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BILAGA IV

PROVTAGNINGS- OCH ANALYSMETODER

A. PROVTAGNINGSMETOD FOR GODSELMEDEL

INLEDNING

Korrekt provtagning ar en kravande uppgift som fordrar stor noggrannhet. Man kan dirfor inte 6verbetona
kravet pa tillrackligt representativ provtagning for den officiella kontrollen av godselmedel.

Den nedan beskrivna provtagningsmetoden maste tillimpas med stor noggrannhet av specialister som har
erfarenhet av den vedertagna provtagningsmetoden.

1. ANDAMAL OCH RACKVIDD

Prov som ir avsedda for officiell kontroll av godselmedels kvalitet och sammansittning skall tas
enligt de metoder som beskrivs hir nedan. Prov som erhdllits pd detta sdtt skall anses vara
representativa for de materialmangder ur vilka de tagits.

2. ANSVARIGA TJANSTEMAN

Proven skall tas av sdrskilda tjdnstemdn som medlemsstaterna har bemyndigat till detta.

3. DEFINITIONER

Provmingd: En produktmingd som bildar en enhet och har egenskaper som antas vara enhet-
liga.

Stickprov: En mingd som tas frdn en punkt i denna provmingd.
Samlingsprov: En samling stickprov som tagits frdn samma provmingd.

Reducerat prov: En representativ del av samlingsprovet, som erhllits frénfur samlingsprovet
genom reducering.

Slutligt prov: En representativ del av ett reducerat prov.

4. UTRUSTNING

4.1. Provtagningsutrustningen skall vara tillverkad av material som inte kan piverka egen-
skaperna hos de produkter som skall provas. Medlemsstaterna kan officiellt godkinna
sadan utrustning.

4.2. Utrustning som rekommenderas for provtagning av fasta godselmedel.

4.2.1. Manuell provtagning

4.2.1.1. Flatbottnad skovel med vertikala sidor.

4.2.1.2.  Provtagningsspjut med en ldng skdra eller med olika fack. Provtagningsspjutets dimensioner
médste limpa sig for den provade mingdens egenskaper (behéllarens djup, sickformat etc) och

partikelstorleken i godselmedlet.

4.2.2. Mekanisk provtagning

Godkind mekanisk utrustning fir anvindas for provtagning av godselmedel under forflyttning.

4.2.3. Provdelare

Utrustning avsedd att dela upp provet i lika stora delar bor anvindas for tagning av stickprov
och for iordningstillande av reducerade och slutliga prov.



C127E[342

Europeiska unionens officiella tidning

29.5.2003

Onsdag 10 april 2002
4.3.

4.3.1.

5.1.

5.2.
5.2.1.

5.2.1.1.

5.2.1.2.

5.2.1.3.

5.2.2.

5.2.2.1.

52.2.1.1.

5.2.2.1.2.

5.2.2.1.3.

52214

5.2.2.2.

5.3.

5.3.1.

Utrustning som rekommenderas for provtagning av flytande godselmedel.

Manuell provtagning

Oppet ror, sond, flaska eller annan lamplig utrustning som gor det méjligt att ta prover slump-
vis ur provmingden.

Mekanisk provtagning

Godkind mekanisk utrustning fir anvindas for provtagning av flytande godselmedel under for-
flyttning.
KVANTITATIVA KRAV

Provmingd

Provmingden skall vara av sddan storlek att man kan ta prov i var och en av dess bestinds-
delar.

Stickprov
Godselmedel i 1os vikt eller flytande godselmedel i behdllare pd hogst 100 kg

Provmingder pd hogst 2,5 ton:

Minsta antal stickprov: sju

Provmingder pd mellan 2,5 ton och 80 ton:

Minsta antal stickprov: 20 ganger det antal ton som ")
provmangden utgor

Provmingder pd mer 4n 80 ton:

Minsta antal stickprov: 40

Fasta godselmedel i forpackningar eller flytande godselmedel i behdllare (= forpackningar pd hagst
100 kg)

Forpackningar pd mer dn 1 kg

Provmingder pd mindre 4n fem forpackningar:

Minsta antal férpackningar i provet (%): samtliga férpackningar.

Provmingder pd mellan fem och sexton férpackningar:

Minsta antal férpackningar i provet (3): fyra.

Provmangder pd mellan 17 och 400 férpackningar:

det antal forpacknigar som 0

Minsta antal forpackningar i provet (%): ° &
provmingden utgor

Provmingder pd mer 4n 400 forpackningar:

Minsta antal férpackningar i provet (3): 20.

Forpackningar pd mindre dn 1 kg:

Minsta antal forpackningar i provet (3)Se anmarkning 2.: fyra.

Samlingsprov

Det krivs ett samlingsprov per provmingd. Det sammanlagda antalet stickprov i ett samlings-
prov mdste vara minst foljande antal:

Godselmedel i 16s vikt eller flytande godselmedel i behdllare pd hogst 100 kg: 4 kg.

(") Om det erhdllna talet ar ett brak, skall detta avrundas till nirmaste hogre heltal.
(3) For forpackningar pd hogst 1 kg skall ett stickprov utgoras av innehdllet i en ursprunglig forpackning.
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Fasta godselmedel i forpackningar eller flytande godselmedel i behdllare (= forpackningar pd hogst
100 kg)

Forpackningar pd mer 4n 1 kg: 4 kg

Forpackningar pd hogst 1 kg: vikten av innehdllet i fyra originalférpackningar.

Prov pd godselmedel innehdllande ammoniumnitrat for provning enligt bilaga IIl B: 75 kg

Slutliga prov

Om det behovs tas det slutliga provet frin samlingsprovet genom reducering. Minst ett slutligt
prov madste analyseras. Vikten pa det prov som analyseras far inte vara lagre dn 500 g.

Fasta eller flytande godselmedel

Provtagning pd ammoniumnitratgodselmedel

Om det behovs tas det slutliga provet fran samlingsprovet genom reducering.

Minsta vikt for slutliga prov for provning enligt bilaga IILA: 1 kg

Minsta vikt for slutliga prov for provning enligt bilaga IILB: 25 kg

ANVISNINGAR OM UTTAGNING, BEREDNING OCH FORPACKNING AV PROVEN

Allmint

Proven skall tas och beredas sd snabbt som mojligt med hédnsyn till de f6rsiktighetsdtgarder som
kravs for att sikerstilla att de forblir representativa for de godselmedel som provas. Instrument,
ytor och behéllare som kommer i beroring med proverna mdste vara rena och torra.

For flytande godselmedel giller att provmangden om mojligt skall blandas for provtagningen.

Stickprov

Stickprov skall tas slumpvis i hela provmingden och skall vara av ungefir samma storlek.

Godselmedel i 1os vikt eller flytande godselmedel i behdllare pa hagst 100 kg

Provmingden skall teoretiskt delas upp i flera ungefar lika stora delar. Ett antal delar som mot-
svarar antalet stickprov enligt kraven i 5.2 skall vdljas ut slumpvis, varefter minst ett prov tas
fran var och en av dessa delar. Om det inte gdr att f6lja kraven i 5.1 vid provtagning av
godselmedel i 16s vikt eller flytande godselmedel i behallare pd hogst 100 kg skall proven tas
nir den provade mingden forflyttas (vid lastning eller lossning). I detta fall skall proven tas frdn
slumpvis utvalda, teoretiska delar enligt definitionen hir ovan, medan dessa forflyttas.

Fasta godselmedel i forpackningar eller flytande godselmedel i behdllare (= forpackningar pd hagst
100 kg)

Nar det antal forpackningar som behovs har valts ut for provning enligt anvisningarna i 5.2
skall en del av innehdllet i varje forpackning tas ut. Om det visar sig nodvindigt skall proven
tas sedan var och en av forpackningarna har tomts separat.



C127E[344 Europeiska unionens officiella tidning 29.5.2003

Onsdag 10 april 2002
6.3. Beredning av samlingsprov

Stickproven skall blandas, sd att ett enda samlingsprov erhalls.

6.4. Beredning av slutligt prov
Materialet i samlingsprovet skall blandas omsorgsfullt ().

Om det dr nodvindigt skall samlingsprovet forst reduceras till minst 2 kg (reducerat prov),
antingen genom anvindning av en mekanisk provdelare eller genom provsortering.

Direfter skall minst tre slutliga prov av ungefir samma storlek iordningstillas enligt kvantitets-
kraven i 5.4. Varje prov skall placeras i en lamplig, lufttdt behallare. Alla forsiktighetsatgarder
som behovs skall vidtas for att undvika varje forandring av provens egenskaper.

Vid provning enligt bilaga III, avdelning A och B, skall de slutliga proven héllas vid en tempera-
tur mellan 0 och 25 °C.

7. FORPACKNING AV SLUTLIGA PROV

Behallare och forpackningar skall vara forseglade och markta (hela mirkningen maste ingd i
forseglingen) pa sddant sitt att de inte kan dppnas utan att forseglingen skadas.

8. PROVNINGSPROTOKOLL

Protokoll skall foras for varje provtagning, sé att varje provad mingd entydigt kan identifieras.

9. PROVENS DESTINATION

For varje provmingd skall minst ett slutligt prov sd snart som mojligt sindas till ett auktoriserat
analyslaboratorium eller till testinstitutet tillsammans med de upplysningar som den som utfor
analysen eller testet behover.

B. ANALYSMETODER FOR GODSELMEDEL
(Se innehéllsfortecknig s. 2.)

ALLMANNA ANMARKNINGAR

Laboratorieutrustning

I metodbeskrivningarna har allmin laboratorieutrustning inte exakt definierats, forutom uppgifter om stor-
lekarna pé kolvar och pipetter. All laboratorieutrustning skall alltid vara vl rengjord, framfor allt nar det
ar smad mangder av olika dmnen som skall faststillas.

Kontrollprovningar

Fore analysen mdste man sakerstdlla att all utrustning fungerar vil och att analysmetoden utfors korrekt,
om sd dr limpligt med anvindning av kemiska foreningar med kind sammansittning (t.ex. ammoniumsul-
fat, monokaliumfosfat osv). Trots detta kan resultat av analyserade gédselmedel ange en felaktig kemisk
sammansittning om analysmetoden inte foljs till punkt och pricka. A andra sidan anvinds rent empiriska
metoder for bestimning av vissa produkter med komplex kemisk sammansittning. Hir rekommenderas att
laboratorierna om detta dr majligt utnyttjar referensstandarder av godselmedel med vil definierad samman-
sdttning som referens.

(") Eventuella klumpar skall brytas upp (om sé r nodvandigt genom att de sirskiljs fran provet och sedan aterfors till
detta).
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ALLMANNA BESTAMMELSER OM METODER
FOR ANALYS AV GODSELMEDEL

1. Reagens
Om inget annat anges i analysmetoden skall alla reagenser vara analysrena (p. a.). Dir mikro-

ndringsamnen skall analyseras skall reagensernas renhet kontrolleras med ett blindprov. Bero-
ende pé det erhéllna resultatet kan ytterligare en rening bli nodvindig.

2. Vatten
Nir metodbeskrivningarna innehdller anvisningar om l6sning, utspidning, skoljning eller tvitt-
ning utan att direkt ange ndgot losningsmedel eller utspidningsmedel avses alltid vatten.

Normalt skall vattnet vara demineraliserat eller destillerat. 1 vissa sirskilda fall skall vattnet
ockséd ha genomgatt speciell rening, vilket dd nimns i beskrivningen av analysmetoden.

3. Laboratorieutrustning
Den apparatur som beskrivs i samband med analysmetoderna ar inte sddan utrustning som
normalt anvinds pd tillsynslaboratorier utan omfattar sddana specialinstrument och sidan appa-
ratur, som behovs da sirskilda krav foreligger. Denna utrustning maste vara absolut ren, fram-

forallt nar det giller att bestimma sma mangder. Laboratoriet skall sikerstilla att graderingen av
anvinda glaskirl stimmer 6verens med gillande metrologiska normer.

Metod 1

PROVBEREDNING FOR ANALYS

1. TILLAMPNINGSOMRADE

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid beredning for analys av ett
prov som dr taget fran det slutliga provet.

2. PRINCIP

Beredningen av ett slutligt prov som tagits emot i laboratoriet omfattar en rad arbetsmoment,
vanligvis siktning, malning och blandning, som utfors pé ett sddant sitt att

— 4 ena sidan minsta invigda mingd som foreskrivs i analysmetoderna ar representativ for
laboratorieprovet,

— 4 andra sidan godselmedlets finhetsgrad inte kan ha forandrats genom beredningen i s&
hog grad, att dess loslighet i olika extraktionsreagens tydligt paverkas.

3. UTRUSTNING
Enkel provdelare (valfri).
Siktar med en maskstorlek av 0,2 och 0,5 mm.
250 ml-kolvar med proppar.

Mortel med mortelstot av porslin eller en kvarn.
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VAL AV BEHANDLING SOM SKALL ANVANDAS
Inledande kommentar

Om produkten 4r limplig behdver man endast bevara en representativ del av det slutliga
provet.

Slutliga prov som inte fir malas

Kalciumnitrat, kalciummagnesiumnitrat, natriumnitrat, chilesalpeter, kalciumcyanamid, kvave-
haltig kalciumcyanamid, ammoniumsulfat, ammoniumnitrat med 6ver 30% N, urea, slagg,
rafosfat som gjorts delvis 1osligt, utfillt kalciumfosfatdihydrat, kalcinerat fosfat, aluminiumkalci-
umfosfat, mjuka malda réfosfater.

Slutliga prov som maste delas upp, och varav en del méste malas

Dessa dr produkter som kréver att vissa analyser utfors utan foregdende malning (t.ex. bestim-
ning av malningsfinhet) och andra analyser efter malning. De omfattar alla de sammansatta
godselmedel som innehéller foljande fosfater: basisk slagg, aluminiumkalciumfosfat, kalcinerat
fosfat, mjuk malen réfosfat och rafosfat som delvis gjorts 16sligt. For detta dndamal delar man
upp det slutliga provet i tva delar, som &r sa identiska som mojligt, med hjilp av en provdelare
eller genom kvartering.

Slutliga prov, for vilka alla bestimningarna utfors pd en malen produkt

Endast en representativ del av det slutliga provet beh6ver malas. Detta giller listans alla ovriga
godselmedel, som inte 4r upptagna i avsnitt 4.1 och 4.2.

METOD

Den del av det slutliga provet som omnimns i avsnitt 4.2 och 4.3 siktas snabbt genom en sikt
med en maskstorlek av 0,5 mm. Restmaterialet grovmals, sd att man fir en produkt med ett
minimun av fina partiklar, varefter siktning sker. Malningen madste utféras under sddana forhal-
landen att dmnet inte patagligt virms upp. Detta mdste upprepas sd médnga ganger som fordras
tills det inte lingre finns ndgot restmaterial och méste ske sd snabbt som mojligt for att for-
hindra tillskott eller forlust av bestdndsdelar (vatten, ammoniak). Allt det malda och siktade
materialet ldggs sedan i en ren kolv, som kan forslutas med en propp.

Innan ndgon vigning utfors for analysen skall hela provet blandas omsorgsfullt.

SPECIALFALL

a) Godselmedel som innehdller en blandning av flera kristallkategorier

I detta fall forekommer ofta separering. Det dr ddrfor absolut nodvindigt att krossa och
salla provet genom en sikt med en maskstorlek av 0,200 mm. Exempel pa sddana god-
selmedel 4r blandningar av ammoniumfosfat och kaliumnitrat. For sddana produkter
rekommenderas att hela det slutliga provet mals.

b)  Restmaterial som dr svdrt dr mala och som inte innehdller godseldmnen

Vig restmaterialet och ta hidnsyn till dess massa vid berdkning av slutresultatet.

0) Produkter som sonderfaller vid uppvirmning

Malningen skall utféras pa ett sddant sdtt att provet inte virms upp. For dessa produkter
ar det fordelaktigt att anvinda en mortel. Exempel pé sidana produkter d4r sammansatta
godselmedel som innehéller kalciumcyanamid och urea.

d)  Produkter som dr onormalt fuktiga eller forvandlas till en pasta vid malning

For att sakerstdlla homogenitet bor man vilja en sikt med den minsta maskstorlek som
gor det mojligt att krossa klumpar for hand eller med mortelstot. Det kan rora sig om
blandningar, i vilka vissa ingredienser innehaller kristallvatten.
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Metod 2
KVAVE

Metod 2.1
BESTAMNING AV KVAVE SOM AMMONIAK

RACKVIDD

[ detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av kvdve som
ammoniak.

TILLAMPNING

Alla kvivehaltiga godselmedel inklusive sammansatta godselmedel, i vilka kvive uteslutande
forekommer som ammoniumsalter eller ammoniumsalter tillsammans med nitrater.

Metoden skall inte tillimpas pa godselmedel innehédllande urea, cyanamid eller andra organiska,
kvavehaltiga foreningar.

PRINCIP

Utdrivning av ammoniak med hjdlp av ett 6verskott av natriumhydroxid; destillation; bestim-
ning av ammoniakutbytet i en given méingd stilld svavelsyra samt titrering av Gverskottet syra
med hjilp av en stilld 16sning av natrium- eller kaliumhydroxid.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.
Utspidd saltsyra: en del HCl (d,, = 1.18 g /ml) plus en del vatten

Saltsyralésning, 0,1 mol/l
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- for variant a
bonatfri: 0,1 mol/l.

Saltsyralosning, 0,2 mol/l

for variant b
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmdrkning 2).
bonatfri: 0,2 mol/l.

Saltsyralosning, 0,5 mol/l

for variant ¢
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmirkning 2).
bonatfri: 0,5 mol/l.

Natriumhydroxid, ca 30 %-ig NaOH (d,, = 1.33 g/ml) ammoniakfri
Indikatorlésningar.

Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrétt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlésning och fyll pd vatten sa att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvd delar B.

Denna indikator dr violett i sur 10sning, grd i neutral l6sning och gron i alkalisk losning.
Anvind 0,5 ml (10 droppar) av denna indikatorlosning.

Metylrottindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd
behovs. Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovannimnda.
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4.10. Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

4.11. Ammoniumsulfat, pro analysi

5. UTRUSTNING

5.1. Destillationsutrustning bestiende av en rundkolv av limplig kapacitet, ansluten till en

kylare med droppfingare

Anmdrkning 1: Olika typer av utrustning som godkints och rekommenderats for denna analys
visas med alla konstruktionsdetaljer i fig. 1, 2, 3 och 4.

5.2 Pipetter pa 10, 20, 25, 50, 100 och 200 ml
5.3. En 500 ml-mitkolv
5.4, Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
6. BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.
7. ANALYSMETOD
7.1. Beredning av 16sningen

Utfor ett 1oslighetstest pd provet i vatten vid rumstemperatur och i forhallandet 2% (massa/
volym). Vig in 5, 7 eller 10 g av det beredda provet med en noggrannhet pa 0,001 g enligt
anvisningarna i tabell 1 och overfor till 500 ml-kolven. Fortsitt sedan pa foljande sitt, beroende
pa loslighetstestets utfall:

a) Produkter som dr helt losliga i vatten

Fyll pé flaskan med den mangd vatten som behovs for att 16sa upp provet. Nar zinken ar
helt upplost, fyll till méirket med vatten och blanda val.

b)  Produkter som inte dr helt 6sliga i vatten

Tillsdtt 50 ml vatten i kolven och dérefter 20 ml saltsyra (4.1). Skaka. Lat blandningen
std tills ingen ytterligare koldioxid utvecklas. Tillsitt 400 ml vatten och lat skaka i en
halvtimme med en roterande skakapparat (5.4). Fyll till mairket, blanda och filtrera
genom ett torrt filter till ett torrt karl.

7.2. Analys av 16sningen

Hill i enlighet med den valda metoden en uppmitt mingd stilld svavelsyra enligt tabell 1 i
forlaget. Tillsatt en limplig méingd av den valda indikatorlosningen (4.9.1 eller 4.9.2) och even-
tuellt vatten, sd att volymen blir minst 50 ml. Kylarens forlingningsror maste nd ner under
16sningens yta.

Overfor med en precisionspipett enligt uppgifterna i tabellen en alikvot(!) av den klara 16s-
ningen till utrustningens destillationskolv.Tillsdtt vatten for att f4 en total volym péd ungefir
350 ml och nédgra pimpstenskorn (4.10) for att motverka stotkokning.

(") Mingden ammoniak-kvave i alikvot enligt tabell 1 blir ungefar:
— 0,15 g for variant a,
— 0,10 g for variant b,
— 0,20 g for variant c.
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Montera ihop destillationsapparaten och tillsitt forsiktigt, sd att ingen ammoniak gar forlorad,
10 ml koncentrerad natriumhydroxidlosning (4.8) till innehéllet i destillationskolven eller 20 ml
av losningen, om 20 ml saltsyra har anvints for att losa upp provet (4.1). Varm kolven gradvis,
for att undvika kraftig kokning. Destillera nir kokningen bérjar med en hastighet av ungefir
100 ml pé 10 till 15 minuter. Hela volymen destillat bor vara omkring 250 ml (*). Nar man inte
lingre kan rikna med att mer ammoniak utvecklas, sinks forlaget sd att roret frdn kylaren
kommer ovanfor vitskeytan.

Kontrollera det efterfoljande destillatet med ett lampligt reagens for att sikerstilla att all ammo-
niak destillerats 6ver. Skolj réret fran kylaren med lite vatten och titrera overskottet syra med
standardlosningen av natrium- eller kaliumhydroxid enligt anvisningarna for den variant som
anvénts (se anmdarkning 2).

7.3. Anmirkning 2: Standardlosningar med olika koncentrationer kan anvindas for atertitre-
ringen, under forutsittning att de mangder som anvinds for titreringen om mojligt inte Gver-
skrider 40-45 ml.

7.3. Blindtest
Gor ett blindtest under samma forutsittningar och tag hiansyn till detta vid berdkningen av det
slutliga resultatet.

7.4. Kontrollprovningar

Kontrollera innan analysen utfors, att utrustningen fungerar ordentligt och att metoden till-
lampas pd ritt sitt genom att anvinda en alikvot av en nyframstilld 16sning av ammoniumsul-
fat (4.11) som innehdller den maximala kvivehalt som foreskrivs for den valda varianten.

8. REDOVISNING AV RESULTATET

Redovisa analysresultatet som den procentuella andelen ammoniak-kvave i det godselmedel som
erhllits for analys.

9. BILAGOR

Som anges i anmirkning 1 till 5.1 "Utrustning”, hidnvisar figurerna 1, 2, 3 och 4 till konstruk-
tionsegenskaper hos de olika typer av utrustning som beskrivs i detta dokument.

Tabell 1.
Bestimning av kvive som ammoniakoch ammoniak- och nitratkvive i godselmedel
Tabell over invigning, utspadning och berikningsom skall utforas for var och en av metodens varianter a, b och ¢
Variant a
Ungefirlig maximimangd kvidve som skall destilleras: 50 mg.

Svavelsyra 0,1 mol/l som skall tillsittas forlaget: 50 ml.
Atertirering med NaOH eller KOH 0,1 moll.

Innehéllsdeklaration Méin"gd som skall Utspidning L6sning Englrl?r]azom skall Redovisning av resultatet (%)
(% N) vigas in (g) (ml) (ml) (% N =(50-A)F)
0-5 10 500 50 (50-A)x0,14
5-10 10 500 25 (50-A)x0,28
10-15 7 500 25 (50-A)x0,40
15-20 5 500 25 (50-A)x0,56
20-40 7 500 10 (50-A)x1,00

()  For redovisningsformeln giller:

— 50 eller 35 = ml stalld svavelsyralosning som skall tillsittas i forlaget;

— A = ml natrium- eller kaliumhyrdroxid for atertireringen;

— F = faktor for invigd méngd, utspadningen, den alikvot av provlésningen som skall destilleras samt den volymetriska ekvival-

ensen.

(") Kylaren maste regleras sé att den ger ett jamnt flode av kondensat. Destillationen bor vara avslutad inom 30-40

minuter.
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Variant b
Ungefirlig maximimangd kvive som skall destilleras: 100 mg.
Svavelsyra 0,2 mol/l som skall tillsittas forlaget: 50 ml.
Atertirering med NaOH eller KOH 0,2 molll.

Innehallsdeklaration Mingd som skall Utspidning Losning av prov Redovisning av resultatet ()
% N) vigas in (g) (m)) som Skaz:n‘f)““lle”s (% N=(50-4)F
0-5 10 500 100 (50-A)x0,14
5-10 10 500 50 (50 - A)x 0,28
10-15 7 500 50 (50-A)x0,40
15-20 5 500 50 (50-A)x0,56
20- 40 7 500 20 (50— A) x 1,00

()  For redovisningsformeln giller:
— 50 eller 35 = ml stilld svavelsyralosning som skall tillsittas i forlaget;
— A = ml natrium- eller kaliumhyrdroxid for atertireringen;
— F = faktor for invdgd mingd, utspadningen, den alikvot av provlosningen som skall destilleras samt den volymetriska ekvival-

ensen.
Variant ¢
Ungefirlig maximiméingd kvive som skall destilleras: 200 mg.
Svavelsyra 0,5 mol/l som skall tillsittas forlaget: 35 ml.
Atertirering med NaOH eller KOH 0,5 moll.
Innehéllsdeklaration Mingd som skall Utspidning L6sning gv Plrlov som skall Redovisning av resultatet ()
% N) vigas in (g) (ml) es(‘r‘ngr“ %N=(35-A) P
0-5 10 500 200 (35-A)x0,175
5-10 10 500 100 (35-A)x0,350
10-15 7 500 100 (35-A)x 0,500
15-20 5 500 100 (35-A)x0,700
20-40 5 500 50 (35-A)x1,400

(")  For redovisningsformeln gller:
— 50 eller 35 = ml stalld svavelsyralosning som skall tillsittas i forlaget;
— A = ml natrium- eller kaliumhyrdroxid for &tertireringen;
— F = faktor for invigd mingd, utspadningen, den alikvot av provlésningen som skall destilleras samt den volymetriska ekvival-
ensen.
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Figur 2
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Forklaringar till fig. 1, 2, 3 och 4

Figur 1
a) Rundkolv med lang hals, kapacitet 1000 ml.

b) Destillationsrér med droppféngare, anslutet till kylaren via en kulslipning (nr 18) (kulslipningen for
anslutning till kylaren kan bytas mot en limplig gummianslutning).

¢) Tratt med teflonkran for tillsats av natriumhydroxid (kranen kan ocksa bytas ut mot en gummianslut-
ning med en klimma).

d) Ahlinkylare (sex kulor) med kulslipning (nr 18) vid inloppet och utloppet anslutet till ett férlingnings-
ror av glas via en kort gummislang (ndr anslutningen till destillationsréret gors med en gummislang
kan kulslipningen bytas ut mot en ldmplig gummipropp).

e) 500 ml-kolv f6r uppsamling av destillatet.

Utrustningen 4r tillverkad av borosilikatglas.

Figur 2

a) Rundkolv med kort hals, kapacitet 1000 ml, med kulslipning (nr 35).

b) Destillationsrér med droppfingare, forsedd med kulslipning (nr 35) vid inloppet och en kulslipning
(nr 18) vid utloppet, vid sidan ansluten till en tratt med teflonkran for tillsats av natriumhydroxid.

¢) Ahlinkylare (sex kulor) med kulslipning (nr 18) vid inloppet och utloppet anslutet till ett forlingnings-
ror av glas via en kort gummislang.

d) 500 ml-kolv f6r uppsamling av destillatet.

Utrustningen ir tillverkad av borosilikatglas.

Figur 3

a) Rundkolv med lang hals, kapacitet 750 eller 1000 ml, med utkragad mynning.
b) Destillationsror med droppfangare och kulslipning (nr 18) vid utloppet.

¢) Krokt ror med kulslipning, nr 18, vid inloppet och en droppkon (anslutningen till destillationsroret
kan goras med hjilp av en gummislang i stillet for en kulslipning).

d) Ahlinkylare (sex kulor) med utloppet anslutet till ett forlingningsrér av glas via en kort gummislang.
e) 500 ml-kolv for uppsamling av destillatet.

Utrustningen ir tillverkad av borosilikatglas.

Figur 4

a) Rundkolv med lang hals, kapacitet 750 eller 1000 ml, med utkragad mynning.

b) Destillationsror med droppfangare och kulslipning (nr 18) vid utloppet, vid sidan ansluten till en tratt
med teflonkran for tillsats av natriumhydroxid (en limplig gummipropp kan anvindas i stillet for
kulslipningen; kranen kan ersittas av en gummislang med lamplig klimma).
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¢) Abhlinkylare (sex kulor) med kulslipning (nr 18) vid inloppet anslutet till ett forlingningsror av glas via
en kort gummislang (ndr anslutningen till destillationsroret gors med en gummislang kan kulslip-
ningen bytas ut mot en limplig gummipropp).

d)

500 ml-kolv for uppsamling av destillatet.

Utrustningen 4r tillverkad av borosilikatglas.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.7.1.

Metod 2.2
BESTAMNING AV KVAVE SOM NITRAT OCH AMMONIAK

Metod 2.2.1
BESTAMNING AV KVAVE SOM NITRAT OCH AMMONIAK ENLIGT ULSCH

RACKVIDD

[ detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av nitratkvive och
ammoniakkvive med reduktion enligt Ulsch.

TILLAMPNINGSOMRADE

Alla kvivehaltiga godselmedel, dven sammansatta godselmedel, som uteslutande innehaller
kvive som nitrat eller som ammoniak och nitrat.

PRINCIP

Reduktion av nitrater och nitriter till ammoniak med hjilp av metalliskt jirn i en sur l6sning
och utdrivning av bildad ammoniak genom tillsats av ett overskott av natriumhydroxid: des-
tillation av ammoniak och bestimning av den bildade mingden ammoniak i en bestimd mangd
stilld svavelsyralosning. Filtrering av svavelsyraGverskottet med hjalp av en stilld 16sning av
natrium- eller kaliumhydroxid.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.
Utspidd saltsyra: en del HCl (d,, = 1.18 g /ml) plus en del vatten

Saltsyralosning, 0,1 mol/l

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbonatfri: 0,1 mol/L

Svavelsyralosning, ca 30 %-ig H,SO, (massa/volym), ammoniakfri

Pulveriserat jirn reducerat i vite (den foreskrivna mingden jirn miste kunna reducera
minst 0,05 g kvive som nitrat)

Natriumhydroxidlésning, ca 30 %-ig NaOH (d20 = 1,33 g/ml) ammoniakfri
Indikatorlésningar

Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrétt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlésning och fyll pd vatten sa att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
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Blanda en del A med tva delar B.

Indikator &r violett i sur 16sning, gréd i neutral l6sning och gron i alkalisk 16sning. Anvind 0,5 ml
(10 droppar).

Metylréttindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd
behovs.

Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet f6r den ovannidmnda.
Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

Natriumnitrat, pro analysi

UTRUSTNING

Se metod 2.1 "Bestimning av kvdve som ammoniak”.

BEREDNING AV PROVET

Se metod 1 "Provberedning”.

ANALYSMETOD

Beredning av 16sningen

Se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.

Forfarande

Hill en exakt uppmitt mingd stilld svavelsyra i forlaget enligt tabell 1 for metod 2.1 (variant a)
och tillsitt en limplig mingd indikatorlosning enl. 4.7.1 eller 4.7.2. Kylarens forlingningsror
mdste nd ner under syrans yta i forlaget.

Overfor med precisionspipett en lamplig alikvot av den klara [osningen enligt uppgifterna for
metod 2.1 (variant a) i tabell 1 till apparatens destillationskolv. Tillsdtt 350 ml vatten, 20 ml
30% svavelsyra (4.4) ror om och tillsitt 5 g reducerat jirn (4.5). Tvitta kolvens hals med
flera ml vatten och for in en liten tratt med langt skaft i kolvhalsen. Virm upp i kokande
vattenbad i en timme och tvitta sedan trattens skaft med ndgra ml vatten.

Tillsitt 50 mg koncentrerad natriumhydroxid till destillationskirlet (4.6) forsiktigt sd att ingen
ammoniak gar forlorad, eller 60 ml koncentrerad natriumhydroxid (4.6), om 20 ml saltsyra
(1+1) (4.1) har anvénts for upplosning av provet. Sitt ihop destillationsapparaten. Destillera
ammoniaken enligt den procedur som beskrivs for metod 2.1.

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdk-
ningen av slutresultatet.

Kontrollprovningar

Kontrollera fore analysen att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds pé ratt sitt
genom att anvdnda en nyberedd natriumnitratlosning (4.9) som innehaller 0,045-0,050 g
kvive.

REDOVISNING AV RESULTATET

Redovisa analysresultatet som den procentuella andelen kvive som nitrat eller kvive som kom-
bination av ammoniak och nitrat i det godselmedel som har mottagits for analys.
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4.1.

4.2

4.3

4.4.

4.5.

4.6

4.7

4.8.

4.9.

4.10.

Metod 2.2.2
BESTAMNING AV KVAVE SOM NITRAT OCH AMMONIAK ENLIGT ARND

RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas for bestimning av kvive som
nitrat och ammoniak med reduktion enligt Arnd (modifierad fér var och en av varianterna a,
b och ¢).

TILLAMPNINGSOMRADE
Se metod 2.2.1.

PRINCIP

Reduktion av nitrater och nitriter till ammoniak i en neutral vattenlosning med en metallege-
ring som innehéller 60 % Cu och 40 % mg (Arnds legering) i nirvaro av magnesiumklorid.

Destillation av ammoniak och bestimning av den bildade mingden i en kidnd mingd stilld
svavelsyralosning. Titrering av svavelsyradverskottet med en stilld l6sning av natriumhydroxid
eller kaliumhydroxid.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.
Utspidd saltsyra: En del HCI (d = 1,18) plus en del vatten.

