer 1 ml
som motsvarar deras respektive utspidningar beriknas utspidningsfaktorn D enligt foljande:

D = (v1/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/a1) x (100/a).

Metod 9.9

BESTAMNING AV HALTEN AV MANGAN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV

ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av mangan i extrakt av godselmedel.
TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av gédselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1 och
9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlésliga delen av mangan skall deklareras enligt direktiv
89/530/EEG.

PRINCIP

Efter limplig beredning och utspidning av extrakten bestims manganhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

REAGENS
Saltsyralosning, ca6 M -
Se metod 9.4 (4.1).
Saltsyralosning, ca 0,5 M

Se metod 9.4 (4.2).
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Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Se metod 9.4 (4.3).

Mangankalibreringslosning

Manganstaml6sning (1 000 pg/ml)

Vigin 1 g mangan med en noggrannhet p 0,1 mg i en 250 ml-glasbigare. Tillsitt 25 ml 6 M saltsyra (4.1) och
virm pi en virmeplatta tills manganet dr helt upplost. Lat svalna och éverfor kvantitative till en 1000
ml-mitkolv. Fyll till mirket med vatten och blanda vil.

Manganarbetslosning (100 pg/ml)

Spid ut 20 ml stamlSsning (4.4.1) med 0,5 M saltsyralSsning (4.2) i en 200 ml-mitkolv. Fyll till market med
0,5 M saltsyralosning (4.2) och blanda vil.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strilningskilla for
mangans karakteristiska strilning (279,6 nm).

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN
Manganextraktlosning
Se metod 9.1 och 9.2 och vid behov 9.3.
Beredning av provldsningen
Se metod 9.4 (6.2). Provlésningen miste innehélla 10 % (v/v) lantansaltlsning (4.3).
FORFARANDE
Beredning av blindl6sning
Se metod 9.4 (7.1). Blindlésningen méste innehilla 10 % (v/v) av den lantansaltlosning som anges i 6.2.
Beredning av kalibreringslosningar
Se metod 9.4 (7.2).
For ett optimalt matomrade pa 0 till 5 pg/ml mangan, Sverfér 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning
(4.4.2) till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen s3 att den kommer s3 nira
provldsningens koncentration som méjligt. Tillsitt 10 ml av den lantansaltlosning som anges 1 6.2 till varje
kolv. Fyll upp till 100 ml med 0,5 M saltsyral6sning (4.2) och blanda vil. Dessa 18sningar innehaller 0, 0,5, 1,
2, 3, 4 respektive 5 ug/ml mangan.
Bestamning
Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) f6r bestimningen och still in viglingden pi 279,6 nm.
REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av mangan:
Mn (%) = [(x,~ x,) x Vx D]/ (M x 10%).
Om metod (9.3) har anvints:
Mn (%) = [(x- x,) x V x 2D] / (M x 10%).
Mn= mingden mangan uttryckt i procent av godselmedlet
x, = provlésningens koncentration (6.2) uttryckt i pg/ml
x, = blindl3sningens koncentration (7.1) uttrycke i pg/ml
V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttrycke i ml
D = faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berikning av utspidningsfaktorn D
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Om (al), (a2), (a3), ., ., -, (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3), ., ., ., (vi) och (100) dr de volymer i ml
som motsvarar deras respektive utspadningar beriknas utspadningsfaktorn D enligt foljande:

D = (v1/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a).

Metod 9.10

BESTAMNING AV MOLYBDEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV
SPEKTROFOTOMETRI AV ETT KOMPLEX MED AMMONIUMTIOCYANAT
RACKVIDD
Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av molybden i extrakt av gédselmedel.
TILLAMPNINGSOMRADE

Férfarandet anvinds f6r att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1 och
9.2 och {6r vilka den totala halten eller den vattenlésliga delen av molybden skall deklareras enligt direktiv
89/530/EEG.

PRINCIP

Molybden (V) bildar tillsammans med SCN -joner i sur milj6 ett komplex [MoO(SCN);]-2. Komplexet
extraheras med n-butylacetat. Stdrande joner, som t. ex. jirnjoner blir kvar i vattenfasen. Den orangegula
firgen bestims av molekylabsorptionsspektrometri vid 470 nm.

REAGENS

Utspadd saltsyralgsning (HCI), ca 6 M
Se metod 9.4 (4.1).

Kopparlésning (70 mg/l) i 1,5 M saltsyra

Las 275 mg kopparsulfat (CuSO, 5H,0), som ir uppvigt med en noggrannhet pi 0,1 mg, i 250 ml 6 M
saltsyralosning (4.1) 1 en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till market med vatten och blanda vil.