Saltsyralésning, 0,1 mol/l
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- for variant a
bonatfri: 0,1 mol/L

Saltsyralosning, 0,2 mol/l

for variant b
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmirkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,2 mol/l.

Saltsyralosning, 0,5 mol/l

for variant ¢
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmarkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,5 mol/l.

Natriumhydroxidlosning: ca 2 mol/l.

Arnds legering for analys, pulveriserad si att den passerar genom en sikt med mask-
storlek mindre in 1 mm

20 %-ig 16sning av magnesiumklorid

Los 200 g magnesiumklorid (MgCl,). Lés 200 g magnesiumklorid (MgCl, 6H,0) i ca 600-
700 ml vatten i en flatbottnad 1 liter-kolv. Tillsitt 15 g magnesiumsulfat (MgSO, 7H,0) for
att forhindra skumbildning.

Tillsdtt 2 ¢ magnesiumoxid och ndgra pimpstenskorn som koksten efter upplosningen samt
koncentrera suspensionen till 200 ml genom att koka den, sd att varje spdr av ammoniak
forsvinner frn reagensen. Lat l6sningen svalna, fyll till en liter med vatten och filtrera.
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411. Indikatorlésningar

4.11.1.  Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrétt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pd vatten sa att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvd delar B.

indikator r violett i sur 16sning, grd i neutral 16sning och gron i alkalisk 16sning. Anvand 0,5 ml

(10 droppar).

4.11.2.  Metylrittindikator.

Los 0,1 g metylr6tt i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om s&
behovs. Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

4.11.3.  Indikatorlgsning av kongoritt

Los 3 g kongor6tt i en liter varmt vatten och filtrera vid behov nidr losningen har svalnat.
Denna indikator kan anvindas i stillet for de tvd ovan beskrivna vid neutralisering av syra-
extrakt fore destillationen, varvid man anvinder 0,5 ml per 100 ml vitska som skall neutrali-

seras.
4.12. Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats
4.13. Natriumnitrat, pro analysi

5. UTRUSTNING

Se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.

6. BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.
7. ANALYSMETOD
7.1. Beredning av 16sningen for analys.

Se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.

7.2. Analys av losningen

Beroende pd vilken variant som valts placeras i forlaget en exakt uppmaitt mangd stalld svavel-
syra enligt uppgifterna for metod 2.1 (variant a) i tabell 1. Tillsdtt en ldimplig médngd av den
valda indikatorlosningen (4.11.1 eller 4.11.2) och till sist s& mycket vatten att totalmingden blir
minst 50 ml. Kylarens forlingningsrér méste nd ner under losningens yta.

Tag en limplig alikvot av den klara l6sningen enligt tabell 1. Placera den i destillationskolven.

Tillsdtt s& mycket vatten att totalméngden blir ca 350 ml (se anmérkning 1), 10 g Arnds lege-
ring (4.9), 50 ml magnesiumkloridlosning (4.10) och ndgra korn pimpsten (4.12). Anslut
snabbt kolven till destillationsapparaten. Virm forsiktigt i 30 minuter. Oka sedan uppvirm-
ningen sd att ammoniaken destilleras av. Fortsitt destillationen i ungefir en timme. Efter
denna tid bor restmaterialet i kolven ha en sirapsliknande konsistens. Nar destillationen ar
avslutad titrerar man syradverskottet i forlaget enligt den procedur som beskrivs f6r metod 2.1.
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7.3.

7.4.

4.1

4.2

4.3

4.4.

4.5.

Anmirkning 1: Ndr provlosningen ar sur [tillsats av 20 ml HCI (1 +1) (4.1) for att losa upp
provet] skall den alikvot som tas ut for analys neutraliseras pd foljande sitt: Tillsitt ungefir
250 ml vatten, och den mingd som behovs av en av indikatorerna (4.11.1, 4.11.2, 4.11.3) till
destillationskolven som innehéller den uttagna delen och skaka omsorgsfullt.

Neutralisera med 2 N natriumhydroxidlosning (4.8) och syrsitt igen med en droppe saltsyra
(1+1) (4.1). Fortsitt sedan enligt anvisningarna i 7.2 (andra raden).

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdk-
ningen av slutresultatet.

Kontrollprovningar

Kontrollera f6re analysen att utrustningen fungerar riktigt och att ritt teknik anvinds med hjilp
av en nyligen beredd 16sning av natriumnitrat (4.13) som innehéller 0,050-0,150 g kvdve som
nitrat, beroende pd vilken variant som valts.

REDOVISNING AV RESULTATET
Se metod 2.2.1.

Metod 2.2.3

BESTAMNING AV KVAVE SOM NITRAT OCH
AMMONIAK ENLIGT DEVARDA

RACKVIDD

[ detta dokument faststills den procedur som skall anvidndas vid bestimning av kvive sdsom
nitrat och ammoniak med reduktion enligt Devarda (modifierad f6r var och en av varianterna a,
b och ¢).

TILLAMPNINGSOMRADE
Se metod 2.2.1.

PRINCIP

Reduktion av nitrater och nitriter till ammoniak i en starkt basisk losning med hjilp av en
metallegering som innehéller 45% Al, 5% Zn och 50 % Cu (Devardas legering). Destillation av
ammoniak och bestimning av den bildade méingden i en kdnd mangd stilld svavelsyralosning.
Titrering av svavelsyraoverskottet med en stilld 16sning av natriumhydroxid eller kaliumhyd-
roxid.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvévehaltiga féreningar.
Utspidd saltsyra: En del HCl (d = 1,18) plus en del vatten.

Saltsyralésning, 0,1 mol/l
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- for variant a
bonatfri: 0,1 mol/l.

Saltsyralosning, 0,2 mol/l

for variant b
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmirkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,2 mol/l.
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4.6 Saltsyralésning, 0,5 mol/l
for variant ¢
4.7 Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmarkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,5 mol/l.

4.8 Devardas legering pro analysi

Pulveriserad s att:
—  90-100% passerar genom en sikt med en maskstorlek mindre 4n 0,25 mm? och

- 50-75% passerar genom en sikt med en maskstorlek mindre dn 0,075 mm?

Forforpackade flaskor med hogst 100 g rekommenderas.
4.9. Natriumhydroxidlésning, ca 30 %-ig NaOH (d,, = 1,33 g/ml) ammoniakfri
4.10. Indikatorlosningar

4.10.1.  Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrétt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlésning och fyll pd vatten sa att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvd delar B.

indikator &r violett i sur 16sning, gré i neutral 16sning och gron i alkalisk 16sning. Anvind 0,5 ml
(10 droppar).
4.10.2.  Metylrittindikator

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd
behovs.

Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet f6r den ovan beskrivna.

4.11. Etanol, 95-96 %-ig

4.12. Natriumnitrat, pro analysi
5. UTRUSTNING
Se metod 2.1.
5.1. Destillationsutrustning bestiende av en rundkolv av limplig kapacitet ansluten till en

kylare via ett destillationsror med droppfingare, dessutom forsedd med en bubbelfilla
pé forlaget for att forhindra varje forlust av ammoniak

Den typ av apparat som godkints for denna bestimning visas med alla konstruktionsdetaljer i

fig. 5.
5.2. Pipetter pa 10, 20, 25, 50, 100 och 200 ml
5.3. En 500 ml-mitkolv
5.4. Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
6. BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.
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7.

7.1

7.2

7.3.

7.4.

FORFARANDE

Beredning av 16sningen for analys.

Se metod 2.1 "Bestimning av kvdve som ammoniak”.

Analys av losningen

Den mingd kvive som ammoniak som ar nirvarande i den uttagna alikvoten av 16sningen far
inte 6verskrida maximikvantiteten enligt tabell 1.

Placera, beroende pa vilken variant som viljs, i forlaget en exakt uppmaitt mingd stalld svavel-
syra enligt tabell 1. Tillsitt en limplig mingd av den valda indikatorlosningen (4.10.1 eller
4.10.2) och till sist sd mycket vatten att totalmidngden blir minst 50 ml. Kylarens forlingnings-
ror maste nd ner under losningens yta. Fyll pa destillerat vatten i bubbelfillan.

Tag med precisionspipett en alikvot av 16sningen enligt tabell 1 fér metod 2.1. Placera den i
destillationskolven.

Tillsatt s& mycket vatten i destillationskolven att det blir en total volym pd 250 a 300 ml, 5 ml
etanol (4.11) och 4 g Devardas legering (4.8). (Se anmirkning 2.)

Slutligen tillsétts ungefir 30 ml 30 %-ig natriumhydroxidlosning (4.9) under iakttagande av de
forsiktighetsmdtt som krivs for att forhindra forlust av ammoniak och for syralosliga prov
dessutom s& mycket som behovs for att neutralisera den mingd saltsyra (4.1) som forekommer
i den uttagna alikvoten. Anslut destillationskolven till utrustningen och se till att alla anslut-
ningar ir tita. Skaka kolven noga for att blanda innehéllet.

Varm forsiktigt, s att viteutvecklingen pétagligt minskar under ungefdr en halvtimme och vits-
kan borjar koka. Fortsitt destilleringen med hégre virme, s att minst 200 ml vitska destillerar
pa ungefdr 30 min (lat inte destillationen pagd i mer dn 45 min).

Nir destillationen dr avslutad lossar man forlaget frin destillationsapparaten, skoljer omsorgs-
fullt forlangningsroret och bubbelfdllan och samlar skoljvitskan i titreringsflaskan. Titrera Gver-
skottet av syra enligt beskrivningen for metod 2.1.

Anmirkning 2: Nir det férekommer kalciumsalter sdsom kalciumnitrat och kalciumammoni-

umnitrat, maste man forhindra bildning av Ca(OH), genom att fore destillationen tillsdtta
0,700 g natriumfosfat (Na,HPO, 7 2H,0) for varje gram i den uttagna delen av provet.

Blindtest

Gor ett blindtest under samma forutsittningar och ta hinsyn till detta vid berdkningen av de
slutliga resultaten.

Kontrollprovningar
Kontrollera innan analysen utfors att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds pa

ritt sitt och anvind dirvid en del av en nyligen beredd ammoniumsulfatlésning (4.12) som
innehaller den maximala kvavehalt som foreskrivits f6r den valda varianten (0,050-0,150 g).

REDOVISNING AV RESULTATET

Se metod 2.2.1.
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Figur 5

1000 mi 4

Forklaring till figur 5
a) Lénghalsad 750 ml-rundkolv (1 000 ml) med utkragad mynning.
b) Destillationsror med droppfangare och kulslipning, nr 18, vid utloppet.

¢) Bojt ror med kulslipning, nr 18, vid inloppet och en droppkon vid utloppet (en limplig gummianslut-
ning kan anvindas i stillet for kulslipningen).

d) Allihnkylare (sex kulor) och ett forlingningsrér monterat pa en gummipropp som héller bubbelfillan.
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e)

750 ml-kolv som forlag.

f)  Bubbelfilla for att forhindra ammoniakforlust.

Utrustningen ir tillverkad av borosilikatglas.

4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

Metod 2.3
BESTAMNING AV KVAVE TOTALT

Metod 2.3.1

BESTAMNING AV DEN TOTALA FOREKOMSTEN
AV KVAVE [ NITRATFRI KALCIUMCYANAMID

RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvidndas vid bestimning av den totala fore-
komsten av kvidve i nitratfri kalciumcyanamid.

TILLAMPNINGSOMRADE

Uteslutande for kalciumcyanamid (nitratfri).

PRINCIP

uppslutning enligt Kjeldahl drivs bildat ammoniak-kvive ut med natriumhydroxid, samlas upp
och analyseras i stilld svavelsyralosning.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frin koldioxid och alla kvévehaltiga féreningar.

Utspiddd svavelsyra (dy, = 1,54 g/ml): en del svavelsyra (d, = 1,84 g/ml) och en del
vatten

Ammoniumsulfat, pro analysi

Kopparoxid (CuO): 0,3 till 0,4 g for varje bestimning eller en motsvarande mingd kop-
parsulfatpentahydrat, mellan 0,95 och 1,25 g for varje bestimning

Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (d,, = 1,33 g/ml) ammoniakfri

Saltsyralésning, 0,1 mol/l

for variant a
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (metod 2.1).
bonatfri: 0,1 mol/l.

Saltsyralosning, 0,2 mol/l

for variant b
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmirkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,2 mol/l.
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4.9.

4.10.

4.11.

4.11.1.

4.11.2.

4.12.

4.13.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1

7.2

7.3

Onsdag 10 april 2002

Saltsyralosning, 0,5 mol/l

for variant ¢
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, (se anmarkning 2, metod 2.1).
karbonatfri: 0,5 mol/l.

Indikatorlésningar

Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrott i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pa vatten sd att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.

Blanda en del A med tva delar B.

Indikator ér violett i sur 16sning, gré i neutral 16sning och gron i alkalisk 16sning. Anvind 0,5 ml
(10 droppar).

Metylrittindikator

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll till 100 ml med vatten. Filtrera om s& behovs.
Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

Kaliumtiocyanat, pro analysi

UTRUSTNING

Destillationsutrustning, se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.
Langhalsad Kjeldahlkolv av limplig storlek

Pipetter pd 50, 100 och 200 ml.

En 250 ml-mitkolv

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

FORFARANDE

Beredning av 16sningen for analys.

Vig 1 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och placera det i Kjeldahlkolven. Tillsatt
50 ml utspddd svavelsyra (4.1), 10 till 15 g kaliumsulfat (4.2) och den foreskrivna katalysatorn
(4.3). Varm langsamt for att driva ut vattnet, koka forsiktigt i tvd timmar, 1at svalna och spad
med 100-150 ml vatten. Lat ter svalna, Gverfor suspensionen kvantitativt till en mitkolv pa
250 ml, fyll pa vatten sa att den blir full, skaka och filtrera med ett torrt filter till en torr kolv.

Analys av losningen

Overfor med pipett 50, 100 eller 200 ml av den erhdllna 16sningen, beroende pé vilken variant
som har valts (se metod 2.1) och destillera ammoniaken enligt beskrivningen foér metod 2.1
med tillsats av sd mycket NaOH-l6sning (4.4) att det blir ett ordentligt Gverskott.

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hdnsyn till detta vid berak-
ningen av slutresultatet.
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7.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

Kontrollprovningar

Kontrollera innan analysen utfors att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds ritt
genom att anvinda en alikvot av en stilld kaliumtiocyanatlosning (4.13) med ungefir samma
kviavekoncentration som provet.

REDOVISNING AV RESULTATET

Redovisa resultatet som den procentuella andelen kvive (N) i det godselmedel som mottagits for
analys.

Variant a:% N=(5-A)x0,7
Variant b:% N=(50-A) x 0,7
Variant ¢:% N=(35-A)x 0,875

Metod 2.3.2

BESTAMNING AV TOTAL FOREKOMST AV KVAVE
I KALCIUMCYANAMID SOM INNEHALLER NITRATER

RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av den totala fore-
komsten av kvdve i kalciumcyanamid som innehaller nitrat.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden dr tillimplig pa kalciumcyanamid som innehéller nitrater.

PRINCIP

Kjeldahls metod kan inte direkt tillimpas pé kalciumcyanamider som innehaller nitrater. Av
detta skal reduceras kvive som nitrat till ammoniak med metalliskt jarn och tenn(Il)klorid fore
Kjeldahluppslutningen.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.
Svavelsyra (d,, = 1,84 g/ml)

Pulveriserat jirn, reducerat i vite

Kaliumsulfat, finpulveriserat, pro analysi

Saltsyralosning, 0,1 mol/l

for variant a
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (metod 2.1).
bonatfri: 0,1 mol/l

Saltsyralosning, 0,2 mol/l

for variant b
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmirkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,2 mol/l.
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4.10.
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Saltsyralosning, 0,5 mol/l

for variant ¢
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmarkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,5 mol/l.

Indikatorlosningar

Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrétt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlésning och fyll pd vatten sa att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvd delar B.

4.10.2. indikator &r violett i sur losning, grd i neutral losning och grén i alkalisk 16sning.
Anvind 0,5 ml (10 droppar) av denna indikatorlosning.

Metylrittindikator

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd till 100 ml med vatten och filtrera om sd
behovs. Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

Losning av tennklorid

Los 120 g SnCl, 2H,0 i 400 ml koncentrerad saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) och fyll pé vatten sa att
det blir en liter. Losningen mdste vara fullstindigt klar och skall beredas omedelbart fore
anviandningen. Kom ihdg att kontrollera tennkloridens reduceringsformaga.

Anmdrkning:

Los 0,5 g SnCl,2H,0 i 2 ml koncentrerad saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) och fyll pa vatten sa att det
blir en liter. Tillsdtt sedan 5 g Rochellesalt (natriumkaliumtartrat) och sd mycket natriumbikar-
bonat som behovs for att 16sningen skall reagera basiskt vid ett prov med lackmus.

Titrera med 0,1 mol/l jodlosning i ndrvaro av en stirkelselosning som indikator.
1 ml jodlésning 0,1 mol/l motsvarar 0,01128 g SnCl, 7 2H,0. 2H,0.

Minst 80 % av allt tenn i en 16sning som beretts pa detta sitt mdste vara i tvdvird form. For
titreringen bor man anvinda minst 35 ml jodlosning 0,1 mol/l.

Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (d,, = 1,33 g/ml) ammoniakfri
En standardlosning av nitrat-ammoniak
Vig in 2,5 g kaliumnitrat, pro analysi och 10,16 g ammoniumsulfat, pro analysi och placera

dem i en 250 ml-mitkolv. Los i vatten och fyll pa till 250 ml. 1 ml av denna l6sning innehaller
0,01 g kvive.

Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

UTRUSTNING
Se metod 2.3.1.

BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.
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7.

7.1

7.2.

7.3.

7.4.

FORFARANDE

Beredning av 16sningen

Vig 1 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och placera det i Kjeldahlkolven. Tillsitt 0,5
g pulvriserat jirn (4.2) och 50 ml tenn(l)kloridlosning (4.11), ror om och 1t std i en halv-
timme. Ror om igen efter 10 och 20 minuter under denna tid. Tillsitt sedan 10 g kaliumsulfat
(4.3) och 30 ml svavelsyra (4.1). Koka och lat processen fortsitta i en timme efter det att vita
dngor har bérjat bildas. Lt svalna och spidd med 100 a 150 ml vatten. Overfor kvantitativt
losningen till en 250 ml-mitkolv, 1at svalna och fyll pd vatten, ror om och filtrera genom ett
torrt filter till en torr behéllare. I stillet for att tappa av suspensionen med hévert for att till-
lampa variant a, b eller ¢ i metod 2.1 kan man ocksé direkt destillera av det kvive som fore-
kommer som ammoniak i denna 16sning efter att ha tillsatt sd mycket natriumhydroxid att det
blir ett stort 6verskott (4.12).

Analys av losningen

Overfor med en pipett 50, 100 eller 200 ml av den erhéllna 16sningen enligt variant a, b eller ¢
i metod 2.1. Destillera ammoniaken enligt den process som beskrivits for metod 2.1 och se till
att destillationskolven innehdller s& mycket natriumhydroxidlosning (4.12) att det blir ett
ordentligt overskott.

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdk-
ningen av slutresultatet.

Kontrollprovningar

Kontrollera innan analysen utfors att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds ritt
med hjilp av en standardlosning innehallande kvidve som ammoniak och nitrat i mingder som
dr jamforbara med de mingder cyanamid och nitrat som finns i den nitratinnehallande kalci-
umcyanamiden.

For detta dndamal placerar man 20 ml av standardlésningen (4.13) i Kjeldahlkolven.

Utfor analysen enligt den metod som beskrivs i 7.1 och 7.2.

REDOVISNING AV RESULTATET

Redovisa resultatet som den procentuella andelen kvave (N) i det godselmedel som mottagits for
analys.

Variant a:% N=(50-A) x0,7
Variant b:% N=(50-A) x 0,7
Variant ¢:% N=(35-A)x 0,875

Metod 2.3.3
BESTAMNING AV TOTAL FOREKOMST AV KVAVE I UREA

RACKVIDD

I detta dokument faststdlls den procedur som skall anvindas for bestimning av allt kvdve som
totalt forekommer i urea.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden anvinds uteslutande for nitratfria gédselmedel av urea.
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3. PRINCIP

Urea omvandlas kvantitativt till ammoniak genom kokning i nirvaro av svavelsyra. Den ammo-
niak som erhdlls pa detta sitt destilleras frin en basisk l6sning och destillatet samlas upp i ett
overskott av stilld svavelsyra. Syradverskottet titreras med en stilld basisk 16sning.

4. REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.

4.1. Koncentrerad svavelsyra (dy, = 1,84 g/ml)
4.2. Natriumhydroxidlésning, ca 30 %-ig NaOH (d,, = 1,33 g/ml) ammoniakfri
4.3 Saltsyralosning, 0,1 mol/l

for variant a
4.4. Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (metod 2.1).
bonatfri: 0,1 mol/L

4.5. Saltsyralosning, 0,2 mol/l
for variant b
4.6. Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmarkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,2 mol/l.

4.7. Saltsyralosning, 0,5 mol/l
for variant ¢
4.8. Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, kar- (se anmirkning 2, metod 2.1).
bonatfri: 0,5 mol/l.

4.9. Indikatorlosningar

4.9.1 Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrott i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlésning och fyll pd vatten sa att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvd delar B.

indikator ar violett i sur 10sning, gré i neutral l6sning och gron i alkalisk 16sning. Anvind 0,5 ml
(10 droppar).

4.9.2. Metylrottindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll till 100 ml med vatten. Filtrera om sd behovs.
Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet f6r den ovan beskrivna.

4.10. Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

411 Urea, pro analysi

5. UTRUSTNING

5.1. Destillationsutrustning, se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.
5.2. En 500 ml-mitkolv

5.3. Pipetter pd 25, 50 och 100 ml.
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6.

7.1

7.2.

7.3.

7.4.

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

FORFARANDE

Beredning av 16sningen

Vdg in 2,5 g av det beredda provet med en noggrannhet pad 0,001 g och placera det i en
300 ml-Kjeldahlkolv och fukta med 20 ml vatten. Tillsdtt 20 ml koncentrerad svavelsyra (4.1),
och ldgg i ndgra glaspdrlor for dimpning. For att férhindra stink placeras en glastratt med langt
skaft i kolvens hals. Varm upp, forst ldngsamt, och oka sedan virmen tills vita dngor borjar
utvecklas (efter 30-40 minuter).

L4t svalna och spdd med 100-150 ml vatten. Overfér kvantitativt till en 500 ml-mitkolv och
hall bort eventuell bottensats. Lat svalna till rumstemperatur. Fyll pd vatten sa att kolven fylls
och filtrera om sd behovs genom ett torrt filter till ett torrt karl.

Analys av l16sningen

Overfor med en precisionspipett 25, 50 eller 100 ml av den erhéllna vitskan till destillations-
kolven, beroende pé vilken variant som har valts (se metod 2.1). Destillera ammoniak enligt
beskrivningen i metod 2.1 och tillsdtt s mycket NaOH (d,, = 1,33 g/ml) (4.2) till destillations-
kolven som behovs for att ge ett ordentligt 6verskott.

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hdnsyn till detta vid berak-
ningen av slutresultatet.

Kontrollprovningar

Kontrollera fére analysen att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds ritt med
hjilp av en lika stor andel nyberedd urealosning (4.11).

REDOVISNING AV RESULTATET

Redovisa resultatet som den procentuella andelen kvive (N) i det gédselmedel som mottagits for
analys.

Variant a:% N = (50— A)x 1,12
Variant b:% N = (50 - A)x 1,12
Variant ¢:% N = (35 - A)x 1,40

Metod 2.4
BESTAMNING AV KVAVE SOM CYANAMID

RACKVIDD

[ detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av kvdve som
cyanamid.

TILLAMPNINGSOMRADE

Kalciumcyanamid och blandningar av kalciumcyanamid och nitrat.

PRINCIP

Kvive som forekommer som cyanamid fills ut som ett silverkomplex och bestims i fillningen
med Kjeldahls metod.
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4. REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frin koldioxid och alla kvavehaltiga foreningar.

4.1. Attiksyra
4.2. Ammoniakl6sning innehallande 10 % (massprocent) ammoniakgas (d,, = 0,96 g/ml)
43 Ammoniakalisk silverlosning (Tollens reagens)

Blanda 500 ml 10 %-ig silvernitratlosning (AgNO;) och vatten med 500 ml 10 %-ig ammoniak
(4.2).

4.4. Utsitt inte 16sningen for ljus, vdrme eller luft i onodan. Losningen haller sig vanligtvis i
flera r. Sd linge l6sningen fortfarande 4r klar dr reagenset av god kvalitet.

4.4, Koncentrerad svavelsyra (dy, = 1,84 g/ml)
4.5. Ammoniumsulfat, pro analysi
4.6. Kopparoxid (CuO), 0,3 till 0,4 g for varje bestimning eller en motsvarande mingd kop-

parsulfatpentahydrat, mellan 0,95 och 1,25 g for varje bestimning

4.7. Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (d,, = 1,33 g/ml) ammoniakfri
4.8. Saltsyralosning, 0,1 mol/l

4.9. Natrium- eller kaliumhydroxidlosning, 0,1 mol/l.

4.10. Indikatorlosningar

4.10.1.  Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrott i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pd vatten sa att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvd delar B.
Indikator ér violett i sur 16sning, gréd i neutral 16sning och gron i alkalisk 16sning. Anvind 0,5 ml
(10 droppar).
4.10.2.  Metylrittindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll till 100 ml med vatten. Filtrera om sd behovs.
Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

4.11. Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

4.12. Kaliumtiocyanat, pro analysi

5. UTRUSTNING

5.1. Destillationsutrustning, se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.
5.2. En 500 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)

5.3. Linghalsad Kjeldahlkolv av limplig kapacitet (300 till 500 ml)

5.4. En 50 ml-pipett

5.5. Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
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6. BEREDNING

Se metod 1.
7. FORFARANDE
7.1. Sikerhetsétgirder

Vid arbete med ammoniakalisk silverlosning méste man anvinda skyddsglasogon. S snart det
borjar bildas en tunn hinna pd ytan kan en explosion intriffa vid omrorning. Arbeta darfor med
storsta varsambhet.

7.2. Beredning av 16sningen for analys.

Vidg in 2,5 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och overfor till en liten glasmortel.
Finfordela provet i vatten tre ganger efter varandra och hill varje ging av vattnet i en 500 ml-
Stohmannkolv. Overfor kvantitativt provet till Stohmannkolven, tvitta morteln, mortelstéten
och tratten med vatten. Fyll pd vatten s att det blir ungefar 400 ml. Lat skaka i den roterande
skakapparaten i tvd timmar (5.5).

Fyll till 500 ml med vatten, blanda och filtrera.

Analysen mdste utforas sd snabbt som mojligt.

7.3. Analys av losningen
Overfor 50 ml av filtratet till en 250 ml-bigare.

Tillsitt ammoniaklosning (4.2) tills blandningen ar latt alkalisk och tillsatt 30 ml uppvirmd
ammoniakalisk silvernitratlosning (4.3) for att filla ut cyanamidens gula silverforening.

Lat provet sta till ndsta dag, filtrera och tvitta fillningen med kallt vatten tills den 4r helt fri
frdn ammoniak.

Placera filtret och den alltjamt fuktiga fillningen i en Kjeldahlkolv, tillsdtt 10-15 g kaliumsulfat
(4.5), katalysator (4.6) i foreskriven mingd och direfter 50 ml vatten och 25 ml koncentrerad
svavelsyra (4.4).

Virm langsamt upp kolven under varsam skakning tills innehallet borjar koka. Oka virmen och
lat koka tills kolvens innehall blir farglost eller blekt gront.

Fortsitt kokningen i en timme och 1at sedan kolvens innehall svalna.

Overfor vitskan kvantitativt frin Kjeldahlkolven till destillationskolven, tillsitt lite koksten i
form av ndgra pimpstenskorn (4.11) och fyll pd vatten sa att det blir totalt ca 350 ml. Blanda
och 13t svalna.

Destillera ammoniaken enligt metod 2.1, variant a och tillsdtt sd mycket NaOH-l6sning (4.7), att
det blir ett stort overskott.

7.4. Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berak-
ningen av slutresultatet.

7.5. Kontrollprovningar

Kontrollera innan analysen utfors, att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds
ritt genom att anvinda en lika stor del stilld kaliumtiocyanatlosning (4.12), motsvarande
0,05 g kvive.
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8. REDOVISNING AV RESULTATET

Redovisa resultatet som den procentuella andelen kvive som cyanamid i det godselmedel som
har mottagits for analys.

% N = (50-A) x 0,56

Metod 2.5
SPEKTROFOTOMETRISK BESTAMNING AV BIURET I UREA

1. RACKVIDD

[ detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av biuret i urea.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden giller enbart for urea.

3. PRINCIP

[ alkalisk 16sning bildar biuret och tvdvird koppar en violett kopparforening i nirvaro av kali-
umnatriumtartrat. Losningens absorbans mits vid en véglingd pd ca 546 nm (nanometer).

4. REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frin koldioxid och ammoniak. Vattnets kvalitet ar
sarskilt viktig for denna bestimning.

4.1. Metanol

4.2. Svavelsyral6sning, ca 0,1 mol/l

4.3. Natriumhydroxidlsning, ca 0,1 mol/l.
4.4, Alkalisk 16sning av kaliumnatriumtartrat

Los 40 g natriumhydroxid i 500 ml vatten i en enliters matkolv och 1t svalna. Tillsitt 50 g
kaliumnatriumtartrat (NaKC,H,O,. 4H,0). Fyll pa vatten till litermarket. Lt 16sningen std i ett
dygn innan den anvénds.

4.5. Kopparsulfatlgsning
Los 15 g kopparsulfat (CuSO,. 5H,0) i 500 ml vatten i en enliters mitkolv. Fyll pd vatten till
litermarket.

4.6. Standardlosning av biuret, som anvinds direkt efter beredningen

Los 0,250 g ren biuret () i vatten i en mitkolv pd 250 ml. Fyll pé sé att det blir 250 ml. 1 ml
av denna losning innehéller 0.001 g biuret.

4.7. Indikatorlosning

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol i en mitkolv pa 100 ml och fyll pa vatten sd att det
blir 100 ml. Filtrera om ndgot olost material dterstar.

5. UTRUSTNING

5.1. Spektrometer eller fotometer med filter med en kinslighet och noggrannhet som repro-
ducerar mitningar vid T mindre dn 0,5% (%).

5.2. Mitkolvar pd 100, 250 och 1000 ml

(") Biuret kan renas i forvdg genom tvittning med ammoniaklosning (10 %), ddrefter med aceton och torkning i
vacuum.
(® Se punkt 9 i "Bilagan”.
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5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

7.3.

Pipetter pa 2, 5, 10, 20, 25 och 50 ml eller en 25 ml-byrett med 0,05 ml-gradering.

En 250 ml-bigare

BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.

FORFARANDE

Uppritning av kalibreringskurva

Overfor alikvoter av den stillda biuretlosningen (4.6) pd 0, 2, 5, 10, 20, 25 och 50 ml till en
serie pad sju mitkolvar pd 100 ml. Fyll pé vatten sa att det blir ungefar 50 ml, tillsdtt 1 droppe
indikatorlsning (4.7) och neutralisera om sd behévs med svavelsyra 0,1 mol/l (4.2). Ror i 20 ml
alkalisk tartratlosning (4.4) och ddrefter 20 ml kopparsulfatlosning (4.5).

Anmdrkning
Dessa losningar mdste doseras med tva precisionsbyretter eller dnnu hellre med pipetter.
Fyll pa destillerat vatten, s att det blir 100 ml, blanda och lit std i 15 minuter vid 30 +2 °C.

Anvind "0"-standardlosningen av biuret som referens och maét varje l6snings absorbans vid en
véglingd pd ca 546 nm med celler av limplig tjocklek.

Rita upp kalibreringskurvan med absorbansvirdena pd ordinatan(5) och motsvarande mangder
biuret i mg pa abskissan.

Beredning av den 16sning som skall analyseras

Vdg in 10 g av dmnet, med en noggrannhet pa 0,001 g; 16s i ca 150 ml vatten i en 250 ml-
mitkolv och fyll till mérket. Filtrera om sd behovs.

Anmadrkning 1

Om det prov som skall analyseras innehéller mer 4n 0,015 g kvive som ammoniak, skall det
16sas upp i 50 ml metanol (4.1) i en 250 ml-bdgare. reducera genom avdunstning till en volym
pé ca 25 ml. Overfor kvantitativt till en 250 ml-métkolv. Fyll till mérket med vatten. Filtrera vid
behov genom ett torrt veckat filter till en torr behllare.

Anmdrkning 2

Eliminering av opalescensen: Om ndgot kolloidalt dmne ér ndrvarande kan det uppstd problem
vid filtreringen. I sd fall bereds analyslosningen pd foljande sitt: Los analysprovet i 150 ml
vatten, tillsitt 2 ml saltsyra (1 N) och filtrera 16sningen genom tvd mycket fina filter till en
250 ml-métkolv. Tvitta filtren med vatten och fyll kolven med vatten. Fortsitt processen enligt
den metod som beskrivs i 7.3, "Analys”.

Bestimning

Overfor 25 eller 50 ml (beroende pd antagen biurethalt) frdn den 16sning som ndmns i 7.2 med
en pipett till en 100 ml-mitkolv, neutralisera vid behov med en 0,1 N reagens (4.2 eller 4.3)
med metylrott som indikator och tillsitt 20 ml alkalisk 16sning av kaliumnatriumtartrat (4.4)
och 20 ml av kopparlosningen (4.5) med samma noggrannhet som nir standardkurvan ritades
upp. Fyll pd vatten till full volym, blanda noga och lit std i 15 minuter vid 30 £2 °C.

Utfor sedan de fotometriska matningarna och berdkna méingden biuret i urean.
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8. REDOVISNING AV RESULTATET

% biuret = %

dir:

Avlds halten biuret frdn kalibreringskurvan, dir "C” 4r massan i mg,

"V”  dr den uttagna alikvotens volym:

9. BILAGA
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Om ”Jo” dr intensiteten i en monokromatisk strle (vid en viss vdglingd) innan den passerar

genom en transparent kropp och ”J” ar strdlens intensitet efter passagen, blir:

— Transmissionsfaktor: T =
— graden av ogenomskinlighet, "opaciteten” ¢} =
—  optisk tithet: E =
— optiskt tithet per lingdenhet i ljuspassagen: k =
— koefficient for specifik optisk téthet: K =
dar:

s =  skiktets tjocklek i cm.

¢ = koncentration i mg per liter.

k = specifik faktor for varje substans enligt Lambert-Beers lag.

Metod 2.6

BESTAMNING AV OLIKA FORMER AV KVAVE I SAMMA PROV

Metod 2.6.1

BESTAMNING AV OLIKA FORMER AV KVAVE I SAMMA PROV AV GODSELMEDEL
SOM INNEHALLER KVAVE SOM NITRAT, AMMONIAK, UREA OCH CYANAMID

1. RACKVIDD

J
Jo

e}

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av varje form av

kvive i ndrvaro av varje annan form.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Varje godselmedel i bilaga I som innehéller kvive i olika former.
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3.

3.1

3.2.

3.2.1.

3.2.1.1.

3.2.1.2.

3.2.2.

3.2.3.

3.2.3.1.

3.2.3.2.

3.2.4.

3.2.4.1.

3.2.4.2.

3.2.5.

3.2.5.1.

3.2.5.2.

PRINCIP

Losligt och olosligt kvive totalt

Enligt listan 6ver standardgodselmedel (bilaga 1) giller denna bestimning produkter som inne-
haller kalciumcyanamid.

Om inga nitrater forekommer, mineraliseras provet genom direkt Kjeldahluppslutning

Om nitrater forekommer i provet, mineraliseras det genom Kjeldahluppslutning efter reduktion med hjalp
av metalliskt jarn och tenn(Il)klorid

[ bada fallen bestims ammoniaken enligt metod 2.1.
Anmdrkning:

Om analysen visar att halten av olosligt kvive ar hogre dn 0,5%, kan man dra slutsatsen att
godselmedlet innehaller andra former av olosligt kvive som inte finns med i listan i bilaga L.

Former av losligt kvive

Nedanstdende bestims ur olika alikvoter som tas frin samma provlosning:
Allt losligt kvive.
i frdnvaro av nitrater genom direkt Kjeldahluppslutning

i ndrvaro av nitrater, genom Kjeldahluppslutning av en alikvot som tas fran 19sningen efter
reduktion enligt Ulsch, varvid ammoniaken i bada fallen bestims enligt metod 2.1.

Total mangd losligt kvive utom kvive som nitrat genom Kjeldahluppslutning efter eliminering av kvive
som nitrat i sur losning med jarnsulfat, varvid ammoniaken bestims enligt beskrivningen for metod 2.1.

Kvive som nitrat genom skillnadsbestamning:

i frdnvaro av kalciumcyanamid mellan 3.2.1.2 och 3.2.2 eller mellan total mingd 16sligt kvive
(3.2.1.2) och summan av kvive som ammoniak och organiskt kvive som urea (3.2.4 + 3.2.5),

vid forekomst av kalciumcyanamid, mellan 3.2.1.2 och 3.2.2 eller mellan 3.2.1.2 och summan
av 3.2.4 + 3.2.5 + 3.2.6.

Kvive som ammoniak:

enbart vid forekomst av kvive som ammoniak eller ammoniak plus nitrat, genom att anvinda
metod 1,

vid forekomst av kvive som urea och/eller cyanamid genom kalldestillation efter litt alkalise-
ring, varvid ammoniaken absorberas i en standardlosning av svavelsyra enligt beskrivningen for
metod 2.1.

Kvave som urea:

genom omvandling med urea till ammoniak, som titreras med en stilld saltsyrelosning,

eller

gravimetriskt med xanthydrol: utfalld biuret kan rdknas med kvive som urea utan storre fel
eftersom innehdllet i allminhet forblir ldgt i absolut virde i sammansatta godselmedel,

eller
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3.2.5.3.

3.2.6.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

genom skillnadsbestimning enligt foljande tabell:

Fall Kvéve som nitrat Kvive s;i]:kammo- Kvive 51:1; cyana- skillnad

1 Saknas Finns Finns (3.2.1.1) - (3.2.4.2 + 3.2.6)
2 Finns Finns Finns (3.2.2) - (3.2.4.2 + 3.2.6)
3 Saknas Finns Saknas (3.2.1.1) - (3.2.4.2)

4 Finns Finns Saknas (3.2.2) - (3.2.4.2)

Kvive som cyanamid genom fallning som silverforening varvid kvivet i fallningen bestims med Kjeldahls
metod

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.
Ammoniumsulfat, pro analysi

Pulvriserat jirn, som reducerats med vite (foreskriven mingd jirn mdaste kunna reducera
minst 50 g kvive som nitrat)

Kaliumtiocyanat, pro analysi
Kaliumnitrat, pro analysi
Ammoniumsulfat, pro analysi
Urea, pro analysi

Utspiddd svavelsyra i forhdllandet 1: 1 (volym): en del svavelsyra (d,, = 1.84 g/ml) i en
del vatten

Stilld svavelsyralosning: 0,2 mol/l

Koncentrerad 16sning av natriumhydroxid. Vattenhalt ca 30% (massa/volym) NaOH,
ammoniakfri

Stilld 16sning natrium- eller kaliumhydroxid: 0,2 mol/l, karbonatfri

Tenn(Il)kloridlosning

Los 120 g SnCl,. 2H,0 i 400 ml koncentrerad saltsyra (d,, = 1.18 g/ml) och fyll pé vatten sd
att det blir en liter. Losningen madste vara absolut klar och skall beredas omedelbart fore
anvindning.

Anmdrkning:

Det ar viktigt att man kontrollerar tenn(Il)kloridens reduceringsférméga. Los 0,5 g SnCl,. 2H,0
i 2 ml koncentrerad saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) och fyll pa vatten sd att det blir 50 ml. Tills4tt
sedan 5 g Rochellesalt (natriumkaliumtartrat) och direfter s& mycket natriumbikarbonat som
kravs for att 16sningen skall ge alkaliskt utslag pa lackmuspapper.

Titrera med 0,1 N jodlosning i nérvaro av en stirkelselosning som indikator.
4.12. 1 ml jodlosning 0,1 N motsvarar 0,01128 g SnCl,. 2H,0.

Minst 80 % av allt tenn i denna 16sning mdste vara i tvavdrd form. For titreringen maste man
darfor anvinda minst 35 ml jodlosning 0,1 N.

Onsdag 10 april 2002
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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.

Svavelsyra (d,, = 1,84 g/ml)

Utspidd saltsyra: en del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) plus en del vatten
Attiksyra: 96 till 100 %

Losning av svavelsyra, innehéllande ungefir 30 % H,SO, (massa/volym)
Jirnsulfat, kristallin FeSO,. 7H,0

Stilld svavelsyralosning: 0,1 mol/l

Oktylalkohol

Mittad kaliumkarbonatlosning

Stilld 16sning natrium- eller kaliumhydroxid: 0,1 mol/l, karbonatfri
Mittad bariumhydroxidlésning

Natriumkarbonatlésning: 10 % (massa/volym)

Saltsyralosning, 2 mol/L

Stilld svavelsyralosning: 0,1 mol/l

Ureaslosning

Tillsdtt 0,5 g aktiv ureas till 100 ml destillerat vatten. Justera pH-virdet till 5,4 med 0,1 mol/l
saltsyra (4.24), varvid virdet mits med en pH-mtare.

Xanthydrol.
Losning pd 5% i etanol eller metanol (4.31) (anvdnd inte produkter som ger en hdg andel

olosligt material). Losningen kan forvaras i tre manader, val ljusskyddad i en vil tillsluten flaska.

Kopparoxid (CuO): 0,3-0,4 g per bestimning eller motsvarande mingd kopparsulfatpen-
tahydrat, 0,95-1,25 g per bestimning

Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats.

Indikatorlosningar

Losning A: Los 1 g metylrott i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlisning och fyll pd vatten sd att det blir
en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.

Blanda en del A med tvd delar B.

Denna indikator dr violett i sur losning, grd i neutral losning och grén i alkalisk 16sning.
Anvind 0,5 ml (10 droppar) av denna indikatorlosning.

Metylrittindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd
behovs. Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

Indikatorpapper

Lackmuspapper, bromtymolblétt (eller annat papper som reagerar pa pH 6 till 8).

Etanol eller metanol: 16sning 95 %
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5. UTRUSTNING
5.1. Destillationsutrustning
Se metod 2.1.
5.2. Utrustning for bestimning av kvive som ammoniak enligt analysteknik 7.2.5.3 (se fig. 6)

Utrustningen bestdr av ett specialformat kirl med hals av slipat glas, en sidohals, ett anslut-
ningsror med droppfingare och ett vinkelrdtt bojt ror for luftinslapp. Roren kan anslutas till
kirlet med en enkel genomborrad gummipropp. Det ar viktigt att dndarna pd roren for luft-
inslapp dr utformade pd lampligt sitt, eftersom gasbubblorna madste bli jimnt fordelade i 16s-
ningarna i kirlet och absorptionskirlet. Det basta arrangemanget dr smd, svampformade rorin-
dar med en ytterdiameter pd 20 mm och med sex 1-mm hél runt periferin.

5.3. Utrustning for bestimning av kvive som urea enligt ureastekniken (7.2.6.1)

Den bestdr av en Erlenmeyerkolv pd 300 ml med en separationstratt och ett litet absorptions-
karl (se fig. 7).

5.4. Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
5.5. pH-miitare

5.6. Justerbar ugn

5.7. Glasutrustning:

—  Pipetter pa 2, 5, 10, 20, 25, 50 och 100 ml,
—  lénghalsade 300 och 500 ml-Kjeldahlkolvar,
—  mitkolvar pd 100, 250, 500 och 1000 ml,

—  deglar av sintrat glas, pordiameter 5-15 y,

— mortlar.
6. BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.
7. ANALYSTEKNIK
7.1. Losligt och olésligt kvive totalt
7.1.1. Utan nitrater

7.1.1.1.  Uppslutning

Vig in en mingd av provet som innehdller hogst 100 mg kvive (noggrannhet 0,001 g). Placera
den i destillationskolven (5.1.). Tillsdtt 10 till 15 g kaliumsulfat (4.1), katalysatorn (4.27) och
ndgra pimpstenskorn (4.28). Tillsdtt sedan 50 ml utspddd svavelsyra (4.7) och blanda omsorgs-
fullt. Varm forst varsamt under ldngsam omrérning tills skumbildningen upphér. Virm sedan sa
att vitskan kommer i jamn kokning och héll den kokande i en timme efter det att 16sningen
har blivit klar och se till att ingen organisk substans fastnar lings kolvens sidor. Lit svalna.
Tillsatt forsiktigt ungefir 350 ml vatten under omrorning. Se till att upplosningen blir sd full-
stindig som mojligt. Lat svalna och anslut kolven till destillationsapparaten (5.1).

7.1.1.2. Destillation av ammoniak

7.1.1.3. Overfor med en precisionspipett 50 ml stilld 0,2 mol/l svavelsyralosning (4.8) till for-
laget. Tillsdtt indikatorlosning (4.29.1 eller 4.29.2). Se till att kylarens spets dr minst 1 cm
under 16sningens yta.
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7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

Vidta de forsiktighetsdtgarder som behovs for att forhindra forlust av ammoniak och tillsitt
forsiktigt s& mycket koncentrerad natriumhydroxidlosning (4.9) som behovs for att 16sningen i
destillationskolven skall bli starkt alkalisk (120 ml 4r vanligen tillrdckligt), och gor en kontroll
genom att tillsitta ndgra droppar fenolftalein. check by adding a few drops of phenolphthalein.
Vid slutet av destillationen skall 16sningen i kolven fortfarande vara klart alkalisk. Justera upp-
viarmningen av kolven, sd att 150 ml destilleras pa en halvtimme. Kontrollera med indikator-
papper (4.30) att destillationen ér fullstindig. Om sé inte ar fallet, destillera ytterligare 50 ml
och upprepa provet tills det extra destillatet reagerar neutralt pd indikatorpapperet (4.30). Sink
sedan forlaget, destillera ytterligare ndgra ml och skolj av spetsen pd kylaren. Titrera Gverskottet
syra med en stilld 0,2 mol/l kalium- eller natriumhydroxidlosning (4.10) tills indikatorn dndrar
farg.

Blindtest

Gor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen
av slutresultatet.

Redovisning av resultatet

o N (@—A)x0,28
% N M
dar:
a= antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for

blindtestet, som utférs genom att 50 ml stilld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) Gverfors
till forlaget med pipett (5.1),

A = ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analy-
sen,

M = provets vikt i gram.
Vid forekomst av nitrat

Prov

Vig in en mingd av provet som inte innehéller mer 4n 40 mg kvdve som nitrat (noggrannhet
0,001 g).

Reduktion av nitratet

Blanda provet med 50 ml vatten i en liten mortel. Overfor det med en minimiméangd destillerat
vatten till en 500 ml-Kjeldahlkolv. Tillsdtt 5 g reducerat jirn (4.2) och 50 ml tenn (IT) kloridlos-
ning (4.11). Skaka och it std i en halvtimme. Rér om efter 10 och efter 20 minuter.

Kjeldahluppslutning

Tillsdtt 30 ml svavelsyra (4.12), 5 g kaliumsulfat (4.1), foreskriven mangd katalysator (4.27) och
lite koksten (4.28). Virm forsiktigt upp losningen med kolven ndgot lutande. Oka ldngsamt
virmen och skaka l6sningen ofta for att halla blandningen suspenderad. Vitskan mérknar och
klarnar sedan under bildning av en gulgron, vattenfri suspension av jdrnsulfat. Fortsdtt upp-
varmningen i ytterligare 1 timme efter det att 16sningen har klarnat. Lt den svalna. Ta forsik-
tigt upp kolvens innehall i lite vatten och tillsitt 100 ml vatten i smé portioner. Blanda och
overfor kolvens innehall till en 500 ml-métkolv. Fyll till market, blanda och filtrera genom ett
torrt filter till ett torrt karl.

Analys av 16sningen

Overfor med pipett till destillationsapparatens kolv (5.1) en alikvot innehéllande hogst 100 mg
kvive. Spad med destillerat vatten till ungefar 350 ml, tillsitt lite koksten (4.28), anslut flaskan
till destillationsapparaten och fortsatt bestimningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2.

Blindtest
Se 7.1.1.3
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7.1.2.6.  Redovisning av resultatet

o v @-A)%0,28
% N M
dar:
a= antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for

blindtestet, som utfors genom att 50 ml stilld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) Gverfors
till forlaget med pipett (5.1),

A = ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analy-
sen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som togs i 7.1.2.4.
7.2. Former av losligt kvive

7.2.1. Beredning av den losning som skall analyseras

Vidg in 10 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och overfor till en 500 ml-métkolv.

7.2.1.1.  For godselmedel som inte innehdller kvive som cyanamid

Tillsdtt 50 ml vatten i kolven och direfter 20 ml utspadd saltsyra (4.13). Skaka om och lat
l6sningen std, tills utvecklingen av koldioxid har upphért. Tillsitt sedan 400 ml vatten och
skaka i en halvtimme i en roterande skakapparat (5.4). Fyll pé vatten till 500 ml, blanda och
filtrera genom ett torrt filter till ett torrt kérl.

7.2.1.2.  For godselmedel som innehdller kvive som cyanamid

Tillsdtt 400 ml vatten i kolven och ndgra droppar metylrott (4.29.2). Gor om sd behovs 1os-
ningen sur med attiksyra (4.14). Tillsatt 15 ml 4ttiksyra (4.14). Lat skaka i den roterande skak-
apparaten i tvd timmar (5.4). Upprepa om sd behovs syrsdttningen av losningen genom att
tillsitta mer dttiksyra (4.14) medan skakningen pdgédr. Fyll pd vatten till 500 ml, blanda och
filtrera omedelbart genom ett torrt filter till ett torrt kirl och bestim omedelbart halten av
kvive som cyanamid.

I bada fallen bestims de olika losliga formerna av kvive samma dag som 16sningen bereds, forst
kvive som cyanamid och ddrefter kvive som urea om bdda forekommer.

7.2.2. Allt losligt kvive

7.2.2.1.  Utan nitrat

[ en 300 ml-Kjeldahlkolv overfors med pipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) som
innehdller hogst 100 mg kvive. Tillsdtt 15 ml koncentrerad svavelsyra (4.12), 0,4 g kopparoxid
eller 1,25 g kopparsulfat (4.27) och négra pimpstenskorn (4.28). Varm forst upp langsamt for
att 3 igdng uppslutningen och darefter med hogre temperatur, tills vitskan blir farglos eller latt
gronfirgad och vita dngor blir tydligt synliga. Lt l6sningen svalna och 6verfor den sedan kvan-
titativt till destillationskolven, spad med vatten till ca 500 ml och tillsitt ndgra pimpstenskorn
(4.28). Anslut kolven till destillationsapparaten (5.1) och fortsitt bestimningen enligt beskriv-
ningen i 7.1.1.2.

7.2.2.2.  Vid forekomst av nitrat

Overfor med precisionspipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) som inneh&ller hogst
40 mg kvive som nitrat till en 500 ml-Erlenmeyerkolv. I denna fas av analysen ar totalmingden
kvive inte visentlig. Tillsitt 10 ml 30 %-ig svavelsyra (4.15), 5 g reducerat jirn (4.2) och tick
omedelbart 6ver kolven med ett urglas. Virm forsiktigt tills reaktionen kommer igdng ordentligt
utan att bli vdldsam. Avsluta dd uppviarmningen och lat kolven std i minst tre timmar i rum-
stemperatur. Overfor vitskan kvantitativt med vatten till en 250 ml-mitkolv, si att oupplost
jarn blir kvar och fyll pa vatten till market. Blanda omsorgsfullt och 6verfor med precisions-
pipett en alikvot innehédllande hégst 100 mg kvive till en 300 ml-Kjeldahlkolv. Tillsdtt 15 ml
koncentrerad svavelsyra (4.12), 0,4 g kopparoxid eller 1,25 g kopparsulfat (4.27) och nagra
pimpstenskorn (4.28). Virm forst upp ldngsamt for att fd igdng uppslutningen och direfter
med hogre temperatur tills vétskan blir farglos eller litt gronfirgad och vita dngor kan skonjas.
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7.2.2.3.

7.2.2.4.

7.2.3.

7.2.3.1.

7.2.3.2

7.2.4.

7.2.4.1.

Lét losningen svalna och 6verfor den sedan kvantitativt till destillationskolven, spid med vatten
till ca 500 ml och tillsitt ndgra pimpstenskorn (4.28). Anslut kolven till destillationsapparaten
(5.1) och fortsitt bestimningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2.

Blindtest
Se 7.1.1.3

Redovisning av resultatet

N = B7Ax0.28
dir:
a= antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for

blindtestet, som utfors genom att 50 ml stilld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) overfors
till forlaget med pipett (5.1),

A = ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analy-
sen,

M =provets vikt i gram, nidrvarande i den alikvot som togs i 7.2.2.1 eller 7.2.2.2.

Totalt 16sligt kvive med undantag av kvive som nitrat

Overfor med en precisionspipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) till en 300 ml-
Kjeldahlkolv, varvid mangden ej fir innehélla mer d4n 50 mg kvive som skall bestimmas.
Spdd med vatten till 100 ml, tillsitt 5 g jdrnsulfat (4.16), 20 ml koncentrerad svavelsyra (4.1)
och ndgra pimpstenskorn (4.28). Viarm forst upp forsiktigt och oka sedan virmen tills vita
angor kan skonjas. Fortsitt uppslutningen i 15 minuter. Avsluta dd uppvirmningen, tillfor
kopparoxid (4.27) som katalysator och hill losningen vid en sddan temperatur att vita dngor
avges i ytterligare 10-15 minuter. Lat losningen svalna och 6verfor sedan kvantitativt innehéllet
i Kjeldahlkolven till apparatens destillationskolv (5.1). Spad med vatten till ca 500 ml och tillsitt
ndgra pimpstenskorn (4.28). Anslut kolven till destillationsapparaten (5.1) och fortsitt bestim-
ningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2.

Blindtest
Se 7.1.1.3

Redovisning av resultatet

_ (@a-A)x0,28
% N= =y
dar:
a= antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for

blindtestet, som utfors genom att 50 ml stilld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) Gverfors
till forlaget med pipett (5.1),

A = ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analy-
sen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som togs fér bedomningen.
Kvdve som nitrat

Utan kalciumcyanamid

Erhélls genom skillnaden mellan resultaten frdn 7.2.2.4 och 7.2.3.2 och mellan resultatet frin
7.2.2.4 och summan som erhdlls av resultaten frin (7.2.5.2 eller 7.2.5.5) och (7.2.6.3 eller
7.2.6.5 eller 7.2.6.6).
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7.2.4.2.  Vid férekomst av kalciumcyanamid

Erhélls genom skillnaden mellan resultaten frdn 7.2.2.4 och 7.2.3.2 och mellan resultatet frdn
7.2.2.4 och summan av resultaten frdn (7.2.5.5), (7.2.6.3 eller 7.2.6.5 eller 7.2.6.6) och (7.2.7).

7.2.5. Kvéive som ammoniak

7.2.5.1.  Endast nirvaro av kvive som ammoniak och kviave som ammoniak plus nitrat

Overfor med precisionspipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1) till destillationsapparatens kolv
(5.1), innehéllande hogst 100 mg kvdve som ammoniak. Tillsdtt vatten s& att det blir totalt ca
350 ml och ndgra pimpstenskorn (4.28) for att underlitta kokningen. Anslut kolven till des-
tillationsapparaten, tillsitt 20 ml natriumhydroxidlosning (4.9) och destillera enligt beskriv-
ningen i 7.1.1.2.

7.2.5.2.  Redovisning av resultatet

_ (a-A)x0,28

o N= @ _ 4" 120

% N M

dar:

a= antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for

blindtestet, som utférs genom att 50 ml stilld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) dverfors
till forlaget med pipett (5.1),

A = ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analy-
sen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som togs foér bedomningen.

7.2.5.3.  Vid forekomst av kvive som urea och/eller cyanamid

Overfor med precisionspipett till apparatens torra kolv (5.2) en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller
7.2.1.2) som innehdller hogst 20 mg kvive som ammoniak. Montera sedan upp utrustningen.
Overfor med pipett 50 ml stélld 0,1 mol/l svavelsyralosning (4.17) till en 300 ml-Erlenmeyer-
kolv och s& mycket destillerat vatten att vitskans yta kommer ca 5 cm ovanfor inloppsrorets
oppning. Hall destillerat vatten genom sidohalsen pé reaktionskolven, sd att totalmingden blir
ca 50 ml. Blanda. Tillsitt ndgra droppar oktyalkohol (4.18) for att undvika skumning under
luftningen. Gor sedan losningen alkalisk med 50 ml mattad kaliumkarbonatlosning (4.19) och
borja omedelbart driva ut den ammoniak som dé frigors fran den kalla suspensionen. For detta
erfordras en kraftig luftstrom (ca 3 liter per minut), som pd foérhand skall renas genom pas-
sering genom tvittflaskor som innehdller utspidd svavelsyra och utspidd natriumhydroxid. 1
stillet for att anvinda tryckluft kan man ocksa arbeta i vacuum (vattensug), under forutsittning
att inloppsroret ar tillrackligt lufttdtt anslutet till det kirl ddr ammoniaken samlas upp. Elimine-
ringen av ammoniak ar vanligtvis avslutad efter tre timmar. Det dr dock lampligt att sikerstilla
detta genom att byta ut mottagarkolven. Nar detta ar klart skiljer man kolven frin utrustningen
och skoljer spetsen pa roret och kolvens sidor med lite destillerat vatten. Titrera dverskottet syra
med en stilld 0,1 mol/l natriumhydroxidlsning (4.20) tills indikatorn gréfirgas (4.29.1).

7.2.5.4.  Blindtest

Se 7.1.1.3
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7.2.5.5.

7.2.6.

7.2.6.1.

7.2.6.2.

7.2.6.3.

Redovisning av resultatet

o n_ @ A)x0,14
% N= Bt
dar:
a= mlav en stilld 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blind-

testet, som utfors genom overforing av 50 ml stilld svavelsyralosning 0,1 mol/l (4.17)
med en pipett till apparatens Erlenmeyerkolv (5.2),

A = ml av en stilld 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analy-
sen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som anvinds for analysen.

Kvive som urea

Ureasmetoden

Overfor med precisionspipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) till en 500 ml-mit-
kolv, varvid alikvoten inte fir innehalla mer d4n 250 mg kvive som urea. For att filla ut fos-
faterna tillsdtter man mattad bariumhydroxidlosning (4.21) tills ingen ytterligare fillning sker.
Eliminera sedan overskottet bariumjoner (och eventuellt upplosta kalciumjoner) med en 10 %-ig
natriumkarbonatlosning (4.22).

Lét losningen sedimentera och kontrollera att utfillningen 4r fullstindig. Fyll pd vatten till méar-
ket, blanda och filtrera genom ett veckat filter. Overfor 50 ml av filtratet med pipett till appa-
ratens 300 ml-Erlenmeyerkolv (5.3). Gor filtratet surt med 2 mol/l saltsyra (4.23) tills pH-vardet
3 kan métas med pH-mitare (5.5). Oka sedan pH-virdet till 5,4 med 0,1 mol/l natriumhydroxid
(4.20).

For att undvika ammoniakférluster vid nedbrytningen med ureas tillsluter man Erlenmeyerkol-
ven med en propp forsedd med separertratt och en liten bubbelfilla, som innehaller exakt 2 ml
stilld 0,1 mol/l saltsyralosning (4.24). Tillsdtt 20 ml av ureaslsningen (4.25) genom separert-
ratten och 14t den std i en timme vid 20 till 25 °C. Overfér sedan 25 ml stilld 0,1 mol/l
svavelsyralosning (4.24) med pipett till separertratten och lat den rinna ner i l6sningen och
skolj med lite vatten. P4 samma sdtt 6verfér man kvantitativt innehallet i bubbelfillan till den
l6sning som finns i Erlenmeyerkolven. Titrera Gverskottet syra med stilld 0,1 mol/l natrium-
hydroxidlosning (4.20) tills pH-métaren ger pH-virdet 5,4.

Blindtest

Se 7.1.1.3

Redovisning av resultatet

N~ (a-A;; 0,14
dar:
a= ml av en stilld natrium- eller 0,1 mol/l kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blind-

testet, vilket utférs under exakt samma betingelser som analysen,

A = ml av en stilld 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analy-
sen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som anvinds for analysen.
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Anmidrkningar:

(1)  Fyll vatten till market efter fallning med losningarna av bariumhydroxid och natriumkar-
bonat, filtrera och neutralisera s& snabbt som mojligt.

(2)  Titreringsprovet kan ocksé utforas med indikatorn (4.29.2) men da ér slutpunkten svarare
att uppfatta.

7.2.6.4.  Gravimetrisk analys med xanthydrol

Overfor med precisionspipett till en 250 ml-bigare en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2)
som inte innehéller mer dn 20 mg urea. Tillsdtt 40 ml attiksyra (4.14). R6r om med en glasstav
i en minut och 1at eventuell fallning sedimentera i fem minuter. Filtrera pd ett plant filter till en
100 ml-bdgare, tvdtta med flera milliliter attiksyra (4.14) och tillsdtt sedan 10 ml xanthydrol
(4.26) till filtratet, droppe for droppe, under stindig omrorning med en glasstav. Lat 16sningen
std tills fallningen borjar och ror da i ett par minuter till. Lat sedan 16sningen std i ytterligare en
och en halv timme. Filtrera genom en glasfilterdegel, som tidigare torkats och vagts; tvitta tre
ginger med 5 ml etanol (4.3) utan att forsoka ta bort all attiksyra. Placera l6sningen i ugnen
och hall en temperatur pd 130 °C i en timme (inte 6ver 145 °C). Lat den svalna i en torkugn
och vig den.

7.2.6.5. Redovisning av resultatet (fattas ekvation)

6,67 xm,

% urée N + biuret = Vi
2

dar:

m; = den erhdllna fallningens vikt i gram

M, = provets vikt i gram nirvarande i den alikvot som togs ut for bestimningen.

Justera for blindtest. Biuret kan rent allmidnt mitas tillsammans med urea utan storre fel, efter-
som dess halt i sammansatta godselmedel 4r liten i absoluta tal.

7.2.6.6.  Genom skillnadsberdkning

Kvdve som urea kan ockséd beriknas enligt f6ljande tabell:

Fall Nitrat N Ammoniak N Cyanamid N Urea N
1 Saknas Finns Finns (7.2.2.4) - (7.2.5.5 + 7.2.7)
2 Finns Finns Finns (7.2.3.2) - (7.2.5.5 + 7.2.7)
3 Saknas Finns Saknas (7.2.2.4) - (7.2.5.5)
4 Finns Finns Saknas (7.2.3.2) - (7.2.5.5)

7.2.7. Kvive som cyanamid

Tag ut en alikvot av filtratet (7.2.1.2) innehdllande 10 till 30 mg kvive som cyanamid och
placera det i en bagare pa 250 ml. Fortsitt analysen enligt metod 2.4.

8. REDOVISNING AV RESULTATET

8.1. [ vissa fall kan det finnas en skillnad mellan totalt kvave, erhallet direkt fran ett invigt prov
(7.1) och totalt 16sligt kvive (7.2.2). Denna skillnad bor dock inte vara storre dn 0,5 %. Om s
inte 4r fallet innehaller godselmedlet olosligt kvave i former som inte finns med i forteckningen
i bilaga L

8.2. Kontrollera fore varje analys att utrustningen fungerar korrekt och att metoden anvinds pa rtt
sitt med hjdlp av en standardlosning som innehdller de olika formerna av kvidve i proportioner
jamforbara med dem som finns i provet. Denna standardlsning bereds av standardlosningar av
kaliumtiocyanat (4.3), kaliumnitrat (4.4), ammoniumsulfat (4.5) och urea (4.6).
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Figur 6

Utrustning for bestimning av kvive som ammoniak (7.2.5.3)
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Figur 7

Utrustning for bestimning av kvive som ammoniak (7.2.6.1)

3

Metod 2.6.2

BESTAMNING AV OLIKA FORMER AV KVAVE
I GODSELMEDEL INNEHAALLANDE KVAVE ENBART
SOM NITRAT, AMMONIAK OCH UREA

1. ANDAMAL

Detta dokument ar avsett att ange en forenklad metod for bestimning av olika former av kvive
i godselmedel som innehéller kvive endast i form av nitrat, ammoniak och urea.
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2.

3.1.2.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.
3.5.1.

3.5.2.

3.5.3.

4.1.

4.2.

43.
4.4,
4.5.
4.6.

4.7.

TILLAMPNINGSOMRADE

Denna metod kan anvindas for alla godselmedel som ndmns i bilaga I och som innehéller
kvive endast som nitrat, ammoniak eller urea.

PRINCIP

Foljande bestimningar skall goras pé olika delar av samma provl6sning:
Allt 16sligt kvive.
Om nitrater inte forekommer: genom direkt Kjeldahluppslutning av losningen.

Vid forekomst av nitrater: genom Kjeldahluppslutning av en del av losningen efter reduktion enligt Ulsch.
Ammoniak bestams i bada fallen enligt beskrivningen for metod 2.1.

Allt losligt kvive utom kvive som nitrat genom Kjeldahluppslutning efter eliminering
av kvive som nitrat i sur losning med hjilp av jirnsulfat. Ammoniak bestims enligt
beskrivningen f6r metod 2.1.

Kvive som nitrat genom skillnadsberikning mellan 3.1.2 och 3.2, eller mellan allt 16sligt
kvive (3.1.2) och summan av kvive som ammoniak och som urea (3.4 +3.5).

Kvive som ammoniak genom kalldestillation efter alkalisering. Ammoniaken erhalls i en
losning av svavelsyra. Bestims som i metod 2.1.

Kvive som urea, antingen
genom omvandling med ureas till ammoniak, som bestams genom titrering med en stilld saltsyrelosning,

genom gravimetrisk analys med xanhydrol: utfalld biuret kan raknas med kvive som urea utan stirre fel;
innehdllet forblir i allmdnhet ldgt i absolut varde i sammansatta godselmedel;

genom skillnadsberdkning enligt tabellen:

Fall Kvéve som nitrat Kvdve som ammoniak skillnad

1 Saknas Finns (3.1.1) - (3.4)

2 Finns Finns (3.2) - (3.4)
REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.
Ammoniumsulfat, pro analysi

Jirn, pro analysi, vitereducerat (angiven mingd jirn mdste kunna reducera minst 50 mg
kvive som nitrat)

Kaliumnitrat, pro analysi
Ammoniumsulfat, pro analysi
Urea, pro analysi
Svavelsyral6sning, 0,2 mol/L

Koncentrerad natriumhydroxidlosning: ca 30% (massa/volym) vattenhaltig 16sning av
NaOH, ammoniakfri
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4.8. Natrium- eller kaliumhydroxidlésning: 0,2 mol/l, karbonatfri
4.9. Svavelsyradensitet (d,, = 1,84 g/ml)
4.10. Utspddd saltsyra: en del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) plus en del vatten.