Askorbinsyrelosning (50 g/1)

L3s 50 g askorbinsyra (C,HgO,) 1 vatten i en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med vatten och blanda vil.
Forvara i kylskap.

n-butylacetat
Ammoniumtiocyanatlésning, 0,2 M

Lés upp 15,224 g NH,SCN i vatten i en 1 000 ml-miitkolv. Fyll till mirket med vatten och blanda vil. Férvara
i en mork flaska.

Tennkloridlésning (50 g/1) i 2 M saltsyra

Denna losning mdste vara helt klar och beredas direkt fore anvindningen. Tennkloriden mdste vara mycket
ren, annars blir [osningen grumlig.

For att bereda 100 ml lésning, l6s 5 g (SnCl,2H,0) i 35 ml 6 M HCl-16sning (4.1). Tillsdte 10 ml
kopparldsning (4.2). Fyll till mirket med vatten och blanda vil.

Molybdenkalibreringslosningar
Molybdenstamlosning (500 pug/ml)

Lés 0,920 g ammoniummolybdat [(NH,);Mo,0,, 4H,O], som ir uppvigt med en noggrannhet pi 0,1 mg,
i 6 M saltsyra (4.1) i en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med saltsyran och blanda vil.

Intermediir molybdenlésning (25 pug/ml)

Overfor 25 ml stamlésning (4.7.1) till en 500 ml-mitkolv. Fyll till mirket med 6 M saltsyra (4.1) och blanda
vil.

Molybdenarbetslésning (2,5 ug/ml)

Overfér 10 ml intermediir 16sning (4.7.2) till en 100 ml-mitkolv. Fyll till market med 6 M saltsyra (4.1) och
blanda vil.

UTRUSTNING

Molekylabsorptionsspektrometer férsedd med kyvetter med 20 mm skikttjocklek. Instrumentet skall vara
instillr pd en vaglingd p4 470 nm.
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5.2

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

7.4

Separationstrattar pa 200 eller 250 ml.
BEREDNING AV PROVLOSNINGEN
Molybdenextraktldsning

Se metod 9.1 och 9.2 och vid behov 9.3.
Beredning av provldsningen

Spid en alikvot av extraktet (6.1) med 6 M saltsyralosning (4.1) for att fi fram en limplig
molybdenkoncentration. Lit D vara utspadningsfaktorn.

Overfor en alikvot (a) frin extraktlosningen som innehiller 1-12 ug molybden till en separationstratt (5.2).
Fyll upp till 50 ml med 6 M saltsyralosning (4.1).

FORFARANDE
Beredning av blindlésning

Bered en blindl6sning enligt samma férfarande frén extraktionsmomentet, bortsett frén att provet inte ar
medtaget.

Beredning av kalibreringslosningar

Bered en serie med minst sex kalibreringslosningar med o6kande koncentration som motsvarar
spektrometerns optimala mitomride.

For omradet 0-12,5 pug molybden, 6verfér 0, 1,2, 3,4 respektive 5 ml arbetslosning (4.7.3) till separationstrat-
tarna (5.2). Fyll upp till 50 ml med 6 M saltsyralosning (4.1). Trattarna innehéller 0, 2,5, 5, 7,5, 10 och 12,5 g
molybden.

Framkallning och separation av komplexet

Tillsate 1 varje separationstratt (6.2, 7.1 och 7.2) i tur och ordning f6ljande l&sningar:
— 10 ml kopparlésning (4.2).

— 20 ml askorbinsyreldsning (4.3).

Blanda vil och vinta i tv4 eller tre minuter. Tillsitt sedan f6ljande:

— 10 ml n-butylacetat (4.4) med hjilp av en precisionspipett.

— 20 ml tiocyanatlosning (4.5).

Skaka i en minut s3 att komplexet extraheras i den organiska fasen. Lit separera. Nir de tva faserna har
separerats, ta bort hela vattenfasen och kasta den. Tvitta den organiska fasen med

— 10 ml tennkloridlésning (4.6).

Skaka 1 en minut. Lat separera. Ta bort hela vattenfasen. Samla upp den organiska fasen i ett provror vilket gor
det mojligt att samla de suspenderade vattendropparna.

Bestimning

Mit absorbansen i de losningar som har framstillts enligt 7.3 vid en viglingd pa 470 nm. Anvind
molybdenkalibreringslosningen med 0 pg/ml (7.2) som referens.

REDOVISNING AV RESULTATEN

Rita upp kalibreringskurvan med massan av molybden i kalibreringslésningarna (7.2) uttrycktiug pa x-axeln
och de absorbanser (7.4) som spektrometern anger lings y-axeln.