4.11. Attiksyra: 96 till 100%

4.12. Svavelsyralosning innehéllande ca 30 % H,SO, (massa/volym) ammoniakfri.
4.13. Jarnsulfat, kristallin FeSO,. 7H,0

4.14. Titrerad svavelsyralosning: 0,1 mol/l

4.15. Oktylalkohol

4.16. Mittad kaliumkarbonatlosning

4.17. Natrium- eller kaliumhydroxidlésning: 0,1 mol/l
4.18. Mittad bariumhydroxidlésning

4.19. Natriumkarbonatlésning: 10 % (massa/volym)

4.20. Saltsyralosning, 2 mol/l
4.21. Saltsyralosning, 0,1 mol/l

4.22. Ureaslosning

Gor en suspension av 0,5 g aktiv ureas i 100 ml destillerat vatten med 0,1 mol/l saltsyra (4.21).
Justera pH-vérdet till 5,4 med hjilp av en pH-mitare (5.5).

4.23. Xanthydrol.

5-procentig losning i etanol eller metanol (4.28) (anvind inte produkter som ger en hog andel
olosligt material). Losningen haller sig i 3 manader om den férvaras morkt i en vl tillsluten
flaska.

4.24. Katalysator
Kopparoxid (CuO): 0,3-0,4 g per bestimning eller motsvarande mingd kopparsulfatpentahydrat

av 0,95-1,25 g.
4.25. Pimpstenskorn, tvittade med saltsyra och kalcinerade
4.26. Indikatorlosningar

4.26.1.  Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrott i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pd vatten sa att
det blir en liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvd delar B.
Denna indikator dr violett i sur 19sning, grd i neutral l6sning och gron i alkalisk losning.
Anvind 0,5 ml (10 droppar) av denna indikatorlosning.
4.26.2.  Metylrittindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd
behovs. Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.
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4.27.

4.28.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.1.

7.2.

7.2.1.

7.2.2.

Indikatorpapper

Lackmuspapper, bromtymolblatt (eller andra papper som kan registrera pH mellan 6 och 8).

Etanol eller metanol: 95 %-ig (massa/volym)

UTRUSTNING

Destillationsutrustning
Se metod 2.1.

Utrustning for bestimning av kvive som ammoniak (7.5.1)
Se metod 2.6.1 och fig. 6.

Utrustning for bestimning av kvive som urea med ureasmetoden (7.6.1)
Se metod 2.6.1 och fig. 7.

Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
pH-maitare

Glasutrustning:

— Pipetter pé 2, 5, 10, 20, 25, 50 och 100 ml,
—  langhalsade 300 och 500 ml-Kjeldahlkolvar,
— mitkolvar pd 100, 250, 500 och 1000 ml,
—  deglar av sintrat glas, pordiameter 5-15 pm,

— mortel.

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

METODER

Beredning av 16sning som skall analyseras

Vig in 10 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och &verfor andelen till en 500 ml-
mitkolv. Tillsitt 50 ml vatten och darefter 20 ml utspddd saltsyra (4.10). Skaka. Lat 16sningen
std tills eventuell CO,-utveckling 4r avslutad. Tillsitt 400 ml vatten; skaka i en halvtimme; fyll
till mérket, homogenisera, filtrera genom ett torrt filter till ett torrt kérl.

Total- kvive

Utan nitrater

I en 300 ml-Kjeldahlkolv infors med pipett en alikvot av filtratet (7.1) som innehaller hogst
100 mg N. Tillsdtt 15 ml koncentrerad svavelsyra (4.9), 0,4 g kopparoxid eller 1,25 g koppar-
sulfat (4.24) och ndgra glasparlor for att dimpa kokningen. Virm forst langsamt for att fa igdng
uppslutningen och ddrefter med hogre temperatur, tills vdtskan blir farglos eller litt gronfirgad
och vita dngor kan skonjas. Lat losningen svalna och overfor den till destillationskolven, spad
med vatten till ca 500 ml och tillsitt ndgra pimpstenskorn (4.25). Anslut kolven till destilla-
tionsapparaten (5.1) och fortsitt bestimningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2, metod 2.6.1.

Vid forekomst av nitrater

Overfor med pipett en alikvot av filtratet (7.1) som inte innehéller mer &n 40 mg kvive som
nitrat, till en 500 ml-Erlenmeyerkolv. Under denna fas av analysen ar totalmingden kvive inte
vasentlig. Tillsitt 10 ml 30 %-ig svavelsyra (4.12), 5 g reducerat jirn (4.2) och tick omedelbart
over kolven med ett urglas. Varm forsiktigt tills reaktionen kommer igdng ordentligt utan att bli
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valdsam. Sluta uppvirmningen och 14t kolven std i minst 3 timmar vid rumstemperatur. Over-
for vitskan kvantitativt till en 250 ml-métkolv utan hinsyn till oupplost jarn. Fyll till mérket
med vatten. Blanda omsorgsfullt. Overfor med pipett en alikvot innehdllande hogst 100 mg
kvive till en 300 ml-Kjeldahlkolv. Tillsitt 15 ml koncentrerad svavelsyra (4.9), 0,4 g koppa-
roxid eller 1,25 g kopparsulfat (4.24) och ndgra glasparlor for att dimpa kokningen. Varm forst
lingsamt for att fi igdng uppslutningen och direfter med hogre temperatur, tills vitskan blir
firglos eller ldtt gronfirgad och vita dngor kan skonjas. Lat losningen svalna och 6verfor den
sedan kvantitativt till destillationskolven, spdd med vatten till ca 500 ml och tillsitt ndgra pimp-
stenskorn (4.25). Anslut kolven till destillationsapparaten (5.1) och fortsitt bestimningen enligt
beskrivningen i 7.1.1.2, metod 2.6.1.

7.2.3. Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och anvind resultatet vid berdkningen
av slutresultatet.

7.2.4. Redovisning av resultatet
9% N= (a—A;v;< 0,28
dir:
a= mlav en titrerad 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.8), som anvinds for

blindtestet, som utfors genom att 50 ml titrerad 0,2 mol/l svavelsyralosning placeras i
utrustningens forlag (4.6),

A = ml av en titrerad 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.8), som anvinds for
analysen,

M = provets vikt i gram, nirvarande i den alikvot som togs i 7.2.1 eller 7.2.2.
7.3. Allt kvive utom kvive som nitrat

7.3.1. Analys

Overfor med pipett en alikvot av filtratet (7.1) till en 300 ml-Kjeldahlkolv, varvid méngden inte
far innehélla mer 4n 50 mg av det kvdve som skall bestimmas. Spad med vatten till 100 ml,
tillsitt 5 g jarnsulfat (4.13), 20 ml koncentrerad svavelsyra (4.9) och nagra glasparlor for att
dimpa kokningen. Virm forst forsiktigt och oka sedan virmen tills vita dngor kan skonjas.
Fortsitt reaktionen i 15 minuter. Avsluta uppvarmningen och tillfor 0,4 g kopparoxid eller
1,25 g kopparsulfat (4.24) som katalysator. Pdbérja uppvarmningen igen till en sddan tempera-
tur att vita dngor avges och héll denna temperatur i ytterligare 10 till 15 minuter. Lt losningen
svalna och overfor sedan kvantitativt innehallet i Kjeldahlkolven till destillationskérlet (5.1).
Spad med vatten till ca 500 ml och tillsdtt nigra pimpstenskorn (4.2). Anslut kolven till des-
tillationsapparaten och fortsitt bestimningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2, metod 2.6.1.

7.3.2. Blindtest

Se 7.2.3.
7.3.3. Redovisning av resultatet
% N (a—Al)v[xo,zs
dar:
a= mlav en titrerad 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.8), som anvinds for

blindtestet, som utfors genom att 50 ml titrerad 0,2 mol/l svavelsyralosning (4.6) overfors
med en pipett till utrustningens forlag (4.8),

A = ml av en titrerad 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.8), som anvinds for
analysen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som anvindes for bestimningen.
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7.4.

7.5.

7.5.1.

7.5.2.

7.5.3.

7.6.

7.6.1.

Kvive som nitrat
Erhélls genom berdkning av skillnaden mellan:

7.24 - (753 + 7.6.3)

eller
7.24 - (7.5.3 + 7.6.5)
7.5. eller

7.5.1. - (7.5.3 + 7.6.6)
Kvive som ammoniak

Analys

Overfor med pipett en del av filtratet (7.1) innehéllande hogst 20 mg kvéve som ammoniak till
utrustningens torra kolv (5.2).Montera upp utrustningen. Overfér med pipett exakt 50 ml titre-
rad 0,1 mol/l svavelsyralosning (4.14) till 300 ml-Erlenmeyerkolven och sd mycket destillerat
vatten att vitskans nivd kommer ca 5 cm ovanfér inloppsrorets mynning. Hall destillerat vatten
genom sidohalsen pé reaktionskolven, sé att totalmingden blir ca 50 ml. Blanda. Tillsitt ndgra
droppar oktyalkohol (4.18) for att undvika skumning under luftningen. Tillsitt 50 ml méttad
kaliumkarbonatlosning (4.16) och boérja omedelbart driva ut den ammoniak som da frigors frin
den kalla suspensionen. Det intensiva luftflode som behovs for detta (ca 3 liter per minut) har
tidigare renats genom passering genom tvittflaskor, som innehdller utspadd svavelsyra och
utspadd natriumhydroxid. I stillet for att anvinda tryckluft kan man anvinda vakuum (vatten-
sugpump), under forutsittning att anslutningarna mellan apparatens delar ar lufttita.

Utdrivningen av ammoniak r vanligtvis avslutad efter 3 timmar.

Detta bor man emellertid forvissa sig om genom att byta ut Erlenmeyerkolven. Nir processen ar
avslutad, lossar man Erlenmeyerkolven fran utrustningen, skoljer inloppsrorets dnde och kol-
vens vidggar med lite destillerat vatten och titrerar Gverskottet syra mot en stilld 0,1 mol/l
natriumhydroxidlosning (4.17).

Blindtest
Se 7.2.3.

Redovisning av resultatet

_(a-A)x0,14

0, == — 7 -

% N M

dar:

a = mlav en titrerad natrium- eller kaliumhydroxidlosning 0,1 mol/l (4.17), som anvinds for

blindtestet, utfort genom att 50 ml titrerad 0,1 mol/l svavelsyralosning (4.14) med pipett
overfors till apparatens Erlenmeyerkolv pd 300 ml (5.2),

A = ml av en titrerad natrium- eller 0,1 mol/l kaliumhydroxidlésning, som anvinds for ana-
lysen (4.17),

M = provets massa i gram, ndrvarande i den alikvot som anvinds for analysen.
Kvive som urea

Ureasmetoden

1. Overfor med pipett en alikvot av filtratet (7.1) innehallande hogst 250 mg kvive som urea,
till en 500 ml-mitkolv. Fill ut fosfaterna genom att tillsitta en limplig mingd mattad barium-
hydroxidlosning (4.18) tills ytterligare tillsats inte leder till att mera fallning bildas. Eliminera
sedan overflodiga bariumjoner (och eventuellt upplosta kalciumjoner) med en 10 %-ig natrium-
karbonatlosning (4.19). Lat 1osningen sedimentera och kontrollera att utfdllningen ér fullstindig.
Fyll p4 vatten till mirket, blanda och filtrera genom ett veckat filter. Overfor 50 ml av filtratet
med pipett till utrustningens 300 ml-Erlenmeyerkolv (5.3). Gor filtratet surt med 2mol/l svavel-
syra (4.20), tills pH-vdrdet 3 kan mitas med pH-mitare. Oka sedan pH-virdet till 5,4 med
natriumhydroxid 0,1 mol/l (4.17). For att undvika ammoniakforluster vid hydrolysen med
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ureas stinger man Erlenmeyerkolven med en propp som sitter i en dropptratt och en liten
skyddsbehéllare som innehdller exakt 2 ml stdlld saltsyrelosning 0,1 mol/l (4.21). For in 20 ml
av ureasldsningen (4.22) genom dropptratten. Lit std i en timme vid 20-25 °C. Overfér sedan
25 ml stdlld 0,1 mol/l saltsyrelosning (4.2) med pipett till dropptratten, 1t saltsyrelosningen
rinna ner i 16sningen och skélj sedan med lite vatten. Overfor ocksd kvantitativt innehéllet i
skyddskarlet till den losning som finns i Erlenmeyerkolven. Titrera Overskottet syra med
0,1 mol/l natriumhydroxidlosning (4.17), tills pH-vérdet 5,4 kan avlisas pd pH-mitaren.

Anmadrkningar:

1. Efter fillning av bariumhydroxid- och natriumkarbonatlosningarna fyller man pé vatten
till market, filtrerar och neutraliserar si snabbt som mojligt.

2. Titreringen kan ocksd utforas med indikatorn (4.26), men da dr firgdndringen svérare att
uppfatta.

7.6.2. Blindtest

Se 7.2.3.
7.6.3. Redovisning av resultatet
% N- BT Ax014
dir:
a= mlav en titrerad 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.17), som anvinds for

blindtestet, vilket utfors pd exakt samma villkor som analysen,

A = mlav en titrerad 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.17), som anvinds for
analysen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som togs for analysen.

7.6.4. Gravimetrisk analys med xanthydrol

Overfor med pipett till en 100 ml-bégare en del av filtratet (7.1) som inte fér innehélla mer 4n
20 mg urea. Tillsitt 40 ml attiksyra (4.11). Ror om med en glasstav i en minut. Lit eventuell
fillning sedimentera i fem minuter. Filtrera, tvitta med ndgra ml &ttikssyra (4.11). Tillsdtt dir-
efter 10 ml xanthydrol till filtratet, droppe for droppe (4,23), under stindig omrérning med en
glasstav. Lat losningen std tills fllningen borjar och ror dd pa nytt i ett par minuter. Lat sedan
losningen std i en och en halv timme. Filtrera genom en glasfilterdegel som tidigare torkats och
vigts; tvitta tre gdnger med 5 ml etanol (4.28) utan att forsdka ta bort all dttiksyra. Overfor till
ugnen och hall en temperatur pd 130 °C i en timme (inte 6ver 145 °C). Lat degeln svalna i en
torkugn och vig den.

7.6.5. Redovisning av resultatet

% N- 667 xm
dar:

m = den erhdllna fillningens massa i gram,

M = provets massa i gram i den alikvot som togs ut for bestimningen.

Justera for blindtestet. Biuret kan rent allmint mdtas tillsammans med urea utan storre fel,
eftersom dess halt i sammansatta godselmedel dr forehdllandevis liten i absoluta virden.
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7.6.6.

4.1.

4.2

5.1.

5.2.

7.1.

Med skillnadsberikning

Kvive som urea kan ocksd berdknas enligt foljande tabell:

Fall Nitrat N Ammoniak N Urea N
1 Saknas Finns (7.2.4) - (7.5.3)
2 Finns Finns (7.3.3) - (7.5.3)

VERIFIERING AV RESULTATET

Kontrollera fore varje analys att utrustningen fungerar ritt och att metoderna tillimpas pa ritt
sitt, med hjilp av en standardlosning som innehéller de olika formerna av kvive i proportioner
som dr jamforbara med de i provet. Denna standardlosning bereds av titrerade losningar av
kaliumnitrat (4.3), ammoniumsulfat (4.4) och urea (4.5).

Metod 3
FOSFOR

Metod 3.1
EXTRAKTION

Metod 3.1.1
EXTRAKTION AV FOSFOR SOM AR LOSLIG I MINERALSYROR

RACKVIDD

Hir beskrivs forfarandet for bestimning av fosfor som ér 16slig i mineralsyror.

TILLAMNINGSOMRADE
Giller enbart fosfathaltiga godselmedel enligt bilaga L

PRINCIP

Extraktion av fosfor i godselmedel med en blandning av salpetersyra och svavelsyra.
REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.

Svavelsyra (d,, = 1,84 g/ml).

Salpetersyra (d,, = 1.40 g/ml).

UTRUSTNING

Vanlig laboratorieutrustning.

En Kjeldahlkolv med en kapacitet pd minst 500 ml eller en 250 ml-rundbottnad kolv
med ett glasror som bildar en dterloppskylare.

En 500 ml-miitkolv.

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.
FORFARANDE

Provtagning
Vidg 2.5 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och placera det i en torr Kjeldahlkolven.
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7.2. Extraktion

Tillsdtt 15 ml vatten och ror om sd att provet suspenderas. Tillsitt 20 ml salpetersyra (4.2) och
tillsitt forsiktigt 30 ml svavelsyra (4.1).

Nir den forsta vildsamma reaktionen har upphort kokar man ldngsamt upp kolvens innehall
och later det sjuda i 30 minuter. Lit kolven svalna och tillsitt forsiktigt ungefir 150 ml vatten
under omrorning. Fortsitt kokningen i 15 minuter.

Lat 16sningen svalna helt och héllet och 6verfor den kvantitativt till en 500 ml-métkolv och fyll
pa vatten till mérket. Blanda och filtrera genom ett torrt, veckat och fosfatfritt filter och kasta
den forsta delen av filtratet.

7.3. Bestimning

Fosforbestdimningen utfors enligt metod 3.2 pd en alikvot av den l6sning som erhéllits pd detta
satt.

Metod 3.1.2
EXTRAKTION AV FOSFOR SOM AR LOSLIG I 2-PROCENTIG MYRSYRA (20 g per liter)

1. RACKVIDD
Hir beskrivs forfarandet for bestimning av fosfor som dr 16slig i 2-procentig myrsyra (20 g per
liter).

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Enbart mjuka rafosfater.

3. PRINCIP

For att skilja mellan hdrda rafosfater och mjuka réfosfater extraheras sddan fosfor som r loslig i
myrsyra under vissa betingelser.

4. REAGENS

4.1 Myrsyra 2-procentig (20 g per liter)

Anmdrkning: Blanda 82 ml myrsyra (koncentration 98 till 100 %; dy, = 1,22 g/ml) till en volym
pa 5 liter destillerat vatten.

5. UTRUSTNING

Vanlig laboratorieutrustning.

5.1. En 500 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)
5.2. Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
6. BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.
7. FORFARANDE
7.1. Provtagning

Vig in 5 g av det beredda provet med en noggrannhet pd 0,001 g och overfor till en torr,
bredhalsad Stohmannkolv graderad upp till 500 ml (5.1).

7.2. Extraktion

Rotera kontinuerligt kolven for hand medan 2-procentig myrsyra tillsitts vid 20 + 1 °C (4.1)
tills den 4r ca 1 cm under graderingen och fyll pd med vatten upp till strecket. Tillslut kolven
med en gummipropp och 14t skaka i 30 minuter vid 20 * 2 °C pa en roterande skakapparat
(5.2).
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7.3.

4.1.

5.1.

7.1.

7.2.

Filtrera losningen genom ett torrt, veckat fosfatfritt filter till ett torrt glaskirl. Kasta den forsta
delen av filtratet.

Bestimning

Bestam fosforhalten enligt metod 3.2 i en alikvot av det helt klara filtratet.

Metod 3.1.3

EXTRAKTION AV FOSFOR SOM AR LOSLIG I 2-PROCENTIG CITRONSYRA
(20 g per liter)

RACKVIDD

Hir beskrivs forfarandet for bestimning av fosfor som ar 16slig i 2-procentig myrsyra (20 g per
liter).

TILLAMPNINGSOMRADE
Giller endast slagg (se bilaga I A).

PRINCIP

Extraktion av fosfor frin godselmedel med en 2-procentig citronsyrelosning (20 g per liter)
under givna betingelser.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.

2-procentig citronsyrelosning (20 g per liter), beredd av kristalliserad citronsyra
(C¢Hs0;. H,0)

Anmdrkning: Verifiera citronsyrelosningens koncentration genom att titrera 10 ml av losningen
med en stilld 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning med fenolftalein som indikator.

Om l6sningen ar korrekt skall 28,55 ml av standardlosningen ga at.

UTRUSTNING

Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)

BEREDNING AV PROVET

Analysen utfors pd produkten i det skick den mottagits i efter omsorgsfull blandning av det
ursprungliga provet for att sikerstilla att det 4r homogent. Se metod 1.

FORFARANDE

Provtagning

Vig in 5 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,001 g och placera det i en torr
kolv, med tillrackligt vid hals, och en volym pd 600 ml, s3 att vitskan kan skakas om ordent-
ligt.

Extraktion

Tillsatt 500 + 1 ml citronsyrelosning vid 20 £ 1 °C. Skaka kolven kraftigt for hand nir de forsta
millilitrarna reagenslosning tillsitts, sd att det inte bildas klumpar och for att forhindra att
dmnet fastnar lings kolvens sidor. Tillslut kolven med en gummipropp och it skaka i den
roterande skakapparaten (5.1) i exakt 30 minuter vid en temperatur pa 20 £ 2 °C.

Filtrera omedelbart genom ett torrt, veckat fosfatfritt filter till ett torrt glaskdrl och kasta de
forsta 20 ml av filtratet. Fortsitt filtreringen tills det erhéllna filtratet racker for att bestimma
fosforhalten.
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7.3. Bestimning

Fosforextrakt bestdms enligt metod 3.2 pd en alikvot av den 16sning som erhélls pd detta sitt.

Metod 3.1.4
EXTRAKTION AV FOSFOR SOM AR LOSLIG I NEUTRALT AMMONIUMCITRAT

1. RACKVIDD

Hir beskrivs forfarandet for bestimning av fosfor som ar l6sligt i neutralt ammoniumcitrat.

2. TILLAMPNINGSOMRADE
Alla godselmedel som enligt bestimmelserna skall vara losliga i neutralt ammoniumcitrat (se
bilaga I).

3. PRINCIP

Extraktion av fosfor vid en temperatur pd 65 °C med en losning av neutralt ammoniumecitrat
(pH 7,0) under givna betingelser.

4. REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.

4.1. Neutral 16sning av ammoniumcitrat (pH 7,0)

Varje liter av denna 16sning skall innehélla 185 g kristalliserad citronsyra och ha en specifik vikt
av 1,09 vid 20 °C och pH-virdet 7.

Reagenset bereds pa foljande satt:

Los 370 g kristallierad citronsyra (C;HzO,. H,O) i ungefdr 1,5 liter vatten och gor en i det
nirmaste neutral 16sning genom att tillsitta 345 ml ammoniumhydroxidlosning (28-29 %
NH;). Om NH3-koncentrationen 4r ldgre dn 28 %, tillsdtts motsvarande stérre mingd ammoni-
umhydroxidlésning och citronsyran spdds ut med en i motsvarande grad mindre vattenmangd.

Lét svalna och gor losningen exakt neutral genom att hélla elektroderna pa en pH-mitare ned-
doppade i losningen. Tillsitt ammoniaken vid 28-29 % NH, droppe for droppe under stindig
omrorning (med mekanisk omrorare) tills pH-vérdet blivit exakt 7 vid en temperatur av 20 °C.
Fyll dd pa vatten sd att det blir totalt tva liter och kontrollera ter pH-virdet. Forvara reagenset i
ett tillslutet kdrl och kontrollera pH-virdet regelbundet.

5. UTRUSTNING

5.1. En 2000 ml-bigare

5.2. pH-maitare

5.3. En 200 ml- eller 250 ml-Erlenmeyerkolv

5.4. Mitkolvar pd 500 ml och en péd 2 000 ml

5.5. Vattenbad som kan stillas in pd 65°C med termostat, forsett med limplig mekanisk

omrdorare (se fig. 8)

6. BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.
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7.

7.1.

7.2.

7.3.

kontakttermometer

FORFARANDE

Provtagning

Overfor 1 eller 3 g av det gddselmedel som skall analyseras (se bilaga 1 A och B till férord-
ningen) till en 200- eller 250 ml-Erlenmeyerkolv, innehéllande 100 ml ammoniumcitratlosning
som redan har virmts upp till 65 °C.

Analys av l6sningen

Satt en propp i Erlenmeyerkolven och skaka den sd att godselmedlet sprids i 16sningen utan att
det bildas klumpar. Tag bort proppen ett 6gonblick for att balansera trycket och tillslut dter
kolven. Placera kolven i ett vattenbad med en temperatur som héller kolvens innehéll vid exakt
65 °C och anslut den till omroraren (fig. 8). Under omrérningen mdste suspensionen i kolven
stindigt vara under vattennivén i vattenbadet ('). Omrérningen regleras sé att suspensionen blir
fullstindig.

Lyft upp Erlenmeyerkolven ur vattenbadet sedan omrorningen pagatt i exakt en timme.

Kyl omedelbart losningen till rumstemperatur under rinnande vatten och overfor sedan kvan-
titativt innehéllet i Erlenmeyerkolven till en 500 ml-métkolv med en vattenstrle (sprutflaska).
Fyll pé vatten upp till mirket. Blanda val. Filtrera genom ett torrt veckat filter (medelsnabbt och
fosfatfritt) till en torr behdllare och kasta den forsta delen av filtratet (ca 50 ml).

Ungefir 100 ml klart filtrat kommer att samlas upp.

Bestimning

Bestdm fosforhalten i det pd sa sitt erhéllna extraktet enligt metod 3.2.

Figur 8

stod for pivd

stod for faststittning av klammor .
klimma

arm som drivs av excentermotor

drivrem

bad av koppar

(") Om ingen mekanisk omrorare finns tillginglig kan kolven skakas for hand var femte minut.

motor med nedvixlande vixellada
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Metod 3.1.5
EXTRAKTION MED ALKALISKT AMMONIUMCITRAT

Metod 3.1.5.1

Extraktion av 16slig fosfor enligt Petermann vid 65 °C

1. RACKVIDD

I detta dokument faststdlls den procedur som skall anvindas vid bestdimning av 16slig fosfor i
alkaliskt ammoniumcitrat.

2. TILLAMPNINGSOMRADE
Uteslutande for utfillt dikalciumfosfatdihydrat (CaHPO,. 2H,0).

3. PRINCIP

Extraktion av fosfor vid en temperatur av 65 °C med en alkalisk 16sning av ammoniumcitrat
(Petermann) under sirskilda betingelser.

4. REAGENS

Destillerat vatten eller demineraliserat vatten som har samma egenskaper som destillerat vatten.
4.1. Petermanns losning.

4.2. Egenskap
Citronsyra (C4HgO,. H,0): 173 ¢ per liter.
Ammoniak: 43 g kvive som ammoniak per liter.
pH mellan 9,4 och 9,7.
Beredning av diammoniumcitrat

Los 931 g diammoniumcitrat (molekylmassa 226,19) i ungefir 3.500 ml vatten i en 5-liters
matkolv. Placera kolven i ett bad med rinnande vatten, blanda och 1t svalna och tillsitt sma
mingder ammoniak. For t.ex. dy, = 906 g/ml, motsvarande nivd pa 20,81 massprocent kvive
som ammoniak, mdste man anvinda 502 ml ammoniaklosning. Justera temperaturen till 20 °C
och fyll pd destillerat vatten sa att kolven blir fylld. Blanda.

Beredningar fran citronsyra och ammoniak

Los 865 g citronsyremonohydrat i ungefir 2 500 ml vatten i ett femliters kirl. Placera kérlet i
ett isbad och tillsitt smd mingder ammoniaklosning under stindigt skakande, med hjilp av en
tratt, vars skaft dr nedsdnkt i citronsyrelosningen. For t.ex. d,, = 906 g/ml, motsvarande nivd pa
20,81 massprocent kvive som ammoniak, médste man anvidnda 1 114 ml ammoniakl6sning.
Justera temperaturen till 20 °C och 6verfor 16sningen till en mitkolv pd 5 000 ml. Fyll pd
vatten till market och blanda.

Kontrollera halten av kvive som ammoniak pd foljande sdtt

Overfér 25 ml av losningen till en mitkolv pd 250 ml och fyll p4 destillerat vatten till market.
Blanda. Bestdm halten av kvive som ammoniak i 25 ml av denna 16sning enligt metod 2.1. Om
losningen ér korrekt mdste man anvinda 15 ml 0,5 N H,SO,.

Om halten kvive som ammoniak ér storre 4n 42 g per liter, kan man driva ut NH; med ett
ddelgasflode eller genom uppvarmning som aterstillet pH till 9,7. Utfor en ny bestimning.
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5.1.

5.2

7.1.

7.2.

7.3.

Om halten kvive som ammoniak ar ligre d4n 42 g per liter skall ammoniaklosning tillsittas
enligt foljande formler:

500

M:(42_HX2,8)Xmg

R M o
eller en mingd V = 0.906 vid 20 °C

Om V ér mindre dn 25 ml, gors tillsatsen direkt till femliterskolven tillsammans med V x 0,173
pulveriserad citronsyra.

Om V dr storre dn 25 ml, kan det vara lampligt att bereda ytterligare en liter reagenslosning pd
foljande sitt:

Vidg in 173 g citronsyra. Los den i 500 ml vatten. Vidta de angivna forsiktighetsatgirderna och
tillsatt inte mer dn 225 + V x 1206 ml av den ammoniaklosning som anvindes for beredning
av fem liter reagensmedel. Fyll pa vatten till market. Blanda.

Blanda denna liter med de 4 975 ml som redan har beretts.

UTRUSTNING
Vattenbad som kan héllas vid en temperatur pd 65 + 1 °C.

n 500 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

FORFARANDE

Provtagning

Vdg in 1 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,001 g och overfor det till 500 ml-
mitkolven (5.2).

Extraktion

Tillsatt 200 ml alkalisk ammoniumcitratlosning (4.1). Tillslut kolven och skaka den kraftigt for
hand, s3 att det inte bildas klumpar, och for att forhindra att nigot av materialet fastnar lings
sidorna.

Placera kolven i vattenbad vid 65 °C och skaka var femte minut under den forsta halvtimmen.
Tag tillfalligt ut proppen efter varje omskakning for att jimna ut trycket. Vattenbadets nivd bor
vara Over vitskenivdn i kolven. Lit kolven vara kvar i vattenbadet i ytterligare en timme vid
65 °C och skaka var tionde minut. Tag ur kolven och 1at den svalna till en temperatur pd ca
20 °C. Fyll pd vatten till 500 ml. Blanda och filtrera genom ett torrt veckat filter som ar fos-
fatfritt.Kasta den forsta delen av filtratet.

Bestimning

Bestimning av det extraherade fosfatet utfors enligt metod 3.2 pé en alikvot av den 16sning
som erhillits pd detta sitt.

Metod 3.1.5.2

Extraktion av 16slig fosfor enligt petermann vid rumstemperatur

RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av fosfor som ir
loslig i kallt alkaliskt ammoniumcitrat.

TILLAMPNINGSOMRADE

Enbart sondervittrade fosfater.
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3. PRINCIP

Extraktion av fosfor vid en temperatur pd ca 20 °C med alkalisk losning av ammoniumcitrat
(Petermanns l6sning) under givna betingelser.

4, REAGENS
Se metod 3.1.5.1.

5. UTRUSTNING
5.1. Vanlig laboratorieutrustning och en 250 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)
5.2. Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
6. BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.
7. FORFARANDE
7.1. Provtagning

Vdg in 2,5 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,001 g och placera det i en
250 ml-mitkolv (5.1).

7.2. Extraktion

Tillsétt lite Petermanns l6sning vid 20 °C, skaka mycket kraftigt sd att det inte bildas klumpar
och for att férhindra att ndgot av vitskan fastnar lings kolvens sidor. Fyll pd Petermanns 16s-
ning upp till mirket och tillslut kolven med en gummipropp.

Lat skaka i tvd timmar med den roterande skakapparaten (5.2). Filtrera omedelbart genom ett
torrt, veckat, fosfatfritt filter till en torr behéllare och kasta den forsta delen av filtratet.

7.3. Bestimning
Fosforbestimningen utfors enligt metod 3.2 pé en alikvot av den 16sning som erhillits pa detta
satt.
Metod 3.1.5.3
Extraktion av 16slig fosfor Joulies alkaliska 16sning av ammoniumcitrat
1. RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av fosfor som ar
16slig i alkaliskt ammoniumcitrat enl. Joulie.

2. TILLAMPNINGSOMRADE
Alla enkla och sammansatta fosfathaltiga godselmedel, i vilka fosfatet férekommer som alumi-
niumkalciumfosfat.

3. PRINCIP

Extraktion genom kraftig skakning med en alkalisk 16sning av ammoniumcitrat av en definierad
sammansittning (i ndrvaro av oxin dir sd ar lampligt) vid ca 20 °C.



C127E/402

Europeiska unionens officiella tidning

29.5.2003

Onsdag 10 april 2002
4.

4.1.

4.2

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.

Joulies alkaliska 16sning av ammoniumcitrat.

Losning innehaller 400 g citronsyra och 153 g NH3 per liter. Dess halt av fri ammoniak ar
ungefdr 55 g per liter. Den kan beredas med nigon av nedanstdende metoder.

Los 400 g citronsyra (C,HsO;. H,0) i ca 600 ml ammoniak (d,, = 0.925¢g/ml dvs. 200 g NH,
per liter) i en enliters mitkolv. Denna citronsyra tillsitts efterhand i mingder pd 50-80 g,
medan temperaturen hélls under 50 °C. Fyll pA ammoniak till en liter.

Los 432 g dibasiskt ammoniumcitrat (C;H;,N,0;) i 300 ml vatten i en enliters mitkolv. Tillsitt
440 ml ammoniak (d,, = 0,925 g/ml). Fyll pa vatten upp till en liter.

Anmdrkning:

Verifiering av total ammoniakhalt

Tag ett 10 ml-prov av citratlosningen och placera det i en 250 ml-kolv. Fyll pd destillerat vatten
tills kolven ar fylld. Bestdm halten av kvdve som ammoniak f6r 25 ml av denna l6sning enligt
metod 2.1.

1 ml H,S0, 0,5 mol/l = 0,008516 g NH,

Under dessa betingelser anses reagensen vara korrekt ndr antalet millilitrar efter titrering ligger
mellan 17,7 och 18 ml.

Om sd inte dr fallet, tillsitts 4,25 ml ammoniak (d,, = 0,925 gfl) per 0,1 ml under 18 ml enligt
ovan.

Pulveriserad 8-hydroxykinolin (oxin)

UTRUSTNING

Vanlig laboratorieutrustning och en liten mortel av glas eller porslin med mortelst6t
500 ml-mitkolvar

En 1 000 ml-mitkolv

Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)

BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.

FORFARANDE

Provtagning

Vidg in 1 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,0005 g och placera det i en liten
mortel. Tillsdtt ungefar 10 droppar citrat (4.1) for att fukta det och krossa det varsamt med
mortelstoten.

Extraktion

Tillsdtt 20 ml ammoniumcitrat (4.1), blanda till en pasta och 1t den sitta sig i ungefir en
minut.
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Hall upp vitskan i en 500 ml-mitkolv och sila samtidigt ifrdn de partiklar, som eventuellt inte
krossats i pastan. Tillsatt 20 ml citratlosning (4.1) till aterstoden, bearbeta den till en pasta
enligt ovan och hall upp vitskan i mitkolven. Upprepa detta fyra ginger, s att allt material
kan hillas ned i kolven vid slutet av den femte bearbetningen. Hela mangden citrat som
anvands for detta maste vara ca 100 ml.

Skolj mortelstoten och morteln ovanfor mitkolven med 40 ml destillerat vatten.
Sitt en propp i kolven och 14t den skaka i tre timmar pa den roterande skakapparaten (5.4).

Lat kolven std i 15-16 timmar och skaka den aterigen under samma betingelser i tre timmar.
Under hela detta arbete skall temperaturen héllas vid 20 £ 2 °C.

Fyll pé destillerat vatten upp till market. Filtrera genom ett torrt filter, kasta den forsta delen av
filtratet och samla upp det klara filtratet i en torr kolv.

7.3. Bestimning

Bestimningen av extraherad fosfor utfors enligt metod 3.2 pd en alikvot av en lésning som
erhillits pa detta sitt.

8. BILAGA

Anvindningen av oxin gor att man kan tillimpa denna metod pd godselmedel som innehaller
magnesium. Detta rekommenderas nir forhdllandet mellan magnesium och fosforpentoxid ar
hogre 4n 0,03 (Mg/P,O5 > 0,03). Om sé dr fallet, tillsitts 3 g oxin till det fuktiga provet for
analys. Anvindningen av oxin dir det inte férekommer magnesium torde f6r vrigt inte stora
den efterfoljande bestimningen. Men om man ar siker pd att magnesium inte férekommer
behéver man inte anvinda oxin.

Metod 3.1.6
EXTRAKTION AV VATTENLOSLIG FOSFOR

1. RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av vattenloslig
fosfor.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Alla godselmedel, inklusive sammansatta godselmedel, vilkas halt av vattenloslig fosfor skall
bestimmas.

3. PRINCIP

Extraktion i vatten genom skakning under givna betingelser.

4. REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.

5. UTRUSTNING

5.1. En 500 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)

5.2. Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
6. BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.
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7.

7.1.

7.2.

7.3.

4.1.
4.2.

4.2.1.

FORFARANDE

Provtagning

Vdg in 5 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,001 g och placera det i en 500 ml-
mitkolv (5.1).

Extraktion
Tillsdtt 450 ml vatten, vars temperatur maste vara mellan 20 och 25 °C.
I en roterande skakapparat (5.2) i 30 minuter.

Fyll pa vatten upp till mérket, blanda omsorgsfullt genom att skaka och filtrera genom ett torrt,
veckat, fosfatfritt filter till en torr behéllare.

Bestimning

Fosforhalten bestims pd en alikvot av den losning som erhéllits pa detta sitt enligt metod 3.2.

Metod 3.2
BESTAMNING AV EXTRAHERAD FOSFOR

(Gravimetrisk metod med anvindning av kinolinmolybdofosfat)

RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvandas vid bestimning av fosfor i extrakt
av godselmedel.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden kan anvindas péd alla extrakt av godselmedel (') for bestimning av olika former av
fosfor.

PRINCIP
Efter eventuell hydrolys fills fosfor ut i sur 16sning som kinolinmolybdofosfat.
Efter filtrering och tvittning torkas fillningen vid 250 °C och vigs.

Under ovanndmnda betingelser stors inte bestimningen av de foreningar som sannolikt fore-
kommer i losningen (mineraliska och organiska syror, ammoniumjoner, 16sliga silikat etc.) om
man for fillningen anvinder ett reagens, som dr baserat pa natriummolybdat eller ammonium-
molybdat.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.
Koncentrerad salpetersyra (d,, = 40 g/ml)
Beredning av reagens

Beredning av reagens baserad pd natriummolybdat.
Losning A: Los 70 g natriummolybdatdihydrat i 100 ml destillerat vatten.

Losning B: Los 60 g citronsyremonohydrat i 100 ml destillerat vatten och tillsitt 85 ml kon-
centrerad salpetersyra (4.1).

Losning C: Ror ihop losning A med losning B {or att f& losning C.

(") Fosfor 16slig i mineralsyror, vattenloslig fosfor, forsfor 16slig i ammoniumcitratlosningar, fosfor 16slig i 2-procentig
citronsyra och fosfor 16slig i 2-procentig myrsyra.
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Losning D: Tillsdtt 35 ml koncentrerad salpetersyra (4.1) till 50 ml destillerat vatten och tillsatt
sedan 5 ml nydestillerat kinolin. Hall denna 16sning i 16sning C, blanda omsorgsfullt och 14t
losningen std i morker over natten. Fyll sedan pd vatten upp till 500 ml-maérket, blanda igen
och filtrera genom en sintrad glastratt (5.6).
4.2.2. Beredning av reagens baserad pd ammoniummolybdat
Losning A: Los 100 ¢ ammoniummolybdat i 300 ml destillerat vatten under forsiktig uppvirm-
ning och omrorning.
Losning B: Los 120 g citronsyremonohydrat i 200 ml destillerat vatten och tillsitt 170 ml
koncentrerad salpetersyra (4.1).
Losning C: Tillsdtt 10 ml nydestillerat kinolin till 70 ml koncentrerad salpetersyra (4.1)
Losning D: Hall langsamt losning A i 16sning B under stindig omrorning. Tillsétt 16sning C ndr
de bada forsta losningarna har blandats ordentligt och fyll pd upp till en liter. Lt 16sningen std i
morker i tvd dagar och filtrera genom en sintrad glastratt (5.6).
Reagenserna 4.2.1 och 4.2.2 kan anvindas pd samma sitt. Bdda madste forvaras i morker i vil
tillslutna kirl av polyetylen.
5. UTRUSTNING
5.1. Vanlig laboratorieutrustning och en bredhalsad 500 ml-Erlenmeyerkolv.
5.2. Pipetter pd 10, 25 och 50 ml
5.3. En filterdegel med porstorlek 5 till 20 p.
5.4. En Biichnerkolv
5.5. Torkugn instilld pa 250 °C + 10 °C.
5.5. Sintrad glastratt med porstorlek 5 till 20 p.
6. FORFARANDE
6.1. Behandling av losningen
Tag med en pipett en alikvot av godselmedelsextraktet (se tabell 2) som innehdller ungefir
0,01 g P,O; och placera den i en 500 ml-Erlenmeyerkolv. Tillsitt 15 ml koncentrerad salpeter-
syra () (4.1) och spad med vatten upp till ungefir 100 ml.
Tabell 2
Bestimning av alikvoter av fosfatlosningarna
. T/Z]PZIO‘ 4 % P Prf?vtagnling- Spadning Provtagning spadning Proxf/“lslom skall Kinomolybdofosfatomvandlings Kinomolybdofosfatomvand-
' 89 lseetme B i godselmedlet or a(gr;a ys (till ml) (ml) (till ml) a(;sl)ut faktor (F), i% P,0s lings faktor (F), i% 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 nér losningen som skall fillas ut innehaller mer 4n 15 ml citratlosning (neutralt citrat enligt Petermann,
alkaliskt citrat enligt Joulie).
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

Hydrolys

Om man misstinker att det forekommer metafosfater, pyrofosfater eller polyfosfater i 16sningen
skall hydrolys utforas enligt f6ljande:

Oka forsiktigt temperaturen, sé att innehallet i Erlenmeyerkolven 1dngsamt bérjar koka och héll
den vid denna temperatur, tills hydrolysen dr avslutad (det brukar ta en timme). Var forsiktig
och montera en aterloppskylare for att undvika forluster genom stink och 6verdriven avdunst-
ning, som skulle kunna medféra att ursprungsvolymen minskas med mer dn halften. Efter hyd-
rolysen fyller man pd med destillerat vatten sd att den ursprungliga méingden aterstélls.

Vigning av degeln

Torka filtreringsdegeln (5.3) i minst 15 minuter i torkugnen (5.5), som skall vara installd pd
250 £ 10 °C. Vdg den nir den har svalnat i en exsickator.

Fillning

Syralésningen i Erlenmeyerkolven virms upp tills den borjar koka, varefter fillningen av kino-
linmolybdofosfat paborjas genom tillsats av 40 ml fillning (reagens 4.2.1 eller 4.2.2) () droppe
for droppe under stindig omrorning. Placera Erlenmeyerkolven i kokande vattenbad och limna
den dér i 15 minuter, under vilken tid den skall skakas flera gdnger. Losningen kan filtreras
omedelbart eller nir den har svalnat.

Filtrering och tvittning

Filtrera 16sningen under vakuum genom dekantering. Tvitta fallningen i Erlenmeyerkolven med
30 ml vatten. Dekantera och filtrera 16sningen. Upprepa detta fem génger. Overfor aterstoden
av fillningen kvantitativt till degeln med vatten. Tvitta fyra gnger med 20 ml vatten och 14t
vitskan rinna genom degeln innan nista omgang vatten tillsatts. Lt fallningen torka ordentligt.

Torkning och vigning

Torka av degelns utsida med ett filterpapper. Placera den i en torkugn och héll den vid en
temperatur pd 250 °C (5.5), till konstant vikt (vanligen 15 minuter). 1at den svalna till rum-
stemperatur i en exsickator och vdg den snabbt.

Blindtest

For varje serie bestimningar utfor man ett blindtest med endast reagens och losningsmedel i de
proportioner som anvinds vid extraktionen (citratlosning, etc.) och beaktar dessa test vid berik-
ningen av slutresultatet.

Verifiering

Utfor bestimningen pd en alikvot av kaliumdivitefosfatlosningen innehallande 0,01 g P,0,.

REDOVISNING AV RESULTATET

Om analysprov och spadningar enligt tabell 2 anvinds giller foljande formler:

% P i godselmedlet=(A-a)xF

eller
% P,05 i godselmedlet = (A - a) xF
dar:
A = massan kinolinmolybdofosfat i gram,
a = massan kinolinmolybdofosfat i blindtestet, i gram,

Foch F = faktorer i de sista tvd spalterna i tabell 2.

(") Anvind 80 ml av fillningsmedlet for att fa en fillning av fosfatlosningar som innehaller mer dn 15 ml citratlosning
(neutral Petermann eller Joulie), som surgjorts med 21 ml koncentrerad salpetersyra (se not till 6.1).



29.5.2003

Europeiska unionens officiella tidning C127E[407

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Onsdag 10 april 2002

For prov for analys och utspidning som skiljer sig fran dem i tabell 2 giller foljande formel:

% P i godselmedlet = (A-a)xf xDx100

M
eller
% P,0; i godselmedlet = WTDNO
dar:

f och f* = omvandlingsfaktorer for kinolinmolybdofosfat till P,0; = 0,032074, (f) eller till
P =0,013984 (f),

F = spadningsfaktor

M = analysprovets massa i gram.

Metod 4
KALIUM

Metod 4.1
BESTAMNING AV HALTEN VATTENLOSLIGT KALIUM

RACKVIDD

[ detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av vattenlosligt
kalium.

TILLAMPNINGSOMRADE
Alla kalumhaltiga godselmedel som anges i bilaga L.

PRINCIP

Det kalium som finns i det prov som skall analyseras 16ses upp i vatten. Nir man har eliminerat
eller fixerat de dmnen som kan paverka den kvantitativa bestaimningen fills kalium ut i nigon
alkalisk l6sning i form av kaliumtetrafenylborat.

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten.

Formaldehyd
Klar formaldehydlosning pa 25 till 35 %.

Kaliumklorid, pro analysi

Natriumhydroxidlésning, 10 mol/L

Kontrollera omsorgsfullt att natriumhydroxiden inte innehéller kalium.

Indikatorlosning
Los 0,5 g fenolftalein i 90 %-ig etanol och fyll pd vatten till 100 ml.

EDTA-l6sning

Los 4 g av dihydratet av etylendiamintetradttiksyrans dinatriumsalt i vatten i en 100 ml-mét-
kolv. Fyll pa vatten och blanda.

Forvara detta reagens i plastflaska.
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4.6.

4.7.

4.8.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.1.

7.2.

STPB-l6sning

Los 32,5 g natriumtetrafenylborat i 480 ml vatten och tillsitt 2 ml av natriumhydroxidlos-
ningen (4.3) samt 20 ml magnesiumkloridlésning (100 g of mgCl,. 6H,0 per liter).

Ror om i 15 minuter och filtrera genom ett fint, askfritt filter.

Forvara detta reagens i plastflaska.

Tvittvitska

Blanda 20 ml av STPB-losningen (4.6) med 1 000 ml vatten.

Bromvatten

Mittad losning av brom i vatten.

UTRUSTNING

1000 ml-mitkolvar

En 250 ml-bigare

Filterdeglar med porstorlek 5 till 20
Ugn instilld pa 250 °C = 10 °C.

Exsickator

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

For kaliumsalter skall provet vara sd finmalet att man kan fa ett representativt prov for analy-
sen. For dessa produkter skall metod 1 (6) (a) anvindas.

FORFARANDE

Provtagning

Vidg 10 g av det beredda provet med en noggrannhet pa 0,001 g (5 g for kaliumsalter innehdl-
lande mer 4n 50 % kaliumoxid). Placera detta prov med ca 400 ml vatten i en 600 ml-bagare.

Koka upp och lat koka i 30 minuter. Lit svalna och 6verfor kvantitativt till en 1 000 ml-
mitkolv, fyll pa vatten till market, blanda och filtrera till ett torrt kirl. Kasta de forsta 50 ml
av filtratet (se 7.6, anmérkning om forfarandet).

Beredning av alikvot for fillning

Overfor med pipett en alikvot av filtratet innehéllande 25 till 50 mg kalium (se tabell 3) och
placera det i en 250 ml-bagare. Fyll pa vatten till 50 ml, om sd behovs.

Eliminera eventuella stérningar genom att tillsitta 10 ml EDTA-16sning (4.5), ndgra droppar av
fenolftaleinlosningen (4.4) och ror i natriumhydroxidlosning (4.3) droppe for droppe tills provet
rodfdrgas och tillsdtt till sist ytterligare ndgra droppar natriumhydroxid for att sikerstilla ett
overskott (vanligtvis ricker 1 ml natriumhydroxid for att neutralisera provet och sikerstilla ett
overskott).

Koka varsamt i 15 minuter for att eliminera den storsta delen av ammoniaken [se 7.6.b,
anmirkning om forfarandet].
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Tillsétt vid behov vatten sd att volymen blir 60 ml.

Koka upp losningen och tag bort bagaren fran vdrmen och tillsitt 10 ml formaldehyd (4.1).
Tillsétt flera droppar fenolftalein och vid behov eventuellt ytterligare natriumhydroxid tills en
klart rod farg uppstdr. Tack over bdgaren med ett urglas och 1t den std i kokande vattenbad i
15 minuter.

7.3. Vigning av degeln
Torka filterdegeln (se 5.3 "Utrustning”) tills konstant vikt uppnds (ca 15 minuter) i ugnen vid
120 °C (5.4).
Lét degeln svalna i en exsickator och vig den.
7.4. Fillning
Tag bort bdgaren fran dngbadet, ror i 10 ml STPB-losning (4.6) droppe for droppe. Detta tar
ungefdr 2 minuter. Vinta minst 10 minuter innan l6sningen filtreras.
7.5. Filtrering och tvittning
Filtrera under vakuum till den vdgda degeln, skolj ur bagaren med tvittvitskan (4.7), tvitta
fallningen tre gdnger med tvittvitskan (totalt 60 ml i all tvattvitska) och tva gdnger med 5 till
10 ml vatten.
Lét fillningen torka ordentligt.
7.6. Torkning och vigning
Torka av degelns utsida med ett filterpapper. Placera degeln med innehdll i ugnen och lit den
std ddr i en halvtimme vid 120 °C. Lat den svalna till rumstemperatur i en exsickator och vig
den snabbt.
Anmirkning om forfarande:
a)  Om filtratet har en mork firg, 6verfor med pipett en alikvot som innehaller hogst 100 mg
K,O till en 100 ml-mitkolv, tillsitt bromvatten och koka upp for att eliminera eventuellt
broméverskott. Lat svalna och fyll pé vatten, filtrera och bestim kvantitativt kaliumhalten
i en del av filtratet.
b)  Om lite eller inget ammoniak-kvive forekommer, behover man inte koka i 15 minuter.
7.7. Provmingder och omvandlingsfaktorer
Tabell 3
For metod 4
o N n Prov av extrak- Alikvoter som tas | Omvandlingsfaktor Omvandlings-
. /(Oi KIZO 4 . _,dé {( g Prov {or ana- tions-l6sningen spadning | som prov for fall- F, faktor F’,
180 lse med- 1 180 lse med- N for spadning (till ml) ning % K,0 % K
et et © (ml) (ml) g TPBK. g TPBK
5-10 4,2-8,3 10 - - 50 26,280 21,812
10-20 8,3-16,6 10 - - 25 52,560 43,624
antingen — 10 131,400 109,060
20-50 16,6-41,5 10 [
eller 50 250 50 131,400 109,060
N antingen — — 10 262,800 218,120
. mer an
mer dn 50 415 5 [
’ eller 50 250 50 262,800 218,120
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7.9.

Blindtest

Utfor ett blindtest for varje bestimningsserie med enbart reagens under samma betingelser som
anvinds i analysen och ta hinsyn till detta vid beridkning av slutresultatet.

Kontrollprovningar

For att fa en kontroll pd analysmetoden utfér man en bestimning pd en alikvot av kaliumklo-
ridlosningen som innehéller hogst 40 mg K20.

REDOVISNING AV RESULTATET

Om man anvinder prov for analys och utspadning enligt tabell 3, giller f6ljande formel:

% K,0 i godselmedlet = (A - a) xF

eller
% K i godselmedlet= (A -a)xF
dar:
A = massan av fillningen frdn provet i gram
a = massan av fillningen frdn provet i gram
F och F = faktor (se tabell 3)

Med analysprov och spadningar som skiljer sig fran dem i tabell 3 giller foljande formel:

K,O i godselmedlet = (A=) xfxDx100

M
eller
K i godselmedlet = (A-a)x fl\;IX Dx100
dar:

f = omvandlingsfaktor TPBK till K,0 = 0,1314
f’ = omvandlingsfaktor TPBK till K = 0,109
D = spadningsfaktor

M = analysprovets massa i gram

Metod 5

Ej tillimplig

Metod 6
KLOR

Metod 6.1
BESTAMNING AV KLORIDER NAR ORGANISKA MATERIAL SAKNAS

RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av klorid nir
organiska material saknas.
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TILLAMPNINGSOMRADE

Alla godselmedel fria fran organiska material.

PRINCIP

Kloriderna, som skall vara upplosta i vatten, fills ut i sur [osning av ett 6verskott av stilld
silvernitratlosning. Overskottet titreras med en losning av ammoniumtiocyanat i nirvaro av
jarnhaltigt ammoniumsulfat (Volhards metod).

REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten som ér fritt fran kloridjoner.
Nitrobensen eller dietyleter
Salpetersyra: 10 mol/l

Indikatorlosning

Los 40 g jirnhaltig ammoniumsulfat Fe,(SO,); (NH,),SO,. 24H,0 i vatten och fyll pd till till en
liter.

Stilld silvernitratlosning: 0,1 mol/l
Beredning

Eftersom saltet dr hygroskopiskt och inte kan torkas utan risk for nedbrytning ar det limpligt
att viga in ca 9 g, l6sa det i vatten och fylla pa till en liter. Justera till koncentration 0,1 mol/l
genom titrering med 0,1 mol/l AgNO..

UTRUSTNING

Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
Byretter

En 500 ml-mitkolv

En 250 ml-Erlenmeyerkolv

BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.

FORFARANDE

Prov och beredning av losningen

Placera 5 g av provet invégt till ndrmaste 0,001 g i en 500 ml-mitkolv och tillsitt 450 ml
vatten. Blanda i en halvtimme med hjilp av skakapparat (5.1); fyll med vatten till 500 ml;
blanda och filtrera till en bagare.

Bestimning

Tag en alikvot av filtratet som innehdller hogst 0,150 g klorid. Till exempel 25 ml (0.25 g),
50 ml (0.5 g) or 100 ml (1 g). Om de prov som tas dr mindre 4n 50 ml mdste man fylla pd
destillerat vatten upp till 50 ml.

Tillsdtt 5 ml 10 mol/l salpetersyra (4.2), 20 ml indikatorlosning (4.3) och 2 droppar stilld
16sning av ammoniumtiocyanat (prov pa den sistnimnda reagenslosningen tas med byrett juste-
rad till noll foér detta dndamal).
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7.3.

7.4.

Tillsitt silvernitratlosningen (4.4) med en byrett till det blir ett Gverskott pa 2 till 5 ml. Tillsatt
5 ml nitrobensen eller 5 ml dietyleter (4.1) och skaka ordentligt sa att fillningen klumpar ihop.
Titrera Overskottet av silvernitratet med 0,1 mol/l ammoniumtiocyanat (4.5) tills en rodbrun
farg kan skonjas nir man skakar kolven latt.

Anmdrkning: Nitrobensen eller dietyleter (men framfor allt nitrobensen) hindrar silverkloriden
fran att reagera med tiocyanatjonerna. Darfor fir man en klar fargforiandring.

Blindtest

Gor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berikningen
av slutresultatet.

Kontrollprovningar

Bestimningarna utfors skall man kontrollera metodens noggrannhet genom att anvidnda en
alikvot av en nyligen beredd lésning av kaliumklorid, som skall innehdlla en kdnd mingd i
storleksordningen 100 mg av kloriden.

REDOVISNING AV RESULTATET
Redovisa analysresultatet som procent av den klorid i provet som mottogs for analys.

Berikna procenten klor (Cl) enligt formeln:

% Klorid = 0.003546 x V2~ Va) = %I'Vm) x100

dir:
V, = antalet milliliter 0,1 mol/l silvernitrat,
V., = antalet milliliter 0,1 N silvernitrat i blindtestet,
V, = antalet milliliter 0,1 mol/l ammoniumtiocyanatet,
V., = antalet milliliter 0,1 mol/l ammoniumtiocyanatet i blindtestet,
M = provets massa i gram (7.2).
Metod 7
MALNINGSFINHET
Metod 7.1
BESTAMNING AV MALNINGSFINHET
(torr metod)
RACKVIDD

[ detta dokument faststills det torra forfarande som skall anvindas f6r bestimning av malnings-
finhet.

TILLAMPNINGSOMRADE

Alla EG-godselmedel som berors av krav pd malningsfinhet vid anvindning av siktar pa 0,63
och 0,16 mm.
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PRINCIP

Med mekanisk siktning bestims produktméingderna med en kornstorlek storre dn 0,63 mm och
produktmingderna med en kornstorlek mellan 0,16 och 0,63 mm och den procentuella mal-
ningsfinheten beriknas.

UTRUSTNING
Mekanisk sikt

Sikt med maskstorlekarna 0,16 och 0,63 mm av standardstorlekarna (diameter 20 cm
och hojd 5 cm).

FORFARANDE

Vidg in 50 g av dmnet, med en noggrannhet pad 0,05 g. Montera de bada siktarna och uppsam-
lingsbehéllaren pa skakapparaten (4.1) varvid sikten med den storsta maskstorleken placeras
overst. Ligg analysprovet pd denna. Sikta i 10 minuter och ta bort den del som samlats upp
nedtill. Starta ater utrustningen och kontrollera efter en minut att inte mer 4n 250 mg har
samlats upp pd botten. Upprepa detta (1 minut varje ging) tills den uppsamlade méngden ar
mindre dn 250 mg. Vig restmaterialet i de bada siktarna separat.

REDOVISNING AV RESULTATET
% finhet av provet i sikten med maskstorlek 0,63 mm = (50 -M,) x 2

% finhet av provet i sikten med maskstorlek 0,160 mm = [50 - (M; + M,)] x 2
dir:
M, = massann av restmaterialet i sikten med maskstorlek 0,630 mm, uttryckt i gram
M, = massan av restmaterialet i sikten med maskstorlek 0,160 mm, uttryckt i gram

Rejektmaterial frdn sikten med maskstorlek 0,630 mm har redan eliminerats.

Resultatet av dessa berdkningar avrundas till nirmast hogre heltal.

Metod 7.2

BESTAMNING AV MALNINGSFINHET
HOS MJUKA RAFOSFATER

RACKVIDD

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av mjuka rafos-
faters malningsfinhet.

TILLAMPNINGSOMRADE

rafosfater.

PRINCIP

Prov av liten partikelstorlek kan tendera att klumpa ihop, vilket forsvérar torrsiktning. Darfor
anvinds vanligtvis vét siktning.

REAGENS

Natriumhexametafosfatlosning: 1 %.
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6.1.

6.2.

UTRUSTNING

Sikt med maskstorlekarna 0,063 och 0,125 mm av standardstorlekarna (diameter 20 cm
och héjd 5 cm); uppsamlingsbehillare

Glastratt, diameter 20 cm, monterad pi ett stativ
250 ml-bigare

Torkugn

ANALYSMETOD

Provtagning

Vidg in 50 g av dmnet, med en noggrannhet pd 0,05 g. Tvitta bida sidor av sikten med vatten
och placera sikten med maskstorlek 0,125 mm ovanfor den med maskstorlek 0,063 mm.

Forfarande

Placera analysprovet pd den 6vre sikten. Hall sikten under en strdle kallt vatten (vanligt kran-
vatten) tills vattnet dr praktiskt taget klart ndr det passerar igenom. Se omsorgsfullt till att
vattenflodet inte dr s starkt att den nedre sikten fylls med vatten.

Nir restmaterialet pd den ovre sikten tycks mer eller mindre konstant, tas denna sikt bort och
placeras tillfalligt pd en uppsamlingsbehéllare.

Fortsitt vatsiktningen genom den nedre sikten ndgra minuter tills det vatten som passerar
igenom &r ndstan helt klart.

Sitt tillbaka sikten med maskstorlek 0,125 mm ovanfor den med 0,063 mm. Overfor det
material som eventuellt samlats upp i behdllaren till den 6vre sikten och borja sikta med en
liten vattenstréle tills vattnet som passerar dterigen dr néstan klart.

Overfor kvantitativt restmaterial frin var och en av siktarna till en annan bigare med hjilp av
en tratt. GOr en suspension av restmaterialet genom att fylla bagarna med vatten.Lit std i unge-
far en minut. Lt std i ungefir en minut. Dekantera s mycket vatten som méjligt.

Placera bdgarna i torkugnen vid en temperatur pd 150 °C i ungefar tvd timmar.

Lit dem svalna, lossa restmaterialet med en borste och vig det.

REDOVISNING AV RESULTATET

Avrunda berikningarna av resultatet till ndrmaste hogre enhet.

% finhet ur restmaterialet pa sikten med maskstorlek 0,125 mm = (50 - M1) x 2

% finhet ur restmaterialet pa sikten med maskstorlek 0,063 mm =[50 - (M1 +M2)] x 2

dr:
M, = massan av restmaterialet i sikten med maskstorlek 0,125 mm, uttryckt i gram

M, = massan av restmaterialet i sikten med maskstorlek 0.063 mm, uttryckt i gram

KOMMENTARER
Om man hittar klumpar efter siktningen bor analysen upprepas pa foljande sitt.

Hall lingsamt 50 g av provet i en enliterskolv med 500 ml natriumhexametafosfatlésning under
stindig omrorning. Proppa igen kolven och skaka kraftigt for hand sa att klumparna bryts
sonder. Overfor hela suspensionen till den &vre sikten och tvitta kolven omsorgsfullt. Fortsatt
analysen enligt beskrivningen i 6.2.
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Metod 8
SEKUNDARA MAKRONARINGSAMNEN

Metod 8.1

EXTRAKTION AV TOTALT KALCIUM, TOTALT MAGNESIUM, TOTALT NATRIUM
OCH TOTALT FOSFORI FORM AV SULFATER

RACKVIDD

I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion av totalt kalcium, totalt magnesium och
totalt natrium samt extraktion av total fosfor som forekommer i form av sulfater, sa att extrak-
tet kan anvindas for bestimning av varje nédvindigt ndringsimne.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metod giller EG-godselmedel, for vilka denna forordning féreskriver att totalt kalcium, totalt
magnesium, totalt natrium och total fosfor i form av sulfater skall anges.

PRINCIP

Provet gors 16sligt genom kokning i utspddd saltsyra.

REAGENS

Utspidd saltsyra
En del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) plus en del vatten.

UTRUSTNING

Elektrisk varmeplatta med instéllbar temperatur.

BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

Kalcium, magnesium, natrium och svavel i form av sulfater extraheras frén ett prov pd fem
gram, vigt med en noggrannhet pd 1 milligram.

Om godselmedlet innehaller mer dn 15 % svavel (S), dvs. 37,5% SOs, och mer 4n 18,8 % kal-
cium (Ca), dvs. 26,3 % CaO, utfors dock extraktionen av kalcium och svavel pé ett prov pa ett
gram, vigt med en noggrannhet pd 1 milligram. Placera provet i en 600 ml-bagare.

Beredning av 16sningen

Tillsdtt ca 400 ml vatten och tillsitt sedan lite i taget 50 ml utspadd saltsyra (4.1) och iakttag
sdrskild forsiktighet om provet innehdller en betydande mingd karbonater. Koka upp och lat
koka i 30 minuter. Lt svalna, r6r om d& och dé. Hill i en 500 ml-miétkolv. Fyll pd vatten upp
till market och blanda. Filtrera genom ett torrt filter i en torr behdllare, varvid den forsta delen
kasseras. Extraktet skall vara helt genomskinligt. Tillslut kirlet om filtratet inte anvinds omedel-
bart.
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Metod 8.2
EXTRAKTION AV TOTALT SVAVEL, I OLIKA FORMER

RACKVIDD

I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion av totalt svavel i godselmedel som grund-
damne och/eller i andra kemiska foreningar.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metod giller EEG-godselmedel for vilka denna forordning foreskriver att totalt svavel i olika
former (elementirt, tiosulfat, sulfit, sulfat) skall anges.

PRINCIP

Svavel som grunddmne omvandlas i ett alkaliskt medium till polysulfider och tiosulfat; dessa
oxideras med vitereoxid tillsammans med eventuellt forekommande sulfiter. Svavlets olika for-
mer omvandlas sdlunda till sulfat, som bestims genom utfillning av bariumsulfat (metod 8.9).

REAGENS

Utspddd saltsyra:
En del saltsyra (d = 1,18) och en del vatten.

Natriumhydroxidlésning, NaOH, minst 30% (d = 1,33)
Viteperoxidlsning, 30 massprocent

Vattenlosning av bariumklorid BaCl,x2H,0, 122 gram per liter

UTRUSTNING

Elektrisk varmeplatta med instéllbar temperatur.

BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

Vig in en mingd godselmedel med mellan 80 och 350 mg svavel (S) eller mellan 200 och
875 mg SO; med en noggrannhet pd 1 mg.

I regel (ddr S < 15 %), vdger man upp 2,5 gram. Placera provet i en 400 ml-bigare.

Oxidation

Tillsatt 20 ml natriumhydroxidlosning (4.2) och 20 ml vatten. Tack med ett urglas. Lat koka i
fem minuter pd vdrmeplattan (5.1). Ta bort bdgaren frdn virmeplattan. Samla upp det svavel
som fastnat lings bagarens sidor med en strile varmt vatten och lat koka i 20 minuter. Lit den
svalna.

Tillsatt viteperoxid (4.3) i portioner av 2 ml 4t gdngen tills ingen reaktion kan iakttas. Sex till
atta omgangar med viteperoxid beh6vs. Lat oxidationen fortsitta i en timme och lit sedan koka
i en halvtimme. Lt den svalna.
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Beredning av den losning som skall analyseras
Tillsédtt ca 50 ml vatten och 50 ml saltsyrelosning (4.1).

—  Om svavelhalten (S) dr mindre dn 5 %:

Filtrera ner i en 600 ml-bigare. Tvitta ansamlingarna pa filtret flera gdnger med kallt
vatten. Kontrollera sedan att de sista dropparna av filtratet ¢j innehdller sulfat med hjilp
av en losning av bariumklorid (4.4). Filtratet skall vara helt klart. Sulfatférekomsten
bestdms pa hela filtratet enligt metod 8.9.

—  Om svavelhalten (S) dr éver 5 %:

Overfor kvantitativt till en 250-ml mitkolv, fyll pa vatten till mirket och blanda. Filtrera
genom ett torrt filter ner i en torr behdllare. Filtratet skall vara helt genomskinligt. Tillslut
kérlet om losningen ej skall anvindas omedelbart. Bestdm sulfaterna pé en alikvot av denna
16sning genom utfallning i form av bariumsulfat (metod 8.9).

Metod 8.3

EXTRAKTION AV VATTENLOSLIGT KALCIUMMAGNESIUM, NATRIUM
OCH SVAVEL (i form av sulfater)

RACKVIDD

I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion av vattenlosligt kalcium, magnesium,
natrium och svavel (i form av sulfater), s att samma extrakt kan anvindas for bestimning av
varje nodvandigt naringsimne.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden giller enbart godselmedel f6r vilka man enligt bilaga I foreskriver att halten av vatten-
losligt kalcium, magnesium, natrium och svavel (i form av sulfater) skall anges.