Bestim ur kalibreringskurvan massan av molybden i provlésningen (6.2) och i blindlésningen (7.1). Dessa
massor betecknas xs respektive xb.

Godselmedlet har féljande procentuella halt av molybden:
Mo (%) = [(x,- xu) x V/a x D] / (M x 10%).
Om metod (9.3) har anvints:
Mo (%) = [(x,~ x,) x V/ax 2D]/ (M x 10%).
Mo = mingden molybden uttryckt i procent av godselmedlet
a = volymen av alikvoten fran den sista utspidningslésningen (6.2) uttryckt i ml
X, = massan av molybden i provldsningen (6.2) uttryckt i pg

X, = massan av molybden uttryckt i pg i blindldsningen (7.1) vars volym motsvarar volymen (a) av
alikvoten av provlosningen (6.2)
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V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D = faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts 1 6.2
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram
Berikning av utspidningsfaktorn D
Om (al), (a2) ir alikvoterna och (v1), (v2) ir de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspidningar
beriknas utspadningsfaktorn D enligt foljande:
D = (v1/al) x (v2/a2).
Metod 9.11
BESTAMNING AV HALTEN AV ZINK I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV
ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

1. RACKVIDD
Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av zinc i extrake av godselmedel.

2. TILLAMPNINGSOMRADE
Férfarandet anvinds for att analysera prover av gddselmedel som har extraherats med hjalp av metod 9.1 och
9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenl6sliga delen av zink skall deklareras enligt direktiv
89/530/EEG.

3. PRINCIP
Efter limplig beredning och utspidning av extrakten bestims zinkhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

4. REAGENS

4.1  Saltsyraldsning, ca 6 M
Se metod 9.4 (4.1).

4.2 Saltsyralosning, ca 0,5 M
Se metod 9.4 (4.2).

43  Lantansaltldsningar (10 g La per liter).
Se metod 9.4 (4.3).

4.4  Zinkkalibreringslgsning

4.4.1 Zinkstamlésning (1 000 pg/ml)
Lés 1 g zinkpulver eller zinkflisor, som har vigts med en noggrannhet p 0,1 mg, i 25 ml 6 M saltsyra (4.1)
1 en 1000 ml-glasbdgare. Nir zinket dr helt upplost, fyll till mirket med vatten och blanda val.

4.4.2 Zinkarbetslosning (100 pg/ml)
Los upp 20 ml staml6sning (4.4.1) 1 en 200 ml-mitkolv med 0,5 M saltsyralésning (4.2). Fyll till mirket med
0,5 M saltsyral6sning (4.2) och blanda vil.

5. UTRUSTNING
Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strilningskilla for
zinks karakteristiska strilning (213,8 nm). Bakgrundskorrigering méste kunna goras.

6. BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

6.1  Zinkextraktldsning
Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

6.2 Beredning av provldsningen
Se metod 9.4 (6.2). Provlésningen miste innehilla 10 % (v/v) lantansaltlosning.

7. FORFARANDE

7.1 Beredning av blindl6sning

Se metod 9.4 (7.1). Blindl8sningen méste innehilla 10 % (v/v) av den lantansaltldsning som anges 1 6.2.
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7.2

7.3

Beredning av kalibreringslosningar
Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt mitomrade pa 0-5 pg/ml zink, overfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslsning (4.4.2)
till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen si att den kommer si nira
provlésningens koncentration som méjligt. Tillsatt 10 ml av den lantansaltlosning som anges i 6.2 till varje
kolv. Fyll upp till 100 ml med 0,5 M saltsyralosning (4.2) och blanda vil.

Dessa l6sningar innehaller 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 pg/ml zink.
Bestimning
Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in viglingden pa 213,8 nm.
REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har f8ljande procentuella halt av zink:
Zn (%) = [(x;~ x,) x V x D]/ (M x 10%).
Om metod (9.3) har anvints:
Zn (%) = [(xs~ %) x V x 2D]/ (M x 10%).
Zn= mingden zink uttryckt i procent av godselmedlet
%, = provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml
xp, = blindlosningens (7.1) koncentration uttrycke i pg/ml
V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D = faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttrycke i gram
Berikning av utspadningsfaktorn D

Om (al), (a2), (a3), ., ., -, (ai) och (a) ir alikvoterna och (v1), (v2), (v3), ., ., -, (vi) och (100} ar de volymer i ml
som motsvarar deras respektive utspidningar beriknas utspadningsfaktorn D enligt foljande:

D = (v1/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/a1) x (100/a).”