PRINCIP

Néringsimnena gors losliga i kokande vatten.

REAGENS

Destillerat vatten eller demineraliserat vatten av likvardig kvalitet.

UTRUSTNING

Elektrisk viarmeplatta med instéllbar temperatur.

BEREDNING AV PROVET
7. Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

a) Vidg in fem gram av godselmedlet med en noggrannhet pd 1 mg om godselmedlen inte
innehaller svavel, eller om det samtidigt innehéller mindre 4n 3 % svavel (S), dvs. 7,5% SO;,
och inte mer dn 4 % kalcium (Ca), dvs. 5,6 % CaO.

b) Vig in ett gram av godselmedlet med en noggrannhet pd 1 mg om godselmedlet innehaller
mer dn 3 % svavel (S) och mer dn 4% kalcium (Ca).

Placera provet i en 600 ml-bdgare.
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Beredning av 16sningen

Tillsdtt ca 400 ml vatten och 14t koka i 30 minuter. Lit svalna och ror dd och dd och hill sedan
upp i en 500 ml-mitkolv. Fyll pa vatten till mdrket och blanda.

Filtrera genom ett torrt filter ner i en torr behdllare. Kassera de forsta delarna av filtratet.
Filtratet skall vara helt genomskinligt.

Tillslut kirlet om losningen ej skall anvindas omedelbart.

Metod 8.4

EXTRAKTION AV VATTENLOSLIGT SVAVELEL DA SVAVEL
FOREKOMMER I OLIKA FORMER

RACKVIDD

I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion av vattenlosligt svavel i olika typer av
godselmedel.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden giller godselmedel, for vilka detta direktiv foreskriver att forekomst av vattenloslig
svaveltrioxid skall anges.

PRINCIP

Svavlet loses i kallt vatten och omvandlas till sulfat genom oxidation med viteperoxid i ett
alkaliskt medium.

REAGENS

Utspidd saltsyra
En del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) plus en del vatten.

Natriumhydroxidlésning, innehallande minst 30 % NaOH, (d,, = 1,33 g/ml)

Viteperoxidlosning, 30 massprocent

UTRUSTNING
En 500 ml Stohmannkolv
Roterande skakapparat, 30-40 varv per minut

Elektrisk virmeplatta med instillbar temperatur

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

a) Vig upp fem gram av godselmedlet med en noggrannhet pd 1 mg om gédselmedlen inne-
haller hogst 3% svavel (S), dvs. 7,5% SOs, och inte mer dn 4% kalcium (Ca), dvs. 5,6 %
CaO.

b) Vig in ett gram av godselmedlet med en noggrannhet pd 1 mg om godselmedlet innehaller
mer dn 3% svavel (S) och mer dn 4 % kalcium (Ca).

Placera provet i en 500-ml kolv (5.1).
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7.2. Beredning av 16sningen
Tillsétt ca 400 ml vatten. Satt i en propp. Lat skaka (5.2) i 30 minuter. Fyll pd vatten till market
och blanda. Filtrera genom ett torrt filter ner i en torr behallare. Tillslut kirlet om 16sningen ej
skall anvdndas omedelbart.

7.3. Oxidation av den delmingd som skall analyseras

Tag ut en alikvot som inte 4r storre d4n 50 ml av extraktionslosningen och som om mojligt ska
innehalla mellan 20 och 100 mg svavel (S).

Fyll pd vatten till 50 ml, om sd behovs. Tillsitt 3 ml natriumhydroxidlosning (4.2) och 2 ml
viteperoxidlosning (4.3). Tick over med ett urglas och It koka forsiktigt i en timme pd
viarmeplattan (5.3). Fortsatt att tillsitta vitehydroxidlosning 1 ml i taget sd linge reaktionen
fortsitter (hogst 5 ml).

Lat sedan losningen svalna. Ta bort urglaset och tvitta av det material som samlats pa dess
undersida sd att materialet hamnar i bagaren. Tillsitt ca 20 ml utspadd saltsyra (4.1). Fyll pa
ca 300 ml vatten.

Faststdll sulfathalten i hela den oxiderade losningen enligt metod 8.9.

Metod 8.5
EXTRAKTION OCH BESTAMNING AV SVAVEL I GRUNDAMNESFORM

VARNING

Analysmetoden innebdr att man anvinder koldisulfid (CS,). Dirfor mdste speciella forsiktighetsdtgarder
vidtas, framfoérallt betriffande

— lagring av CS,,

— skyddsutrustning for personalen,

— yrkeshygien,

— skydd mot brand och explosioner,

— hantering av reagensavfall.

Metoden kraver mycket erfaren personal och ett laboratorium med limplig utrustning.

1. RACKVIDD

I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion och bestimning av svavel som forekom-
mer som grundimne i godselmedel.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden giller godselmedel, for vilka bilaga I foreskriver att forekomst av totalt svavel som
grundidmne skall anges.

3. PRINCIP

Nir 16sliga foreningar har avligsnats, extraheras svavel som grundimne med hjilp av koldisul-
fid, varefter det extraherade svavlet bestims med gravimetrisk analys.

4. REAGENS
Koldisulfid.
5. UTRUSTNING
5.1. 100 ml-extraktionskolv med slipad glaspropp

5.2. Soxhletutrustning med limpliga filterinsatser
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5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.1.

7.2.

7.3.

Vakuumrotationsindunstare
Elektrisk ugn med flikt, instilld pa 90 + 2 °C.
Petriskélar av porslin, 5-7 cm i diameter, inte hogre in 5 cm.

Elektrisk virmeplatta med instillbar temperatur

BEREDNING AV PROVET

Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

Vdg upp 5 till 10 g av provet med en noggrannhet pd 1 mg och placera det i Soxhletutrust-
ningens extraktionshylsa (5.2).

Extraktion av svavlet

Tvitta innehdllet omsorgsfullt med varmt vatten f6r att {4 bort alla l6sliga foreningar. Torka i
ugnen vid 90 °C (5.4) i minst en timme. Placera filtret i Soxhletutrustningen (5.2).

Placera ndgra glaspdrlor i utrustningens kolv (5.1) och vig (Py) och tillsitt sedan 50 ml koldi-
sulfid (4.1).

Anslut utrustningen och lat grunddmnet svavel extraheras under sex timmar. Sting av virmen
och ta loss kolven ndr den har svalnat. Anslut kolven till rotationsindunstaren (5.3) och
indunsta, tills kolvens innehall har hérdnat till en svampliknande massa.

Kolven i ugnen i 90 °C (5.4) (en timme brukar behovas) tills vikten dr konstant (P,).

Bestimning av svavlets renhetsgrad

Vissa dmnen kan ha extraherats av koldisulfiden samtidigt med svavlet. Svavlets renhetsgrad kan
faststallas pa foljande sitt:

Homogenisera kolvens innehdll s& grundligt som mojligt och ta bort 2-3 gram, uppvigda med
en noggrannhet pd 1 mg (n). Placera i petriskdlen (5.5). Vig skdlen tillsammans med dess
innehall (P,). Stall skdlen pd virmeplattan (5.6) som skall vara instilld pd en temperatur som
inte overstiger 220 °C, sd att svavlet inte forbranns. Fortsitt sublimeringen i tre-fyra timmar tills
vikten dr konstant (P3).

Anmirkning: For vissa godselmedel behover man kanske inte faststilla svavlets renhetsgrad. I s&
fall kan stel 7.2 utelimnas.

REDOVISNING AV RESULTATEN

Den procentuella andelen svavel som grundimne (S) redovisas pd foljande sitt:

P, -P,

Orent S (%) i godselmedlet = x100

Det extraherade svavlets renhet (%) = % x100

P, - Po) (Pz - Ps)

Rent S (%) i godselmedlet = ( x100
mxn
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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.
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dir:
= godselmedelsprovets massa i gram
P, = Soxhletkolvens massa i gram
P, = massan av Soxhletkolven och orent svavel efter torkning
n = massan av det orena svavel som skall renas, i gram
P, = petriskdlens massa

P, = petriskdlens massa efter sublimering av svavel

Metod 8.6

BESTAMNING AV EXTRAHERAT KALCIUM EFTER UTFALLNING SOM OXALAT OCH
TITRERING MED KALIUMPERMANGANAT

RACKVIDD

[ detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av kalcium i extrakt av godselmedel.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metod giller EG-godselmedel, for vilka denna f6rordning foreskriver att halten av totalt kalcium
och/eller halten av vattenlosligt kalcium skall anges.

PRINCIP

Utfillning av kalcium som oxalat i en delmingd av extraktionslosningen, vilken bestims genom
titrering med kaliumpermanganat.

REAGENS

Utspidd saltsyra
En del saltsyra (d,, = 1,18g/ml) plus en del vatten.

Utspddd svavelsyra, 1:10
En del svavelsyra (d,, = 1,84 g/ml) i tio delar vatten

Utspidd ammoniumlésning, 1:1

En del ammoniak (d,, = 0,88 g/ml) och en del vatten

Mittad 16sning av ammoniumoxalat [(NH,), C,0, H,0] vid rumstemperatur (ca 40 gram
per liter)

Citronsyreldsning, 30 % (massa/volym)

Ammoniumkloridlésning, 5% (massa/volym)

Losning av bromtymolblitt i etanol, 95 %, 0,1 % (massa/volym)
Losning av bromkresolgrént i etanol, 95 %, 0,04 % (massa/volym)

Standardlosning av kaliumpermanganat, 0,02 mol/l.

UTRUSTNING
Glasfilterdegel, porositet 5-20 p

Vattenbad



C127E[422

Europeiska unionens officiella tidning

29.5.2003

Onsdag 10 april 2002
6.

BEREDNING AV DEN ALIKVOT SOM SKALL ANALYSERAS

Tag med pipett en alikvot av den extraktionslosning som erhallits med metod 8.1 eller 8.3 och
som innehaller mellan 15 och 50 mg Ca (= 21 till 70 mg CaO). Lat volymen av denna alikvot
vara v,. Hall den i en 400 ml-bdgare. Neutralisera om sd behovs [indikatorn (4.7) skiftar firg
fran gront till blatt] med négra droppar av ammoniaklosningen (4.3).

Tillsdtt en ml av citronsyrelsningen (4.5) och 5 ml av ammoniumkloridlésningen (4.6).

UTFALLNING AV KALCIUMOXALAT

Tillsdtt ca 100 ml vatten. Koka upp och tillsatt 8 till 10 droppar indikatorlosning (4.8) och
langsamt 50 ml av den heta ammoniumoxalatlosningen (4.4). Om utfillning erhalls, skall den
losas upp genom att ndgra droppar saltsyra tillsdtts (4.1). Neutralisera mycket lingsamt med
ammoniaklosningen (4.3) under stindig omrorning, sd att pH-virdet blir mellan 4,4 och 4,6
[indikatorn (4.8) skiftar frn gront till blatt]. Lat bagaren std i ett kokande vattenbad (5.2) i
ungefir en halvtimme.

Ta bort bdgaren fran badet och 1at den std en timme och filtrera ner i degeln (5.1).

TITRERING AV OXALATUTFALLNINGEN

Tvidtta bdgaren och degeln tills overflodigt ammoniumoxalat har avligsnats helt och héllet
(detta kan kontrolleras genom att tvittvattnet dr fritt fran klorid). Placera degeln i 400 ml-bdga-
ren och 16s upp utfillningen med 50 ml varm svavelsyra (4.2). Tillsdtt vatten i bagaren for att fa
en mingd pd ca 100 ml. Virm till 70-80 °C och titrera droppe for droppe med en perman-
ganatlosning (4.9) tills den skdra firgen varar i en minut. Denna mangd kallas n.

REDOVISNING AV RESULTATEN

Godselmedlet har foljande halt av kalcium (Ca):

t v,

o) = [
Ca (%) = nx0,2004 x 0.02 % v;xm

n = antal milliliter permanganat som anvints
m = provets vikt i gram

v, = alikvotens volym i milliliter

v, = extraktionslosningens volym i milliliter

t = permanganatlosningens koncentration i mol per liter

CaO (%) = Ca (%) x 1,400

Metod 8.7
BESTAMNING AV MAGNESIUM GENOM ATOMABSORBATIONSPERSPEKTROMETRI

RACKVIDD

I detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av magnesium i extrakt av godselmedel.
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2. TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden giller extrakt av EG-godselmedel som erhallits med metoderna 8.1 och 8.3, och for
vilka halten av totalt magnesium och/eller vattenlosligt magnesium skall anges, dock med
undantag av foljande godselmedel som fortecknas i bilaga I D gillande sekundira makroni-
ringsamnen:

—  typ 4 (kieserit)
—  typ 5 (magnesiumsulfat) och typ 5.1 (magnesiumsulfat-l6sning)

och med undantag av f6ljande godselmedel som fortecknas i bilaga I A 3 géllande K-godsel-
medel:

—  typ 7 (kieserit med kaliumsulfat)
for vilka metod 8.8 giller.

Den metod som beskrivs hir nedan giller extrakt av alla godselmedel som innehéller dmnen i
mingder som kan stéra den komplexometriska bestimningen av magnesium.

3. PRINCIP
Bestimning av magnesium med atomabsorptionsspektrometri efter limplig utspidning av
extraktet.

4. REAGENS

4.1. Saltsyralosning, 1 mol/L

4.2. Saltsyralosning, 0,5 mol/l.

4.3 Stilld magnesiumlésning, 1,00 mg per ml.

4.3.1. Lés upp 1,013 g magnesiumsulfat (MgSO,, 7H,0) i 0,5 mol/l saltsyreldsning (4.2).

4.3.2. Vig upp 1658 g magnesiumoxid (MgO), som tidigare kalcinerats for avligsnande av alla spar av
karbonater. Placera det i en bdgare med 100 ml vatten och 120 ml 1 mol/l saltsyra (4.1). Nadr den
har losts upp halls den upp i en 1000 ml-mdtkolv. Fyll pa till market och blanda

eller

4.3.3. Kommersiell standardlosning

Laboratoriet ansvarar for provning av sddana losningar.

4.4, Strontiumkloridlosning

Los upp 75 g strontiumklorid (SrCl, 6H,0) i saltsyrelosning (4.2) och fyll pd med samma
saltsyrelosning sé att det blir 500 ml.

5. UTRUSTNING
Spektrometer for atomabsorption, med magnesiumlampa instélld pd 285,2 nm.
Acetylenldga.

6. BEREDNING AV PROVET

Se metod 8.1 och 8.3.
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7.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

FORFARANDE

Ta 25 ml (V,) av extraktionslosningen (6), om den angivna halten av magnesium (Mg) i
godselmedlet dr hogre dn 6% (dvs. 10 % mgO). Overfor till en 100 ml-mitkolv, fyll pa
vatten till mirket och blanda. Utspidningsfaktorn ir D, = 100/V,

Ta med pipett upp 10 ml av extraktionslosningen (6) eller l6sningen (7.1). Overfor detta
till en 200 ml-mitkolv. Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mirket och blanda.
Utspidningsfaktorn ir 200/10

Spid ut denna 16sning (7.2) med 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) sé att det blir en koncen-
tration inom spektrometerns (5.1) optimala arbetsomride. V, ir provets volym i 100 ml
Utspidningsfaktorn ir D, = 100/V,

Den slutliga 16sningen skall innehélla 10 % (volym) av strontiumkloridlsningen (4.4).

Beredning av blindlgsning

Forbered en blindlosning genom att upprepa hela forloppet fran extraktionen (metod 8.1 eller
8.3), dock utan godselmedelsprovet.

Beredning av kalibreringslosningar

Bered minst fem kalibreringslosningar med 6kande koncentration inom mitutrustningens (5.1)
optimala méitomrade genom att spada ut standardlosningen (4.3) med 0,5 mol/l saltsyra.

Losningar skall innehdlla 10 % (volym) av strontiumkloridlosningen (4.4).

Miitning

Stall in spektrometern (5.1) pd vaglingden 285,2 nm.

Spruta i tur och ordning in kalibreringslosningarna (7.5), provlosningen (7.3) och blindlos-
ningen (7.4) pa sd sitt att instrumentet blir genomspolat av den 16sning som skall mitas nista
gdng. Upprepa detta tre gdnger. Rita upp kalibreringskurvan med de genomsnittliga absorban-
serna for var och en av kalibreringslosningarna (7.5) lings y-axeln och motsvarande magnesi-

umkoncentration i pg/ml lings x-axeln. Bestim magnesiumkoncentrationen i provet (7.3), X,
och blindlosningen (7.4), X,, genom att jimfora med kalibreringskurvan.

REDOVISNING AV RESULTATEN

Berikna mangden magnesium (Mg) eller magnesiumoxid (MgO) i provet genom att jamfora
med kalibreringslosningarna och beakta dérvid blindlosningen.

Halten av magnesium (Mg), uttryckt i% av godselmedlet ar:

(X,~X,) D, (200/10) D, 500,100
1000,1000 M

Mg (%) =

X, = koncentrationen av den l6sning som skall analyseras, registrerad pa kalibreringskuran i

pg/ml.

X, = Dblindlosningens koncentrationen registrerad pd kalibreringskuran i ug/ml.
D, = spadningsfaktorn nir losningen spitts ut (7.1).

Den dr 4 om man tar 25 milliliter

Den dr 1 om losningen dr outspadd

D, = utspadningsfaktorn ar 7,3

M = provets massa vid tidpunkten for extraktion
MgO (%) = mg (%)/0,6
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Metod 8.8
BESTAMNING AV MAGNESIUM MED KOMPLEXOMETRI

1. RACKVIDD
2. I detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av magnesium i extrakt av godsel-
medel.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden géller extrakt av foljande EG-godselmedel, for vilka totalhalten av magnesium och/eller
vattenlosligt magnesium skall anges:

— Godselmedel fortecknade i bilaga I: enkla kvivegodselmedel, typ 1b + 1c (kalciummagnesi-
umnitrat), typ 7 (magnesiumsulfonitrat), typ 8 (kvdvegddselmedel med magnesium) och
enkla kaliumgodselmedel, typ 2 (anrikad kainit), typ 4 (kaliumklorid med magnesium), typ
6 (kaliumsulfat med magnesiumsalt).

— godselmedel fortecknade i bilaga I D gillande sekundira niringsimnen

3. PRINCIP

Magnesium 16sliggors med metoderna 8.1 ochfeller 8.3. Forsta titrering: med EDTA av Ca
och mg i ndrvaro av eriokromsvart-T. Andra titrering: med EDTA av Ca i ndrvaro av calcein
eller calconkarboxylxyra. Bestimning av magnesiumhalten genom skillnadsberakning.

4. REAGENS
4.1. Normerad 0,05 mol/l magnesiumlésning:

4.1.1. Los upp 1,232 g magnesiumsulfat (MgSO, 7H,0) i 0,5 mol/l saltsyra (4.11) och fyll pd med samma
syra sd att det blir 100 ml.

eller

4.1.2. Vg upp 2,016 g magnesiumoxid som tidigare kalcinerats for att fa bort varje spar av karbonat. Placera
det i en bagare med 100 ml vatten

Ror i ca 120 ml saltsyra pd ca 1 mol/l (4.12).
Hall upp i en 1 000 ml-mitkolv, efter upplosning. Fyll till market och blanda.
En milliliter av dessa 16sningar skall innehélla 1,216 milligram mg (= 2,016 mg mgO).

4.2. Laboratoriet ansvarar for provning av styrkan av denna standardlésning.

4.2. 0,05-molar EDTA-16sning

Vidg in 18,61 gram dihydratiserat dinatriumsalt av etylendiamintetraittiksyra (C,,H,,N,Na,Os,
2H,0), placera det i en 1000-ml bigare och 16s i 600-800 ml vatten. Overfor 16sningen kvan-
titativt till en 1000 ml-métkolv. Fyll pd vatten och blanda. Jamfor 16sningen med standardlos-
ningen (4.1) genom att ta ett 20-ml prov av den senare och titrera enligt det analysforfarande
som beskrivs i punkt 7.2.

4.3. En milliliter av EDTA-l6sningen skall motsvara 1,216 mg mg (= 2,016 mg mgO) och
2,004 mg Ca (= 2,804 mg CaO) (se anm. 10.1 och 10.6).

4.3. 0,05-molar standardlésning av kalcium

Vidg in 5,004 gram torrt kalciumkarbonat. Placera det i en bigare med 100 ml vatten. Tillsatt
lite i sdnder under omrdrning ca 120 ml saltsyra pa ca 1 mol/l (4.12).



C127E/426

Europeiska unionens officiella tidning

29.5.2003

Onsdag 10 april 2002

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

5.1.

5.2.

Koka upp for att driva ut koldioxiden, 14t svalna, overfor kvantitativt till en enliters mitkolv, fyll
pa vatten till mirket och blanda. Jamfor denna losning med EDTA-16sningen (4.2) enligt analys-
forfarandet (7.3). En milliliter av denna 16sning skall innehélla 2,004 mg Ca (= 2,804 mg CaO)
och skall motsvara en milliliter 0,05-molar EDTA-l6sning (4.2).

Calceinindikator

Blanda omsorgsfullt 1 g calcein med 100 g natriumklorid i en mortel. Anvind 10 mg av denna
blandning. Indikatorn dndras frn gront till orange. Titrering mdste utforas tills man fir en
orange firg som dr fri frdn grona fargtoner.

Calconkarboxylsyreindikator

Los 400 mg calconkarboxylsyra i 100 ml metanol. Denna losning héller sig bara ca 4 veckor.
Anvind 3 droppar av losningen. Indikatorn dndras fran rott till blatt. Titrering mdste utforas
tills man fir en bld firg helt fri frin roda firgtoner.

Eriokromsvart-T-indikator

Los upp 300 mg eriokromsvart-T i en blandning pd 25 ml propanol-1 och 15 ml trietanola-
min. Denna 16sning hiller sig bara ca 4 veckor. Anvind 3 droppar av l6sningen. Indikatorn
skiftar fran rott till blatt och titrering skall pagd tills en bla farg, helt fri fran roda nyanser
erhdlls. Den skiftar firg enbart nidr magnesium 4r nirvarande. Tillsitt 1 ml av standardlosningen
(4.1) om detta behovs.

Nar bade kalcium och magnesium &dr nidrvarande, bildar EDTA forst ett komplex med kalcium
och direfter med magnesium. I sd fall bestims summan av de tvd elementen samtidigt.

Kaliumcyanidlosning

2 %-ig vattenlosning av KCN. (Pipettera ¢j med munnen och se 10.7.)

Losning av kaliumhydroxid och kaliumcyanid

Los 280 g KOH och 66 g KCN i vatten, fyll till en liter och blanda.

Buffertlosning pH 10,5

Los upp 33 g ammoniumklorid i 200 ml vatten i en 500 ml-mitkolv, tillsatt 250 ml ammoniak
(dy = 0,91), fyll vatten till market och blanda. Kontrollera regelbundet 16sningens pH-virde.

Utspidd saltsyra: en del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) plus en del vatten

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l.

Saltsyralosning, ca 1 mol/l.

Natriumhydroxidlésning, 5 mol/l.

UTRUSTNING

Magnetomrorare eller mekanisk omrérare

pH-mitare.
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6. KONTROLLPROV

Utfor en bestimning pd delmédngder av losningarna (4.1 och 4.3) sd att forhdllandet Ca/Mg ir
ungefdr detsamma som hos den l6sning som skall analyseras. For detta tar man (a) milliliter
av mg-standardldsningen (4.3) och (b-a) milliliter av standardlsningen (4.1). (a) och (b) dr det
antal milliliter av EDTA-16sningen som anvinds i de bada titreringar som utfors pa den l6sning
som skall analyseras. Detta forfarande dr endast korrekt om EDTA-16sningarna ar exakt likvar-
diga vad betriffar kalcium och magnesium. Om sd inte ér fallet méste justeringar goras.

7. BEREDNING AV PROVLOSNINGEN
Se metod 8.1 och 8.3.

8. BESTAMNING

8.1. Delmingder som skall tas ut.

Delmingden skall innehélla mellan 9 och 18 mg magnesium (= 15 till 30 mg mgO) i den médn
detta dr mojligt.

8.2. Titrering i nirvaro av eriokromsvart-T

Pipettera en alikvot (8.1) av den l6sning som skall analyseras till en 400 ml-bdgare. Neutralisera
overskottssyran med 5 mol/l natriumhydroxidlosningen (4.13) med hjilp av pH-mataren. Spad
ut med vatten till ca 100 ml. Tillsitt 5 ml av buffertlosningen (4.9). Det pH-virde som erhélls
mdste vara 10,5 * 0,1. Tillsitt 2 ml av kaliumcyanidlosningen (4.7) och 3 droppar av erio-
kromsvart-T-indikatorn (4.6). Titrera med EDTA-I6sningen (4.2). Ror forsiktigt med omroraren
(5.1) (se 10.2, 10.3 och 10.4). Satt "b” till antalet milliliter av EDTA-l6sningen, 0,05 mol/l.

8.3. Titrering i nirvaro av calcein eller calconkarboxylsyra

Av den 16sning som skall analyseras pipetteras en delmingd som ir lika stor som den som
erhdllits frin ovanstdende titrering och placeras i en 400 ml-bigare. Neutralisera Gverskotts-
syran med 5 mol/l natriumhydroxidlosningen (4.13) med hjilp av pH-mitaren. Spiad med vat-
ten till ca 100 ml. Tillsitt 10 ml av KOH/KCN-l6sningen (4.8) och indikatorn (4.4 eller 4.5).
Ror forsiktigt med omroraren (5.1), titrera med EDTA-16sningen (4.2) (se 10.2, 10.3 och 10.4).
Satt "b” till antalet milliliter av EDTA-16sningen, 0,05 mol/l.

9. REDOVISNING AV RESULTATEN

For de EEG-godselmedel som metoden avser (5 gram godselmedel i 500 ml extrakt) dr procen-
tandelen av godselmedlet:

MgO (%) i godselmedlet= W
Mg (%) i godselmedlet = W
dar:
a = antalet milliliter 0,05 mol/l EDTA-16sning som anvinds vid titrering i ndrvaro av kalcein
eller calconkarboxylsyra
b = antalet milliliter 0,05 mol/l EDTA-l6sning som anvinds vid titrering i ndrvaro av erio-

kromsvat-T
M = massan hos det prov som finns i den delmingd som tagits ut (i gram)
T = 0,2016 x mol/l EDTA-l6sning/0,05 (se 4.2),

T= 10,1216 x mol/l EDTA-16sning/0,05 (se 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.

KOMMENTARER

Det stokiometriska forhallandet EDTA/metall i komplexometriska analyser ar alltid 1:1, oavsett
metallens valens och trots att EDTA 4r kvadrivalent. EDTA-titreringslosningen och standardlos-
ningarna kommer darfor att vara molarlosningar och inte normala

Komplexometriska indikatorer dr ofta kansliga for luft. Losningen kan forlora firg under titre-
ringen. [ sa fall méste ytterligare 1 eller 2 droppar av indikatorlosningen tillsittas. Detta galler
framfor allt eriokromsvart och calconkarboxylsyra.

Metallindikatorkomplexen &r ofta ganska stabila och det kan darfor ta viss tid innan firgen
dndras. De sista dropparna av EDTA-l6sningen maste ddrfor tillsittas ldngsamt och en droppe
av 0,05-molarldsning av magnesium (4.1) eller kalcium (4.3) tillsitts for att sikerstilla att farg-
skiftning inte redan intréffat. Detta giller framforallt eriokrommagnesiumkomplexet

Indikatorns firgforandring far inte iakttas vertikalt utan skall observeras horisontellt tvirs ige-
nom losningen, varvid bdgaren mdste vara val belyst mot en vit bakgrund. Indikatorns firg-
skiftning kan ldtt iakttas, om man placerar bagaren pd en matt glasskiva med svag belysning
underifrdn (25 watts-lampa)

Denna analys kraver en viss erfarenhet. Uppgiften innebir bl. a. att iaktta fargskiftningar i stan-
dardlésningarna 4.1 och 4.3. Analysbestimningarna bor dérfor utforas av samma laboratorie-
kemist

Om en EDTA-l6sning av garanterad styrka anvinds (t. ex. Titrisol och Normex) sd kan detta
forenkla kontrollen av ekvivalensen pd standardlosningarna 4.1, 4.2 och 4.3.

De losningar som innehéller kaliumcyanid fir inte hillas ut i avloppet, férrin cyaniden har

omvandlats till en oskadlig férening, t. ex. genom oxidation med natriumhypoklorit sedan den
forst gjorts basisk

Metod 8.9
BESTAMNING AV SULFATER

RACKVIDD

I detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av svavel i form av sulfater i extrakt av
godselmedel.

TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden giller bestimning av sulfater i extrakt som erhéllits med metoden 8.1, 8.2, 8.3 och 8.4.

PRINCIP
Bestdmning av bariumsulfat genom gravimetrisk analys.
REAGENS

Utspidd saltsyra
En del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) plus en del vatten.

Bariumkloridlésning BaCl,2H,0: 122 gram per liter

Silvernitratlosning: 5 gram per liter

UTRUSTNING
Porslinsdeglar

Vattenbad
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5.3. Torkugn instilld pd 105 °C + 1 °C

5.4. Elektrisk ugn instilld pd 800 °C + 50 °C
6. FORFARANDE

6.1. Provtagning av 16sningen

Pipettera en delmingd av en av extraktionslosningarna enligt punkt 2, som innehéller mellan
20 och 100 mg S, eller mellan 50 och 250 mg SO;.

Placera denna delmingd i en bagare av lamplig storlek. Tillsdtt 20 ml utspadd saltsyra (4.1). Fyll
pa vatten till ungefir 300 ml.

6.2. Beredning av utfillningen

Koka upp lésningen. Tillstt droppe for droppe ungefir 20 ml bariumkloridlosning (4.2) under
standig, kraftig omrorning. Koka i ndgra minuter.

Téck over bagaren med ett urglas och lat den std i ett kokande vattenbad (5.2) i en timme. Lat
den sedan std varmt (x 60 °C) tills vitskan ovanfor sedimentet ar helt klar. Hall upp den klara
16sningen genom ett langsamt filtrerande, askfritt filter. Tvitta fillningen flera ganger med
varmt vatten. Fortsitt att tvitta fallningen pa filtret tills filtratet dr kloridfritt. Detta kan kon-
trolleras med silvernitratlosning (4.3).

6.3. Forbrinning och vigning av fillningen

Placera filterpappret och fillningen i en porslinsdegel (5.1) som tidigare vigts med en nog-
grannhet pd 0,1 mg. Torka i ugnen (5.3) och foraska provet vid ca 800 °C i en halvtimme
(5.4). Lat svalna i en exsickator och vdg med en noggrannhet pd 0,1 mg.

7. REDOVISNING AV RESULTATEN
Ett mg bariumsulfat motsvarar 0,137 mg S eller 0,343 mg SO;.

Procenthalten av S i godselmedlet ar:

S (%) =wx0,0137x —1
VvV, X

2

SO; (%) = S (%) x 2,5

dir:

w = bariumsulfatfillningen massa i milligram,
v, = extraktionslosningens volym i milliliter
v, = alikvotens volym i milliliter

m = provets massa i gram

Metod 8.10
BESTAMNING AV EXTRAHERAT NATRIUM

1. RACKVIDD

[ detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av natrium i extrakt av godselmedel.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden giller EG-godselmedel, for vilka bilaga I foreskriver att forekomst av natrium skall
anges.
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3.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

6.1.

6.2.

PRINCIP

3.1. Efter lamplig utspadning av det extrakt som erhalls med metod 8.1 och/eller 8.3 bestims
natriumhalten i 16sningen med flamspektrometri.

REAGENS

Utspidd saltsyra
En del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) plus en del vatten.

Aluminiumnitrat AI(NO;);,9H,0
Cesiumklorid, CsCl
Vattenfritt natriumklorid, NaCl

Losning av cesiumklorid och aluminiumnitrat

Los i vatten 50 g cesiumklorid (4.3) och 250 g aluminiumnitrat (4.2) i en 1000 ml-métkolv.
Fyll pa vatten till market och blanda.

Stilld natriumlésning pd ett mg/ml Na

Los i vatten 2,542 g natriumklorid (4.4) i en 1000 ml-métkolv. Tillsdtt 10 ml saltsyra (4.1). Fyll
pa vatten till market och blanda.

UTRUSTNING

Spektrometer utrustad for flammetri, installd pd 589,3 nm.

KALIBRERINGSLOSNINGAR

Placera 10 ml standardlésning (4.6) i en 250 ml-mitkolv. Fyll till mirket och blanda.
Losningens koncentration: 40 pg/ml Na

Placera 0, 5, 10, 15, 20, 25 ml av den intermediira l6sningen (6.1) i 100 ml-mitkolvar.
Tillsitt 10 ml av 16sningen (4.5). Fyll till mirket och blanda. Losningarnas koncentration:
0,2, 4,6, 8, 10 pg/ml Na

BEREDNING AV DE LOSNINGAR SOM SKALL MATAS

Gor utspadningen med beaktande av den forvintade natriumhalten i extraktionslosningen enligt
metod 8.1 eller 8.3 (5 g godselmedel i 500 ml) enligt foljande tabell:

Intermediir spidning Slutlig spidning
Na,O (%) Na (%) g Spadningsgrad
Prov (ml) (v,) Spadm(rz,%) dll ml Prov (ml) (v,) Spidning till 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

Gor den intermedidra utspadningen med vatten. For den slutliga utspadningen tillsitts 10 ml av
losningen (4.5) till en 100 ml-mitkolv.

For ett prov pé ett gram multipliceras den slutliga utspidningens mingd (v,) med fem.
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8. BESTAMNING

Stall in spektrometern (5.1) f6r mitning pé viglingd 589,3 nm. Kalibrera instrumentet genom
att registera instrumentets reaktion pa kalibreringslosningarna (6.2). Justera sedan dess kanslig-
het, sé att hela skalan utnyttjas nir den mest koncentrerade kalibreringslosningen anvinds. Mt
sedan reaktionen pd den provlosning som skall analyseras (7). Upprepa detta tre ginger.

9. BERAKNING AV RESULTATEN

Rita upp en kalibreringskurva genom att markera det genomsnittliga utslaget for varje kalibre-
ringslosning, uttryckt i pg per ml pé x-axeln. Bestdim ur denna provlosningens natriumkoncen-
tration. Berdkna méngden natrium ur standardlosningarna med hinsyn tagen till spadningsgra-
derna. Redovisa resultaten som procenthalt av provet.

Procent natriumhalt (Na) i gédselmedel erhélls ur f6ljande ekvationer:

v vy 1072

Na (%) = x.
vy vV, m

Na,O (%) = Na (%) x 1,348

dar:
x = koncentration av losningen inford i spektrometern i pg/ml,
v, = extraktionslsningens volym i milliliter

v, = alikvotens volym i milliliter
v; = den intermedidra spidningens volym i milliliter,
V, = alikvotens volym i ml av den slutliga spiddningen (i 100 milliliter),

m = provets massa i gram

Metod 9
MIKRONARINGSAMNEN [ HALTER UPP TILL 10%

Metod 9.1
EXTRAKTION AV DEN TOTALA HALTEN AV MIKRONARINGSAMNEN

1. RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att extrahera den totala halten av mikrondringsimnen
bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Man bor striva efter att utfora sd fa
extraktioner som mojligt och om mojligt anvinda samma extrakt for att bestimma den totala
halten av vart och ett av mikrondringsimnena.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

forfarande giller EG-godselmedel som fortecknas i bilaga I E och som innehéller ett eller flera
av mikronaringsimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Forfarandet dr
tillimpbart pa de mikroniringsimnen som har en deklarerad halt av 10 % eller mindre.

3. PRINCIP
Upplosning i kokande utspadd saltsyra.

Anmdrkning: Extraktionen dr empirisk och inte nodvandigtvis kvantitativ beroende pé produk-
ten eller godselmedlets andra bestdndsdelar. Sirskilt for vissa manganoxider kan den extrahe-
rade mingden vara betydligt mindre 4n den totala mdngd mangan som produkten innehaller.
Godselmedelstillverkaren ansvarar for att den deklarerade halten verkligen motsvarar den
mingd som extraheras under de férhallanden som metoden anger.
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4.

4.1.

4.2.

7.1.

7.2.

REAGENS

Utspidd saltsyralosning (HCl), ca 6 mol/l:
Blanda 1 del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) med 1 del vatten.

Koncentrerad ammoniaklosning (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml)

UTRUSTNING
Elektrisk viarmeplatta med instéllbar temperatur.

Anmidrkning: Om extraktet skall anvidndas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas
inte anvindas. Eftersom det ingdr kokning i metoden ar teflon eller kvartsglas lampligt att
anvinda. Skolj utrustningen vil om den har rengjorts med medel som innehéller borater.

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

Tag en mingd godselmedel som viger mellan 2 och 10 g beroende pd den deklarerade halten
av dmnet i produkten. Foljande tabell skall anvindas for att framstilla en slutlig 16sning som
efter lamplig utspddning ligger inom mitomradet for varje metod. Provet skall vigas in med en
noggrannhet pd 1 mg.

Deklarerad halt avmikronaringsimne i godselmedlet (%) < 0,01 0,01-<5 > 5-10
Provets massa (g) 10 5 2
Amnets massa i provet. 1 0,5-250 100-200
Volymen av extrakt V (ml) 250 500 500
Koncentration av dmnet i extraktet (mg/l) 4 1-500 200-400

Overfor provet till en 250 ml-glasbigare.

Beredning av losningen

Fukta provet med lite vatten om det behovs. Tillsitt forsiktigt och i smd mangder 10 ml
utspadd saltsyralosning (4.1) per gram godselmedel. Tillsitt ca 50 ml vatten. Tack glasbdgaren
med ett urglas och blanda. Lit blandningen koka upp pd kokplattan och lat den koka i 30
minuter. Lt svalna, rér om di och di. Overfér kvantitativt till en mitkolv pd 250 eller
500 ml (se tabell). Fyll till market med vatten och blanda vil. Filtrera genom ett torrt filter ner
i en torr behallare. Kasta den forsta mingden. Extraktet skall vara helt klart.

Bestimningen bor goras omedelbart pd alikvoter av det klara filtratet. I annat fall bor kirlet
tappas till.

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

BESTAMNING

Bestimningen av varje mikrondringsimne skall goras pd de alikvoter som anges i metoden for
varje enskilt mikronéringsdmne.

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 noédvindigt vid bestimning med hjilp
av atomabsorptionsspektrometri.
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Metod 9.2
EXTRAKTION AV VATTENLOSLIGA MIKRONARINGSAMNEN

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att extrahera vattenlosliga former av mikrondrings-
dmnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Man bér striva efter att utfora
sé fa extraktioner som mojligt och om mojligt anvinda samma extrakt for att bestimma halten
av vart och ett av mikroniringsimnena.

TILLAMPNINGSOMRADE

Detta forfarande giller EG-godselmedel som fortecknas i bilaga I och som innehéller ett eller
flera av mikrondringsimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Forfar-
andet dr tillimpbart pd de mikrondringsimnen som har en deklarerad halt av 10 % eller mindre.

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

Anmdrkning: Extraktionen dr empirisk och inte nodvindigtvis kvantitativ.

REAGENS

Utspidd saltsyralésning (HCI), ca 6 mol/l:
Blanda 1 del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) med 1 del vatten.

UTRUSTNING
Roterande skakapparat (35-40 varv i minuten).

pH-mitare

Anmdrkning: Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas
inte anvindas. Teflon eller kvartsglasir lampligt att anvinda for denna extraktion. Skolj utrust-
ningen vil om den har rengjorts med medel som innehéller borater.

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

Tag en mingd godselmedel som viger mellan 2 och 10 g beroende pd den deklarerade halten
av dmnet i produkten. Foljande tabell skall anvindas for att framstilla en slutlig 16sning som
efter lamplig utspadning ligger inom mitomradet for varje metod. Provet skall vigas in med en
noggrannhet pd 1 mg.

Deklarerad halt avmikronaringsimne i godselmedlet (%) < 0,01 0,01- <5 > 5-10
Provets massa (g) 10 5 2
Amnets massa i provet. 1 0,5-250 100-200
Volymen av extrakt V (ml) 250 500 500
Koncentration av dmnet i extraktet (mg/l) 4 1-500 200-400

Overfor provet till en kolv pd 250 eller 500 ml (se tabell).
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7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

Beredning av 16sningen
Tillsatt ca 200 ml vatten i 250 ml-kolven eller 400 ml vatten i 500 ml-kolven.

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

Fyll till médrket med vatten och blanda val.

Beredning av provlosningen

Filtrera omedelbart till en ren och torr kolv. Tillslut kolven med en propp. Goér bestimningen
direkt efter filtreringen.

Anmdrkning: Om filtratet gradvis blir grumligt, gor en ny extraktion enligt 7.1 och 7.2 och i en
kolv med volym Ve. Filtrera till en mitkolv volym W som torkats och direfter forsetts med
5,00 ml saltsyralosning (4.1). Avbryt filtreringen exakt ndr ytan dr i hojd med market. Blanda
val.

Nar detta forfarande f6ljs ar extraktets volym

V=VexW[(W-5)

Detta virde pa V skall anvindas vid bestimningen av halten av spardimnena.

BESTAMNING

Bestdmningen av varje mikrondringsimne skall goras pd de alikvoter som anges i metoden for
varje enskilt mikronaringsimne.

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 atomabsorptionsspektrometri.

Metod 9.3

BORTTAGNING AV ORGANISKA FORENINGAR FRAN EXTRAKT AV GODSELMEDEL

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att ta bort organiska foreningar frén extrakt av godsel-
medel.

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 vattenlosliga delen dmnen skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

Anmdrkning: Forekomsten av organiska dmnen i smd mingder paverkar normalt inte bestim-
ning med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

PRINCIP

De organiska foreningarna i en alikvot av extraktet oxideras med viteperoxid.

REAGENS

Utspddd saltsyralosning (HCl), ca 0,5 mol/l:
Blanda 1 volymdel saltsyra (d ,, = 1,18 g/ml) med 20 volymdelar vatten.

Viteperoxidlosning (30 % H,0,, p = 1,11 g/ml), fri fran mikroniringsimnen
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5. UTRUSTNING

Elektrisk varmeplatta med instéllbar temperatur.

6. FORFARANDE

Hall 25 ml av den 16sning som har extraherats med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 i en 100 ml-
glasbigare. Om metod 9.2 anvinds, tillsdtt 5 ml utspadd saltsyralosning (4.1). Tillsitt sedan 5 ml
viteperoxidlosning (4.2). Tiack med ett urglas. Lat oxidera i rumstemperatur i ca en timme, lat
sedan gradvis koka upp och 1at koka i en halvtimme. Tillsitt vid behov ytterligare 5 ml vitepe-
roxid till losningen nir den har svalnat. Koka sedan losningen for att ta bort overskott av
viteperoxid. Lt svalna och overfor kvantitativt till en 50 ml-métkolv och fyll upp till market.
Filtrera vid behov.

Denna utspidning skall beaktas vid uttagningen av alikvoter och berdkningen av mikrondrings-
dmnenas procentandel i produkten.

Metod 9.4

BESTAMNING AV MIKRONARINGSAMNEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL
MED HJALP AV ATOMABSORPTIONS SPEKTROMETRI
(allmint forfarande)

1. RACKVIDD

I detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av halten av vissa mikronaringsimnen i
extrakt av godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

2. 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 vattenlosliga delen dmnen skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

Anpassning av forfarandet till respektive mikroniringsimne finns beskriven i den sirskilda
metoden for varje sparimne.

Anmirkning: Forekomsten av organiska dmnen i smd méingder paverkar normalt inte bestim-
ning med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

3. PRINCIP

Efter det att extraktet vid behov har behandlats for att minska eller ta bort stérande kemiska
dmnen, spids det ut s att koncentrationen ligger inom spektrometerns optimala mitomrade pa
en viglingd som ar lamplig for det mikronidringsimne som skall bestimmas.

4. REAGENS

4.1. Utspidd saltsyralosning (HCI), ca 6 mol/l
Blanda 1 del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) med 1 del vatten.

4.2. Utspidd saltsyralosning (HCI), ca 0,5 mol/l
Blanda 1 volymdel saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) med 20 volymdelar vatten.
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4.3.

4.4.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Denna reagens anvinds for bestimning av kobolt, jarn, mangan och zink. Den kan beredas pa
foljande tva sitt:

a) Lantanoxid upplost i saltsyra (4.1). Satt 11,73 g lantanoxid (La,0;) till 150 ml vatten i en
1-liters mitkolv och tillsitt 120 ml 6 mol/l saltsyra (4.1). Lat den 16sas upp och fyll till
mérket med 1 liter vatten och blanda vil. Denna l6snings saltsyrakoncentration ir ca
0,5 mol/l

b) eller med losningar av lantanklorid, lantansulfat eller lantannitrat. Ls upp 26,7 g lantank-
loridheptahydrat (LaCl; 7H,0) eller 31,2 g lantannitrathexahydrat [La(NO); 6H,O] eller
26,2 g lantansulfat- nonahydrat [La,(SO,); 9H,0] i 150 ml vatten. Tillsitt 85 ml 6 mol/l
saltsyra (4.1). Lat saltet 16sas upp och fyll till market med 1 liter vatten. Blanda vil. Denna
16snings saltsyrakoncentration 4r ca 0,5 mol/l.

Kalibreringslosningar

For beredningen av dessa, se varje mikrondringdmnes respektive bestimningsmetod.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer med stralningskéllor som ger karakteristisk strdlning for de mik-
rondringsimnen som skall bestimmas.

Den som anvinder utrustningen skall ha god kdnnedom om den och f6lja tillverkarens instruk-
tioner. Utrustningen skall tilldta att bakgrundskorrigering gors sd att sddan kan anvindas vid
behov, sirskilt for Co och Zn. De gaser som skall anvindas ar luft och acetylen.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Beredning av extraktlosningar av de mikroniringsimnen som skall bestimmas.

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

Beredning av provlosningen

Spéd 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) sa att den slutliga mitlosningen innehéller en koncen-
tration av de dmnen som skall bestimmas som ar lamplig for det matomrade som anvinds (7.2)
och en saltsyrakoncentration pa minst 0,5 mol/l och inte mer 4n 2,5 mol/l. Det kan behévas en
eller flera ytterligare utspadningar.

Hill i en 100 ml-métkolv en alikvot av den slutliga 16sning som har framstillts genom att spada
extraktet. Lat (a) vara volymen i ml. For bestdimning av halten av kobolt, jirn, mangan eller
zink, tillsitt 10 ml av lantansaltlosningen (4.3). Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till market
och blanda. Detta dr den slutliga matlosningen. Lt D vara utspadningsfaktorn.

FORFARANDE

Beredning av blindlsning

Bered en blindl6sning enligt samma forfarande frdn extraktionsmomentet, bortsett fran att pro-
vet inte 4r medtaget.

Beredning av kalibreringslosningar

Frin de arbetskalibreringslosningar som har framstillts med hjilp av varje mikronaringsimnes
respektive metod bereds i 100 ml-mdtkolvar en serie med minst fem kalibreringslosningar med
okande koncentration inom spektrometerns optimala matomrade. Justera vid behov saltsyra-
koncentrationen sd att den kommer sd ndra den utspidda provlosningens koncentration som
mojligt (6.2). Vid bestdimning av kobolt, jirn, mangan och zink, tillsitt 10 ml av samma lan-
tansaltlosning (4.3) som anvindes i 6.2. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till market och
blanda.
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7.3. Bestimning

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

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

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

Avlds ur kurvan koncentrationen av det aktuella mikrondringsimnet i provldsningen x; (6.2)
och i blindlosningen x; (7.1). Koncentrationerna uttrycks i pg per ml.

8. REDOVISNING AV RESULTATEN

Godselmedlet har foljande procentuella halt av mikronaringsimnet (E):

E (%) = [(x,—x) x V x D] [ (M x 10%)
Om metod 9.3 har anvints:

E (%) = [(x,—x) x V x 2D] [ (M x 10%)
dar:

E  dr midngden mikroniringsimne som skall bestimmas, uttryckt som procent av godselmed-
let

X, 4ar provlosningens koncentration (6.2) uttryckt i pug/ml

x, ar blindlosningens koncentration (7.1) uttryckt i pug/ml

V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D dr faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2

M  dr massan av det prov som har tagits med hjdlp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berdkning av utspddningsfaktorn D:

Om (al), (a2), (@3)...... (ai) och (a) ar alikvoterna och (v1), (v2), (v3)...... (vi) och (100) ir de
volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspidningsfaktorn enligt
foljande:

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

Metod 9.5

SPEKTRONOMISK BESTAMNING AV BORHALTEN
I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV AZOMETIN-H

1. RACKVIDD

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

2. 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 vattenlosliga delen bor skall dekla-
reras enligt bilaga I i denna f6rordning.

3. PRINCIP

Boratjoner bildar tillsammans med azometin-H-16sning ett gult komplex. Komplexets koncen-
tration bestims med hjilp av molekylabsorptionsspektrometri vid 410 nm. Storande joner
maskeras med EDTA.
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4.1.
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4.3.

4.3.1.

4.3.2.

6.1.

6.2.

6.3.

7.1.

REAGENS

EDTA-buffertlosning

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

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

— 40 ml attiksyra (CH;COOH d,, = 1,05 g/ml).

Fyll till médrket med vatten och blanda vil. Losningens pH-virde, matt med en glaselektrod, skall
vara 4,8 = 0,1.

Azometin-H-16sning

Overfor foljande till en 200 ml-mitkolv:

— 10 ml buffertlosning (4.1).

— 400 mg azometin-H (C;;H;,NaO,S,);

— 2 g askorbinsyra (C;H;Oy).

Fyll till market och blanda vil. Blanda inte till stora mingder av detta reagens eftersom det bara
ar hallbart nagra dagar.

Borkalibreringslosningar

Borstamldsning (100 pg/ml)

Lés 0,5719 g borsyra (H,BOs) i vatten i en 1 000 ml-métkolv. Fyll till market med vatten och
blanda val. Overfor till en plastkolv och forvara i kylskap.

Borstamlosning (10 pg/mi)

Overfoér 50 ml stamldsning (4.3.1) till en 500 ml-métkolv. Fyll till mérket med vatten och
blanda val.

UTRUSTNING

Spektrometer utrustad for molekylabsorption, instilld pa en vaglingd pd 410 nm och forsedd
med kyvett med 10 mm skikttjocklek.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Beredning av borl6sningen
Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlésningen

Spéd en alikvot av extraktet (6.1) sa att den borkoncentration som anges i 7.2 erhlles. Det kan
kravas tva utspadningar i f6ljd. Lat D vara utspadningsfaktorn.

Beredning av korrektionslosningen

Om provlosningen (6.2) dr firgad, bered en motsvarande korrektionslosning genom att till en
plastkolv féra 6ver 5 ml av provlosningen (6.2), 5 ml EDTA-buffertlosning (4.1) och 5 ml
vatten och blanda vil.

FORFARANDE

Beredning av blindlgsning

Bered en blindlosning enligt samma forfarande fran extraktionsmomentet, bortsett fran att pro-
vet inte dr medtaget.
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7.2. Beredning av kalibreringslosningar

For over 0, 5, 10, 15, 20 och 25 ml av arbetskalibreringslosningen (4.3.3) till en serie 100 ml-
mitkolvar. Fyll till médrket med vatten och blanda vil. Dessa losningar innehaller mellan 0 och

2,5 ug/ml bor.

7.3. Firgutveckling

For over 5 ml av kalibreringslosningarna (7.2), provlosningarna (6.2) och blindlosningen (7.1)
till en serie plastkolvar. Tillsitt 5 ml av EDTA-buffertlosningen (4.1). Tillsitt 5 ml av azomet-
hin-H-16sningen (4.2).

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

7.4. Bestimning

Mit absorbansen hos de 16sningar som har framstillts enligt 7.3 och vid behov korrektions-
losningen (6.3) mot vatten vid en véglingd pad 410 nm. Skolj kyvetterna med vatten fore varje
ny avldsning.

8. REDOVISNING AV RESULTATEN

Rita upp kalibreringskurvan med l6sningarnas koncentration (7.2) pa x-axeln och den absor-
bans (7.4) som spektrometern anger lings y-axeln.

Avlis ur kalibreringskurvan koncentrationen av bor (B) i blindlosningen (7.1), koncentrationen
av bor (B) i provldsningen (6.2) och, om provlsningen ir firgad, den korrigerade koncentra-
tionen av losningen. For att berdkna denna, subtrahera korrektionslosningens absorbans (6.3)
frdn provlosningens absorbans och bestim den korrigerade koncentrationen av provlosningen.
Anteckna provldsningens koncentration (6.2) med eller utan korrigering, X(x,) och blindlésning-
ens koncentration (xy).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av bor:

B% = [(x,-x) x V x D] | (M x 10)

Om metod (9.3) har anvints:

B% = [(x,-x,) x V x 2D] | (M x 10
dar:
B dr mingden bor uttryckt i procent av godselmedlet

X, 4ar provlosningens koncentration (ug/ml) i provlosningen (6.2), med eller utan korrigering
correction;

x, ar blindlosningens (7.1) koncentration (ug/ml)
V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjalp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D arfaktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2

M dr massan av det prov som har tagits med hjdlp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berikning av utspadningsfaktorn D: Om (al), (a2) ar alikvoterna och (v1), (v2) dr de volymer
i ml som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspidningsfaktorn D enligt fol-
jande:

D = (vl[al) x (v2[a2)
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

Metod 9.6

) BESTAMNING AV KOBOLTHALTEN I EXTRAKT AV
GODSELMEDEL MED HJALP AV ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av kobolt 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 vattenlosliga delen kobolt skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Efter lamplig beredning och utspiddning av extrakten bestims kobolthalten med hjilp av ato-
mabsorptionsspektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 mol/L
Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/L
Se metod 9.4 (4.2).

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

Koboltkalibreringslosning

Koboltstamlosning (1 000 pg/ml)

Vidg in 1 g kobolt med en noggrannhet pd 0,1 mg i en 250 ml-glasbagare. Tillsdtt 25 ml 6 mol/
| saltsyra (4.1) och virm pé en virmeplatta tills koboltet dr helt upplost. Lt svalna och 6verfor
kvantitativt till en 1 000 ml-métkolv. Fyll till mirket med vatten och blanda vil.

Koboltstamlgsning (100 pg/ml)

Overfér 10 ml stamldsning (4.4.1) till en 100 ml-mitkolv. Fyll p& 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2)
till market och blanda.

UTRUSTNING

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

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Koboltextraktlgsning
Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlosningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlésningen madste innehélla 10 % (volym) lantansaltlosning (4.3).



29.5.2003 Europeiska unionens officiella tidning C127E[441

Onsdag 10 april 2002

7. FORFARANDE

7.1. Beredning av blindlésning
Se metod 9.4 (7.1). Blindlosningen maste innehalla 10 % (volym) av den lantansaltlésning som
anges i 6.2.

7.2. Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt mitomradde pd 0 5 pg/ml kobolt, overfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml
arbetslosning (4.4.2) till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen
sd att den kommer sd nidra provlosningens koncentration som mojligt. Tillsdtt 10 ml av den
lantansaltlosning som anges i 6.2 till varje kolv. Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mér-
ket och blanda. Dessa 16sningar innehéller 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 pg/ml kobolt.

7.3. Bestimning
Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in viglingden pd
240,7 nm.

8. REDOVISNING AV RESULTATEN

Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av kobolt:

Co% = [x,—x,) xVxD] | (Mx 109
Om metod (9.3) har anvints:
Co% = [x,-x,) xVx2D] | (Mx10%)
dir:
Co 4r mingden kobolt uttryckt i procent av godselmedlet
X, 4r provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml
x, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml
V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjalp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D dr faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2

M  &r massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berdkning av utspiddningsfaktorn D Om (al), (a2), (@3)...... (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1),
(v2), (v3)...... (vi) och (100) 4r de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar
berdknas utspddningsfaktorn D enligt foljande:

D = (vl[al) x (v2[a2) x (v3[a3) x. x. x. x. x (vifai) x (100/a)

Metod 9.7

BESTAMNING AV KOPPARHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL
MED HJALP AV ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

1. RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av koppar i extrakt av gédselmedel.

2. 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 vattenlosliga delen koppar skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.
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4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

PRINCIP

Efter limplig beredning och utspddning av extrakten bestims kopparhalten med hjilp av
atomabsorptionsspektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 mol/L
Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/L
Se metod 9.4 (4.2).

Viteperoxidlosning (30 % H,0,, d,= 1,11 g/ml) fri frin mikroniringsimnen
Kopparkalibreringslosning

Kopparstamlosning (1 000 pg/ml)

Vidg in 1 g koppar med en noggrannhet pd 0,1 mg i en 250 ml-glasbigare. Tillsitt 25 ml 6 mol/
I saltsyra (4.1) och 5 ml véteperoxidlsning (4.3) och virm pd en vdrmeplatta tills kopparen &r
helt upplost. Overfor kvantitativt till en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mérket med vatten och
blanda val.

Koppararbetslosning (100 pg/ml)

Overfér 20 ml stamldsning (4.4.1) till en 200 ml-mitkolv. Fyll p& 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2)
till market och blanda.

UTRUSTNING

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

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Kopparextraktlosning
Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlosningen
Se metod 9.4 (6.2).

FORFARANDE

Beredning av blindlsning
Se metod 9.4 (7.1).

Beredning av kalibreringslosningar
Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt matomrade pd 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
sd att den kommer sd ndra provlosningens koncentration (6.2) som mojligt. Fyll pa 0,5 mol/l
saltsyrelosning (4.2) till mirket och blanda. Dessa losningar innehéller 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respek-
tive 5 pg/ml koppar.

Bestimning

Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in viglingden pd
324,8 nm.
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REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av koppar:

Cu% = [x,-%,) xVxD] [ Mx10%
Om metod (9.3) har anvints:
Cu% = [x,-x) xVx2D] | (Mx10¢)
dar:
Cu 4r mingden koppar uttryckt i procent av godselmedlet
x, dr provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml
x, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml
V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D dr faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2

M  dr massan av det prov som har tagits med hjdlp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berikning av utspidningsfaktorn D 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 féljande:

D = (vl[al) x (v2[a2) x (v3[a3) x. x. x. x. x (vifai) x (100/a)

Metod 9.8

BESTAMNING"AV JARNHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL
MED HJALP AV ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av jirn 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 vattenlosliga delen jirn skall dekla-
reras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Efter lamplig beredning och utspidning av extraktet bestims jirnhalten med hjilp av
atomabsorptionsspektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 mol/L
Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l.
Se metod 9.4 (4.2).

Viteperoxidlsning (30 % H,0,, d, = 1,11 g/ml), frin mikroniringsimnen

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)
Se metod 9.4 (4.3).
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7.2.
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Jirnkalibreringslosningar

Jarnstamlgsning (1 000 pg/ml)

Vdg in 1 g jarntrdd med en noggrannhet pd 0,1 mg i en 500 ml-glasbigare. Tillsitt 200 ml
6 mol/l saltsyra (4.1) och 15 ml viteperoxidlosning (4.3). Varm pa en virmeplatta tills jirnet ar
helt upplost. Lat svalna och overfor kvantitativt till en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med
vatten och blanda vil.

Jarnarbetslosning (100 pg/ml)

Overfor 20 ml stamldsning (4.5.1) till en 200 ml-mitkolv. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelésning (4.2)
till market och blanda.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strél-
ningskilla for jarns karakteristiska stralning (248,3 nm).

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Jirnextraktlosning
Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlésningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlosningen madste innehdlla 10 % (volym) lantansaltlosning.

FORFARANDE

Beredning av blindlésning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlosningen mdste innehdlla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som
anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt matomréde pd 0-10 pg/ml jirn, overfor 0, 2, 4, 6, 8 respektive 10 ml arbets-
losning (4.5.2) till en serie 100 ml-métkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sd att
den kommer sd nira provlosningens koncentration som mojligt. Tillsdtt 10 ml av den lantan-
saltlosning som anges i 6.2. Fyll p& 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mirket och blanda. Dessa
losningar innehéller 0, 2, 4, 6, 8 respektive 10 pg/ml jarn.

Bestimning

Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in viglingden pd
248,3 nm.

REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av jarn:

Fe% = [x,—x,) xVxD] [ (Mx 10%

Om metod 9.3 har anvints:

Fe% = [x,—-X,) xVx2D] | (M x 104
dar:
Fe dr mdngden jirn uttryckt i procent av godselmedlet

X, 4r provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml
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x, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml
V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttrycket i ml
D dr faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2

M &dr massan av det prov som har tagits med hjdlp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berdkning av utspidningsfaktorn D Om (al), (a2), (@3)...... (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1),
(v2), (v3)...... (vi) och (100) 4r de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar
berdknas utspddningsfaktorn D enligt foljande:

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

Metod 9.9

BESTAMNING AV HALTEN AV MANGAN I EXTRAKT AV
ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av mangan i extrakt av godsel-
medel.

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 vattenlosliga delen mangan skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Efter lamplig beredning och utspidning av extrakten bestims manganhalten med hjilp av
atomabsorptionsspektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 mol/L
Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l.
Se metod 9.4 (4.2).

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

Mangankalibreringslésning

Manganstamldsning (1 000 pg/ml)

Vdg in 1 g mangan med en noggrannhet pd 0,1 mg i en 250 ml-glasbagare. Tillsitt 25 ml
6 mol/l saltsyralosning (4.1). Vairm pé en vdrmeplatta tills manganet dr helt upplost. Lat svalna
och overfor kvantitativt till en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till market med vatten och blanda val.

Manganarbetslosning (100 pg/ml)

Spéd ut 20 ml stamlosning (4.4.1) med 0,5 mol/l saltsyralosning (4.2) i en 200 ml-métkolv. Fyll
pa 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mirket och blanda.
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UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strdl-
ningskalla for mangans karakteristiska stralning (279,6 nm).

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Manganextraktlosning
Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlésningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlosningen maste innehdlla 10 % (volym) lantansaltlosning (4.3).

FORFARANDE

Beredning av blindlésning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlosningen maste innehdlla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som
anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt matomrdde pd 0 5 pg/ml mangan, 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
sd att den kommer sd nira provlosningens koncentration som mojligt. Tillsdtt 10 ml av den
lantansaltlosning som anges i 6.2 till varje kolv. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till
market och blanda. Dessa 16sningar innehéller 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 pg/ml mangan.

Bestimning

Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in viglingden pd
279,6 nm.

REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av mangan:

Mn% = [x,-x,) xVxD] | (Mx 10

Om metod 9.3 har anvints:
Mn% = [x,~ %) x Vx2D] | (M x 10%
dar:
Mn dr mingden mangan uttryckt i procent av godselmedlet
X, 4ar provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i ug/ml
x, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml
V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttrycket i ml
D ar faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2

M dr massan av det prov som har tagits med hjdlp 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) dr de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar
beriknas utspadningsfaktorn D enligt féljande:

D = (vlfal) x (v2[a2) x (v3[a3) x. x. x. x, x (vifai) x (100/a)
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Metod 9.10

BESTAMNING AV MOYBDEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV
SPEKTROMETRI AV ETT KOMPLEX MED AMMONIUMTIOCYANAT

1. RACKVIDD
Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av molybden i extrakt av godsel-
medel.

2. 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 vattenlosliga delen molybden skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

3. PRINCIP
Molybden (V) bildar tillsammans med SCN -joner i sur miljé ett komplex [MoO (SCN)].

Komplexet extraheras med n-butylacetat. Storande joner, som t. ex. jirnjoner blir kvar i vatten-
fasen. Den orangegula fargen bestims av molekylabsorptionsspektrometri vid 470 nm.

4. REAGENS

4.1. Utspidd saltsyralosning (HCI), ca 6 mol/l
Se metod 9.4 (4.1).

4.2. Kopparlosning (70 mg/l) i 1,5 mol/l saltsyra

Los 275 mg kopparsulfat (CuSO, 5H,0), som édr uppvigt med en noggrannhet pd 0,1 mg, i
250 ml 6 mol/l saltsyralosning (4.1) i en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till méarket med vatten och
blanda val.

43 Askorbinsyrelésning (50 gfl)

Los 50 g askorbinsyra (CgHgOg) i vatten i en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med vatten och
blanda val. Forvara i kylskép.

4.4. n-butylacetat

4.5. Ammoniumtiocyanatlésning, 0,2 M

Los upp 15,224 ¢ NH,SCN i vatten i en 1 000 ml-métkolv. Fyll pa vatten till mérket. blanda val
och forvara i en mork flaska.

4.6. Tennkloridlésning (50 gfl) i 2 mol/l saltsyra

Denna 16sning maste vara helt klar och beredas direkt fére anvindningen. Tennkloriden maste
vara mycket ren, annars blir 1osningen grumlig.

For att bereda 100 ml 16sning, 16s 5 g (SnCl, 2H,0) i 35 ml 6 mol/l HCl-16sning (4.1). Tillsdtt
10 ml kopparlosning (4.2). Fyll till médrket med vatten och blanda val.

4.7. Molybdenkalibreringslésningar

4.7.1. Molybdenstamlasning (500 pg/ml)

Los 0,920 g ammoniummolybdat [(NH,);Mo,0,, 4H,0], som &r uppvigt med en noggrannhet
pd 0,1 mg, i 6 mol/l saltsyra (4.1) i en 1000 ml-mitkolv. Fyll till médrket med saltsyran och
blanda val.

4.7.2. Intermedidr molybdenlgsning (25 pg/ml)

Overfér 25 ml stamlosning (4.7.1) till en 500 ml-mitkolv. Fyll till mirket med 6 mol/l saltsyra
(4.1) och blanda vil.
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Molybdenarbetslosning (2,5 pg/ml)

Overfor 10 ml intermedidr 16sning (4.7.2) till en 100 ml-mitkolv. Fyll till market med 6 mol/l
saltsyra (4.1) och blanda vil.

UTRUSTNING

Molekylabsorptionsspektrometer forsedd med kyvetter med 20 mm skikttjocklek.
Instrumentet skall vara instillt pi en vaglingd pa 470 nm.

Separationstrattar pa 200 eller 250 ml.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Molybdenextraktlosning
Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlésningen

Spad en alikvot av extraktet (6.1) med 6 mol/l saltsyralosning (4.1) for att fa fram en limplig
molybdenkoncentration. Lat D vara utspddningsfaktorn.

Overfor en alikvot (a) frin extraktlosningen som innehéller 1-12 pg molybden till en separa-
tionstratt (5.2). Fyll upp till 50 ml med 6 mol/l saltsyralosning (4.1).

FORFARANDE

Beredning av blindlsning

Bered en blindlosning enligt samma forfarande fran extraktionsmomentet, bortsett fran att pro-
vet inte 4r medtaget.

Beredning av kalibreringslosningar

Bered en serie med minst sex kalibreringslosningar med okande koncentration som motsvarar
spektrometerns optimala méitomrade.

For omrddet 0-12,5 pg molybden, 6verfor 0, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning (4.7.3) till
separationstrattarna (5.2). Fyll upp till 50 ml med 6 mol/l saltsyralosning (4.1). Trattarna inne-
haller 0, 2,5, 5, 7,5, 10 och 12,5 pg molybden.

Framkallning och separation av komplexet

Tillsdtt i varje separationstratt (6.2, 7.1 och 7.2) i tur och ordning f6ljande 16sningar:
— 10 ml kopparlosning (4.2).

— 20 ml askorbinsyrelosning (4.3).

Blanda vl och vinta i tvd eller tre minuter. Tillsdtt sedan foljande:
— 10 ml n-butylacetat (4.4) med hjilp av en precisionspipett.

— 20 ml tiocyanatlosning (4.5).

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

— 10 ml tennkloridlosning (4.6).

Skaka i en minut. Lt separera. Ta bort hela vattenfasen. Samla upp den organiska fasen i ett
provror; detta gor det mojligt att samla de suspenderade vattendropparna.
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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 kalibreringslosningarna (7.2) uttryckt
i ug péd x-axeln och de absorbanser (7.4) som spektrometern anger lings y-axeln.

Bestdm ur kalibreringskurvan massan av molybden i provlosningen (6.2) och i blindlosningen
(7.1). Dessa massor betecknas (x,) respektive (xy).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av molybden:

Mo % = [x,~xy,) xV[axD] | (M x 104
Om metod (9.3) har anvints:
Mn% = [x,~x,) xV[ax2D] | (M x 10%
dar:
Mo idr mingden molybden uttryckt i procent av godselmedlet
a  dr volymen av alikvoten fran den sista utspadningslosningen (6.2) uttryckt i ml
X

, dr massan av molybden i provlosningen (6.2) uttryckt i pg

X, 4r massan av molybden uttryckt i pg i blindlosningen (7.1) vars volym motsvarar volymen
(a) av alikvoten av provlosningen (6.2)

V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D ir faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2

M &r massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berdkning av utspadningsfaktorn D Om (al), (a2) dr alikvoterna och (v1), (v2) dr de volymer
i ml som motsvarar deras respektive utspidningar beriknas utspddningsfaktorn D enligt

foljande:

D=(vlfal) x (v2[a2)

Metod 9.11

BESTAMNING AV HALTEN AV ZINK I EXTRAKT AV GODSELMEDEL
MED HJALP AV ATOMABORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av zinc 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 vattenlosliga delen zink skall dekla-
reras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Efter lamplig beredning och utspddning av extrakten bestims zinkhalten med hjilp av
atomabsorptionsspektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 mol/l
Se metod 9.4 (4.1).
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4.4.

4.4.1

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Se metod 9.4 (4.2).

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Se metod 9.4 (4.3).
Zinkkalibreringslgsning

Zinkstamldsning (1 000 pg/ml)

Los 1 g zinkpulver eller zinkflisor, som har vdgts med en noggrannhet pa 0,1 mg, i 25 ml
6 mol/l saltsyra (4.1) i en 1 000 ml-glasbdgare. Nar zinket dr helt upplost, fyll till market med
vatten och blanda vil.

Zinkarbetslosning (100 pg/ml)

Los upp 20 ml stamlosning (4.4.1) i en 200 ml-mitkolv med 0,5 mol/l saltsyralosning (4.2).
Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till market och blanda.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med stral-
ningskilla for zinks karakteristiska strilning (213,8 nm). Bakgrundskorrigering mdste kunna
goras.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Zinkextraktlosning

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

Beredning av provlosningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlésningen madste innehélla 10 % (volym) lantansaltlosning (4.3).

FORFARANDE

Beredning av blindlésning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlosningen mdste innehdlla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som
anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar
Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt matomrdde pd 0 5 pg/ml zink, overfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml
arbetslosning (4.4.2) till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen
sé att den kommer sd nidra provlosningens koncentration som mdjligt. Tillsdtt 10 ml av den
lantansaltlosning som anges i 6.2 till varje kolv. Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mér-
ket och blanda. Dessa losningar innehéller 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 pd
213,8 nm.
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8. REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 9.4 (8).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av zink:

Zn%=[x,~x) xVxD] | (Mx 10

Om metod (9.3) har anvints:

Zn%=[x,-x,) x Vx2D] | (Mx 104
dar:

Zn dr mingden zink uttryckt i procent av godselmedlet

X, 4ar provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i ug/ml

x, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml

V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml
D ar faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2

M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram

Berdkning av utspidningsfaktorn D Om (al), (a2), (@3)...... (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1),
(v2), (v3)...... (vi) och (100) 4r de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar
berdknas utspddningsfaktorn D enligt foljande:

D=(vlfal) x (v2[a2) x (v3[a3) x. x. x, x. x (vi/ai) x (100/a)

Metod 10
MIKRONARINGSAMNEN I HALTER PA OVER 10%

Metod 10.1
EXTRAKTION AV DEN TOTALA HALTEN AV MIKRONARINGSAMNEN

1. RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att extrahera den totala halten av mikroniringsimnen
bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Man bor striva efter att utfora sd fa
extraktioner som mojligt och om méjligt anvinda samma extrakt for att bestimma den totala
halten av vart och ett av mikroniringsimnena.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Detta forfarande giller EG-godselmedel som fortecknas i bilaga I E till denna férordning och
som innehdller ett eller flera av mikrondringsimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan,
molybden och zink. Forfarandet r tillimpbart pd de mikroniringsimnen som har en deklare-
rad halt av mer 4n 10 %.

3. PRINCIP
Upplosning i kokande utspadd saltsyra.

Anmdrkning: Extraktionen dr empirisk och inte nodvandigtvis kvantitativ beroende pé produk-
ten eller godselmedlets andra bestandsdelar. Sirskilt for vissa manganoxider kan den extrahe-
rade mingden vara betydligt mindre 4n den totala mdngd mangan som produkten innehaller.
Godselmedelstillverkaren ansvarar for att den deklarerade halten verkligen motsvarar den
mingd som extraheras under de férhallanden som metoden anger.
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5.2.

7.1.

7.2.

REAGENS

Utspddd saltsyralésning (HCl), ca 6 mol/l:
Blanda 1 del saltsyra (d, - 1,18 g/ml) med 1 del vatten.

Koncentrerad ammoniaklosning (NH,OH, p = 0,9 g/ml)

UTRUSTNING
Elektrisk virmeplatta med instillbar temperatur

pH-mitare

Anmdrkning: Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas
inte anvdndas. Eftersom det ingdr kokning i metoden 4r teflon eller kvartsglas limpligt att
anvinda. Skolj utrustningen vil om den har rengjorts med medel som innehaller borater.

PROVBEREDNING
Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

Tag en mingd godselmedel som viger 1 eller 2 g beroende pa den deklarerade halten av dmnet
i produkten. Foljande tabell skall anvindas for att framstilla en slutlig 16sning som efter limplig
utspadning ligger inom matomradet f6r varje metod. Provet skall vdgas in med en noggrannhet
pa 1 mg.

Deklarerad halt avmikronaringsimne i godselmedlet (%) >10 < 25 > 25
Provets massa (g) 2 1

Amnets massa i provet. > 200 <500 > 250
Volymen av extrakt V (ml) 500 500
Koncentration av dmnet i extraktet (mg/l) > 400 < 1 000 > 500

Overfor provet till en 250 ml-glasbigare.

Beredning av 16sningen

Fukta provet med lite vatten om det behovs. Tillsitt forsiktigt och i smd mangder 10 ml
utspadd saltsyralosning (4.1) per gram godselmedel. Tillsdtt ca 50 ml vatten. Tack glasbigaren
med ett urglas och blanda. Lat blandningen koka upp pd kokplattan och lat den koka i 30
minuter. Lt svalna, rér om di och di. Overfér kvantitativt till en 500 ml-mitkolv. Fyll tll
mirket med vatten och blanda vil. Filtrera genom ett torrt filter ner i en torr behdllare. Kasta
den forsta mangden. Extraktet skall vara helt klart.

Bestimningen bor goras omedelbart pé alikvoter av det klara filtratet. I annat fall bor karlet
tappas till.

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

BESTAMNING

Bestimningen av varje mikrondringsimne skall goras pa de alikvoter som anges i metoden for
varje enskilt mikrondringsdmne.

Metoderna 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 och 10.10 kan inte anvindas for att bestimma dmnen som
forekommer i kelaterad eller komplex form. I sddana fall médste metod 10.3 tillimpas fore
bestdmningen.
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Normalt dr detta inte nodvindigt vid bestimning med hjilp av atomabsorptionsspektrometri
(metoderna 10.8 och 10.11).

Metod 10.2
EXTRAKTION AV VATTENLOSLIGA MIKRONARINGSAMNEN

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att extrahera vattenlosliga former av mikronarings-
damnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Man bor striva efter att utfora
sd fa extraktioner som mojligt och om mojligt anvinda samma extrakt for att bestimma halten
av vart och ett av mikronaringsimnena.

TILLAMPNINGSOMRADE

Detta forfarande giller EG-godselmedel som fortecknas i bilaga I E till denna férordning och
som innehdller ett eller flera av mikrondringsimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan,
molybden och zink. Forfarandet ir tillimpbart pd de mikroniringsimnen som har en deklare-
rad halt av mer dn 10 %.

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

Anmdrkning: Extraktionen dr empirisk och inte nodvandigtvis kvantitativ.

REAGENS

Utspidd saltsyralésning (HCI), ca 6 mol/l:
Blanda 1 del saltsyra (d,,= 1,18 g/ml) med 1 del vatten.

UTRUSTNING

Roterande skakapparat (35-40 varv i minuten).

Anmadrkning: Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas
inte anvindas. Teflon eller kvartsglasir lampligt att anvinda for denna extraktion. Skélj utrust-
ningen vdl om den har rengjorts med medel som innehéller borater.

BEREDNING AV PROVET
Se metod 1.

FORFARANDE

Prov

Tag en mingd godselmedel som viger 1 eller 2 g beroende pa den deklarerade halten av dmnet
i produkten. Foljande tabell skall anvindas for att framstélla en slutlig 16sning som efter limplig
utspadning ligger inom matomradet f6r varje metod. Provet skall vigas in med en noggrannhet
pd 1 mg.

Deklarerad halt avmikrondringsimne i godselmedlet (%) >10 < 25 > 25
Provets massa (g) 2 1

Amnets massa i provet. > 200 < 500 > 250
Volymen av extrakt V (ml) 500 500
Koncentration av dmnet i extraktet (mg/l) > 400 <1 000 > 500

Overfér provet till en kolv pd 500 ml.
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Beredning av 16sningen
Tillsétt ca 400 ml vatten.

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

Fyll till mirket med vatten och blanda vil.

Beredning av provlésningen

Filtrera omedelbart till en ren och torr kolv. Tillslut kolven med en propp. Gor bestimningen
direkt efter filtreringen.

Anmdrkning:

Om filtratet gradvis blir grumligt, gor en ny extraktion enligt 7.1 och 7.2 och i en kolv med
volym Ve. Filtrera till en mitkolv volym W som torkats och darefter forsetts med 5 ml saltsy-
ralosning (4.1). Avbryt filtreringen exakt nir ytan ar i hojd med mairket. Blanda vil.

Nar detta forfarande foljs dr extraktets volym

V=VexW [ (W-5)

Detta virde pa V skall anvindas vid bestimningen av halten av sparimnena.

BESTAMNING

Bestimningen av varje mikrondringsimne skall goras pd de alikvoter som anges i metoden for
varje enskilt mikronaringsimne.

Metoderna 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 och 10.10 kan inte anvindas for att bestimma dmnen som
forekommer i kelaterad eller komplex form. I sddana fall maste metod 10.3 tillimpas fore
bestimningen.

Normalt dr detta inte nodvandigt vid bestimning med hjilp av atomabsorptionsspektrometri
(metoderna 10.8 och 10.11).

Metod 10.3

BORTTAGANDE AV ORGANISKA FORENINGAR FRAN EXTRAKT AV GODSELMEDEL

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att ta bort organiska foreningar frén extrakt av godsel-
medel.

TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenldsliga delen dmnen skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

Anmirkning: Forekomsten av organiska dmnen i smd méingder paverkar normalt inte bestim-
ning med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

PRINCIP

De organiska foreningarna i en alikvot av extraktet oxideras med viteperoxid.

REAGENS

Utspidd saltsyralosning (HCl), ca 0,5 mol/l:
Blanda 1 del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) med 20 delar vatten.

Viteperoxidlosning (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml), frin mikroniringsimnen
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5. UTRUSTNING

Elektrisk viarmeplatta med instéllbar temperatur.

6. FORFARANDE

Hall 25 ml av den losning som har extraherats med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 i en 100 ml-
glasbigare. Om metod 10.2 anvinds, tillsdtt 5 ml utspadd saltsyralosning (4.1). Tillsdtt sedan
5 ml viteperoxidlosning (4.2). Tack med ett urglas. Lat oxidera i rumstemperatur i ca en timme,
lat sedan gradvis koka upp och lat koka i en halvtimme. Tillsitt vid behov ytterligare 5 ml
vateperoxid till l6sningen nir den har svalnat. Koka sedan losningen for att ta bort dverskott
av viteperoxid. Lt svalna och 6verfor kvantitativt till en 50 ml-métkolv och fyll upp till mir-
ket. Filtrera vid behov.

Denna utspadning skall beaktas vid uttagningen av alikvoter och berdkningen av mikronirings-
dmnenas procentandel i produkten.

Metod 10.4

BESTAMNING AV MIKRONARINGSAMENE [ EXTRAKT AV GODSELMEDEL
GENOM ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI
(allmint forfarande)

1. RACKVIDD

[ detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av halten av jirn och zink i extrakt av
godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen jarn eller zink
skall deklareras enligt bilaga I E i denna férordning.

Anpassning av forfarandet till respektive mikrondringsimne finns beskriven i den sirskilda
metoden for varje sprimne.

Anmdrkning: Forekomsten av organiska dmnen i smd mingder paverkar normalt inte bestim-
ning med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

3. PRINCIP

Efter det att extraktet vid behov har behandlats for att minska eller ta bort stérande kemiska
amnen, spads det ut sa att koncentrationen ligger inom spektrometerns optimala mitomrade pa
en véglingd som ar lamplig for det mikroniringsimne som skall bestimmas.

4. REAGENS

4.1. Utspddd saltsyralosning (HC), ca 6 mol/l
Blanda 1 del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) med 1 del vatten.

4.2. Utspidd saltsyralosning (HCI), ca 0,5 mol/l
Blanda 1 volymdel saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) med 20 volymdelar vatten.

4.3 Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Denna reagens anvinds for bestimning av jirn och zink. Den kan beredas pa foljande tva sitt:

a) med lantanoxid upplost i saltsyra (4.1). Satt 11,73 ¢ lantanoxid (La,0;) till 150 ml vatten i
en 1-liters matkolv och tillsatt 120 ml 6 mol/l saltsyra (4.1). Lt den losas upp och fyll till
mérket med 1 liter vatten och blanda vil. Denna losnings saltsyrakoncentration ir ca
0,5 mol/l. eller
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4.4.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

b) med l6sningar av lantanklorid, lantansulfat eller lantannitrat. Los upp 26,7 g lantanklorid-
heptahydrat (LaCl; 7H,0) eller 31,2 g lantannitrathexahydrat [La(NO,); 6H,0] eller 26,2 g
lantansulfat- nonahydrat [La,(SO,); 9H,0] i 150 ml vatten. Tillsatt 85 ml 6 moll saltsyra
(4.1). Lat saltet 16sas upp och fyll till market med 1 liter vatten. Blanda vil. Denna 16snings
saltsyrakoncentration ar ca 0,5 mol/l.

Kalibreringslosningar

For beredningen av dessa, se varje mikronaringdmnes respektive bestimningsmetod.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer med stralningskallor som ger karakteristisk strilning for de mik-
rondringsimnen som skall bestimmas.

Den som anvinder utrustningen skall ha god kdnnedom om den och f6lja tillverkarens instruk-
tioner. Utrustningen skall tillita att bakgrundskorrigering gors si att sddan kan anvindas vid
behov (t. ex. f6r Zn). De gaser som skall anvindas ar luft och acetylen.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Beredning av extraktlosningar av de imnen som skall bestimmas

Se metod 10.1 ochfeller 10.2 och vid behov 10.3.

Beredning av provlosningen

Spad en alikvot av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 10.1, 10.2 eller 10.3
med vatten och/eller saltsyra (4.1) eller (4.2) sd att den slutliga mitlosningen innehéller en
koncentration av de dmnen som skall bestimmas som ir limplig for det mitomrdde som
anvinds (7.2) och en saltsyrakoncentration pd minst 0,5 mol/l och inte mer dn 2,5 mol/l. Det
kan behovas en eller flera ytterligare utspadningar.

Den slutliga 16sningen framstills genom att en alikvot av det utspadda extraktet placeras i en
100-ml-mitkolv. Lat volymen av denna alikvot vara (a) ml. Tillsitt 10 ml av lantansaltlosningen
(4.3). Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mirket och blanda. Lit D vara utspadnings-
faktorn.

FORFARANDE

Beredning av blindlsning

Bered en blindl6sning enligt samma forfarande frdn extraktionsmomentet, bortsett fran att pro-
vet inte dr medtaget.

Beredning av kalibreringslosningar

Fran de arbetskalibreringslosningar som har framstillts med hjdlp av varje mikroniringsimnes
respektive metod bereds i 100 ml-mitkolvar en serie med minst fem kalibreringslosningar med
okande koncentration inom spektrometerns optimala matomrade. Justera vid behov saltsyra-
koncentrationen s att den kommer sd nira den utspadda provlosningens koncentration som
mojligt (6.2). Vid bestimning av jarn och zink, tillsitt 10 ml av samma lantansaltlosning (4.3)
som anvindes i 6.2. Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mirket och blanda.

Bestimning

Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vaglingden enligt metoden for det
aktuella mikronidringsimnet.

Spruta in kalibreringslosningarna (7.2), provlosningen (6.2) och blindlésningen (7.1) i tur och
ordning tre ganger. Anteckna varje resultat och spola instrumentet med destillerat vatten mellan
varje insprutning.
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Rita kalibreringskurvan med de genomsnittliga absorbanserna for var och en av kalibrerings-
l6sningarna (7.2) lings y-axeln och motsvarande spdrimneskoncentrationer i pg/ml lings x-
axeln.

Avlds ur kurvan koncentrationen av det aktuella mikrondringsimnet i provlosningen x, (6.2)
och i blindlésningen x, (7.1). Koncentrationerna uttrycks i pg per ml.

8. REDOVISNING AV RESULTATEN

Godselmedlet har foljande procentuella halt av mikronaringsimnet (E):

E (%) =[(x,~x,)xVxD] | (Mx10%)

Om metod 10.3 har anvints:

E (%) = [(x,=x,) x Vx2D] [ (Mx 10¢)

dar:

E  4r mdngden mikroniringsimne som skall bestimmas, uttryckt som procent av godselmed-
let

X, 4r provlosningens koncentration (6.2) uttryckt i ug/ml

x, 4r blindlosningens koncentration (7.1) uttryckt i pg/ml

V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjdlp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt
iml

D dr faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2

M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram

Berdkning av utspadningsfaktorn D:

Om (al), (@2), (a3)...... (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3)...... (vi) och (100) dr de
volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn enligt
foljande:

D=(vlfal) x (v2[a2) x (v3[a3) x. x. x, x (vifai) x (100/a)

Metod 10.5

SPEKTROMETRISKT BESTAMNING AV BORHALTEN I EXTRAKT MED HJALP
AV ACIDIMETRISK TITRERING

1. RACKVIDD

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

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen bor skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

3. PRINCIP

Boratjoner bildar tillsammans med mannitol ett mannitolborat-komplex genom féljande reak-
tion:

C,Hy(OH), + H;BO, C,H,;0,B + H,0
Komplexet titreras med natriumhydroxidlosning till ett pH pé 6,3.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.1.
5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

REAGENS

Metylréttindikator.

Los 0,1 g metylrétt (C;5H;sN;0,) i 50 ml etanol (95 %) i en 100 ml-métkolv. Fyll med vatten till
100 ml. Blanda vil.

Utspddd saltsyralésning, ca 0,5 mol/l.
Blanda 1 del saltsyra (d,, = 1,18 g/ml) med 20 delar vatten.

Natriumhydroxidlésning, ca 0,5 mol/l.

Miste vara koldioxidfri. Los 20 g natriumhydroxid (NaOH) i pastillform i en 1 liters mitkolv
som innehéller ca 800 ml kokt vatten. Nar losningen har svalnat, fyll till 1 000 ml-market med
kokt vatten och blanda val.

Standardlésing av natriumhydroxid, ca 0,025 mol/l.

Maste vara koldioxidfri. Spdd den 0,5 mol/l natriumhydroxidlosningen (4.3) 20 gdnger med
kokt vatten och blanda vil. Losningens virde uttryckt i bor (B) skall bestimmas (se punkt 9).

Borkalibreringslosning (100 pg/ml)

Los 0,5719 g borsyra (H;BO;) métt med en noggrannhet pa 0,1 mg, i vatten i en 1000 ml-
mitkolv. Fyll till market med vatten och blanda vil. Overfor till en plastkolv och forvara i
kylskap.

D-mannitol (C,H,,04), pulver.

Natriumklorid (NaCl).

UTRUSTNING
pH-mitare med glaselektrod
Magnetomrorare

400 ml-bigare med teflonstav

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Beredning av borlosningen

Se metod 10.1, 10.2 och vid behov 10.3.

FORFARANDE

Provning

Placera i en 400 ml-bagare (5.3) en alikvot (a) av extraktet (6.1) innehallande 2 till 4 mg B.
Tillsatt 150 ml vatten.

Tillsdtt flera droppar av metylrottindikatorlosningen (4.1).

Vid extraktion enligt metod 10.2, tillsitt 0,5 mol/l saltsyra (4.2) tills dess att indikatorlosningen
dndrar farg, och tillsitt sedan ytterligare 0,5 mol/l saltsyra (4.2).

Tillsitt 3 g natriumklorid (4.7) och koka upp for att avligsna koldioxid. Lit svalna. Placera
bdgaren pd magnetomroraren (5.2) och sink ned de kalibrerade elektroderna fér pH-matning
(5.1).
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Justera 16sningens pH-virde till exakt 6,3, forst med 0,5 mol/l natriumhydroxidlosning (4.3)
och sedan med 0,025 mol/l 16sning (4.4).

Tillsdtt 20 g D-mannitol (4.6), 1os fullstindigt och blanda vil. Titrera med 0,025 mol/l natrium-
hydroxidlosning (4.4) till pH 6,3 (stabilt i minst 1 minut). Lat x, vara den nddvindiga volymen.

8. BLINDLOSNING

Bered en blindlosning enligt samma forfarande fran och med 16sningsberedningen, bortsett fran
att godselmedlet inte 4r medtaget. Lt x, vara den nodvindiga volymen.

9. HALT AV BOR (B) I NATRIUMHYDROXIDLOSNINGEN (4.4)

Overfor med pipett 20 ml (2,0 mg B) av kalibreringslésningen (4.5) till en 400 ml-bagare och
tillsdtt flera droppar metylréttindikatorlosning (4.1). Tillsdtt 3 g natriumklorid (4.7) och salt-
syralosning (4.2) tills dess att indikatorlosningen dndrar farg (4.1).

Fyll med vatten till ca 150 ml och koka forsiktigt upp for att avldgsna koldioxid. Lit svalna.
Placera bigaren pd magnetomroraren (5.2) och sink ned de kalibrerade elektroderna for pH-
mitning (5.1). Justera losningens pH-virde till exakt 6,3, forst med 0,5 mol/l natriumhydrox-
idlosning (4.3) och sedan med 0,025 mol/l 16sning (4.4).

Tillsdtt 20 g D-mannitol (4.6), 16s fullstindigt och blanda vil. Titrera med 0,025 mol/l natrium-
hydroxidlosning (4.4) till pH 6,3 (stabilt i minst 1 minut). Lt V, vara den nodvindiga volymen.

Bered en blindlosning pd samma sdtt, men ersitt 20 ml vatten med kalibreringslosning. Lt V,
vara den nddvindiga volymen.

Borhalten (F) i mg/ml standardlosning av natriumhydroxid (4.4) ar foljande:

F (i mg/ml) =2 [ (V, -V,

1 ml natriumhydroxidlésning med en molaritet pa exakt 0,025 mol/l motsvarar 0,27025 mg B.

10. REDOVISNING AV RESULTATEN

Godselmedlet har foljande procentuella halt av bor:

(X, = Xg) xFxV

B )= “oxaxM

dar:
B dr mingden bor uttryckt i procent av godselmedlet

x, dr volymen 0,025 mol/l natriumhydroxidlosning (4.4) uttryckt i ml som behévs for prov-
16sningen

Xo 4r volymen 0,025 mol/l natriumhydroxidlosning (4.4) uttryckt i ml som behovs for blind-
losningen

F  dr halten bor (B) i 0,025 mol/l natriumhydroxidlosningen (4.4) uttryckt i mg/ml
V  dr volymen av den extraktlosning som har framstillts med hjilp av metod 10.2 eller 10.2
a  dr volymen av den alikvot (7.1) som tagits frdn extraktlosingen (6.1) uttryckt i ml

M &dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram
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4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

Metod 10.6

BESTAMNING AV KOBOLTHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL
MED HJALP AV GRAVIMETRISK METOD MED 1-NITROSO-2-NAFTOL

RACKVIDD

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av kobolt i extrakt av godselmedel.

TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen kobolt skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Kobolt (ITl) ger med 1-nitroso-2-naftol en rod fallning Co (C,,H,ONO);, 2H,0. Efter det att den
kobolt som finns i extraktet har bringats i kobolt (Il)-stadiet falls kobolten ut i ett 4ttiksyrame-
dium genom en 16sning av 1-nitroso-2-naftol. Efter filtrering tvittas fillningen, torkas tills vik-
ten dr konstant och vigs sedan som Co (C;,H,ONO)s, 2H,0.

REAGENS
Viteperoxidlsning (H,0, dy, = 1,11 g/ml) 30%

Natriumhydroxidlésning, ca 2 mol/l.

Los upp 8 g natriumhydroxid i pelletform i 100 ml vatten.

Utspidd saltsyralgsning, ca 6 mol/l.
Blanda 1 volymdel saltsyra (d,= 1,18 g/ml) med 1 volymdel vatten.

Attiksyra (99,7 % CH,CO,) (dy = 1,05 g/ml)

Attiksyraldsning (1: 2), ca 6 mol/l
Blanda 1 del attiksyra (4.4) med 2 delar vatten.

Losning av 1-nitroso-2-naftol i ittiksyra:Los 4 g 1-nitroso-2-naftol i 100 ml &ttiksyra
(4.4). Tillsitt 100 ml ljummet vatten. Blanda vil. Filtrera genast. Den framstillda 16s-
ningen miste anvindas omedelbart

UTRUSTNING
Filterdegel P 16/ISO 4793, porositet 4, kapacitet 30 eller 50 ml.

Torkugn vid 130 2 °C

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Beredning av koboltlosningen
Se metod 10.1 eller 10.2.

Beredning av den 16sning som skall analyseras

Placera en alikvot av extraktet innehéllande hogst 20 mg Co i en 400 ml-bigare. Om extraktet
framstills i enlighet med metod 10.2, tillsitt 5 droppar saltsyra (4.3). Tillsatt ca 10 ml vite-
peroxidlosning (4.1). Lit oxidationsmedlet verka i kallt tillstdnd i 15 minuter, och fyll sedan
med vatten till ca 100 ml. Tack bagaren med ett urglas. Koka upp losningen och 1at den koka
i 10 minuter. Lit svalna. Gor losningen basisk med natriumhydroxidlosning (4.2) som tillsitts
droppvis tills svart kobolthydroxid bérjar fillas ut.
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7. FORFARANDE

Tillsdtt 10 ml dttiksyra (4.4) och fyll med vatten till ca 200 ml. Hetta upp till kokpunkten.
Tillsdtt droppvis med hjilp av byrett 20 ml av 1-nitroso-2-naftol-lésningen (4.6) under stindig
omrorning. Avsluta med kraftig omrorning for att fa fillningen att koagulera.

Filtrera genom en filterdegel (5.1) som vagst i forvag, utan att degeln tdpps igen. For att undvika
detta, se till att det dr vitska kvar ovanfor fillningen under hela filtreringen.

Skolj bagaren med utspadd ittiksyra (4.5) for att avldgsna all fallning, skolj fallningen pé filtret
med utspadd attiksyra (4.5) och sedan tre gdnger med hett vatten.

Torka i torkugn (5.2) vid 130 °C £ 2 °C tills vikten 4r konstant.

8. REDOVISNING AV RESULTATEN
1 mg Co (C;(H,ONO);, 2H,0 fillning motsvarar 0,096381 mg Co.
Godselmedlet har foljande procentuella halt av kobolt (Co):

VxD
axM

Co (%)=Xx0,0096381 x
dar:
X dr massan av fillningen uttryckt i mg

V  dr volymen av den extraktlosning som har framstillts med hjilp av metod 10.1 eller 10.2
uttryckt i ml

a  dr volymen av den alikvot som tagits fran den sista utspddningen uttryckt i ml
D ir utspiadningsfaktorn f6r denna alikvot

dr massan av provet uttryckt i gram

Metod 10.7

BESTAMNING AV KOPPARHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL
MED HJALP AV TITRERANALYS

1. RACKVIDD
I detta dokument beskrivs forfarandet for att bestimma halten av koppar i extrakt av godsel-
medel.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenldsliga delen koppar skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

3. PRINCIP

Kopparjoner reduceras i ett surt medium med kaliumjodid:

2Cu* + 4 > 2Cul +

Det jod som ddrigenom frigors titreras med en standardlosning av tiosulfat med stirkelse som
indikator enligt foljande:

I, + 2Na,S,0, > 2Nal + Na,S,0,

4. REAGENS
4.1. Salpetersyra (HNO;, d,, = 1,40 g/ml).

4.2. Urea [(NH,), C = 0]
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4.7.

4.8.

6.1.

6.2.

Ammoniumvitedifluorid (NH,HF,), 16sning 10 %massa/volym

Forvara losningen i ett plastkarl.

Ammoniumhydroxidlosning (1+1)

Blanda 1 volymdel ammoniak (NH,OH, d,,: 0,9 g/ml) med 1 volymdel vatten.

Standardlosning av natriumtiosulfat

Los 7,812 g natriumtiosulfatpentahydrat (Na,S,0; 5H,0) i vatten i en 1-liters matkolv. Denna
losning maste beredas pd si sitt att 1 ml = 2 mg Cu. For stabilisering, tillsitt flera droppar
kloroform. Losningen méste forvaras i en glasbehdllare och skyddas fran direkt ljus.

Kaliumjodid (KI).

Kaliumtiocyanat (KSCN) 16sning (25 %massa/volym)

Forvara losningen i en plastflaska.

Stirkelselosning (ca 05 %)

Placera 2,5 g stirkelse i en 600 ml-bdgare. Tillsitt ca 500 ml vatten. Koka under omrorning.
Kyl till rumstemperatur. Losningen har kort héllbarhet. Héllbarheten kan forldngas genom till-
sats av ca 10 mg kvicksilverjodid.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN
Beredning av kopparlésningen.

Se metod 10.1 och 10.2.

FORFARANDE

Beredning av titreringslosningen

Placera en alikvot av losningen innehallande minst 20 till 40 mg Cu i en 500 ml-Erlenmeyer-
kolv.

Avligsna overflodigt syre genom en kort kokning. Fyll med vatten till ca 100 ml. Tillsdtt 5 ml
salpetersyra (4.1), koka upp och 1at koka i ca en halv minut.

Tag bort Erlenmeyerkolven fran virmeplatten, tillsatt ca 3 g urea (4.2) och fortsitt kokningen i
ca en halv minut.

Tag bort fran virmeplattan och tillsitt 200 ml kallt vatten. Vid behov, kyl innehéllet i Erlen-
meyerkolven till rumstemperatur.

Tillsitt ammoniumhydroxidlosning (4.4) litet i taget tills losningen blir bla.Tillsitt ytterligare
1 ml

Tillsatt 50 ml ammoniumvitedifluoridlosning (4.3) och blanda.

Tillsdtt 10 g kaliumjodid (4.6) och 106s.

Titrering av 16sningen

Placera Erlenmeyerkolven pd en magnetomrorare. Sink ned staven i Erlenmeyerkolven och still
in omroraren pa onskad hastighet.

Tillsdtt med hjilp av en byrett standardlsning av natriumtiosulfat (4.4) tills den bruna firgen
hos det jod som frigors fran losningen minskar.

Tillsdtt 10 ml stirkelselosning (4.8).
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Fortsitt titreringen med natriumtiosulfatlosning (4.5) tills den violetta fargen nistan har for-
svunnit.

Tillsdtt 20 ml kaliumtiocyanatlosning (4.7) och fortsitt titreringen tills den blavioletta firgen
har forsvunnit helt.

Notera mangden anvind tiosulfatlosning.

REDOVISNING AV RESULTATEN
1 ml standardlosning av natriumtiosulfat (4.5) motsvarar 2 mg Cu.

Godselmedlet har foljande procentuella halt av koppar:

\

Cu (%) =X TTIVEE

dar:
X ar volymen av den natriumtiosulfatlosning som anvénts uttryckt i ml

V  dr volymen av den extraktlosning som har framstillts med hjilp av metod 10.1 eller 10.2
uttryckt i ml

a dr volymen av alikvoten i ml

M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram

Metod 10.8

BESTAMNINGNAV JARNHALTEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL
MED HJALP AV ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

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

TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen jirn skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Efter lamplig beredning och utspddning av extraktet bestims jdrnhalten med hjilp av ato-
mabsorptionsspektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 mol/l.
Se metod 10.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l.
Se metod 10.4 (4.2).

Viteperoxidlosning (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml), frin mikroniringsimnen

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)
Se metod 10.4 (4.3).
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4.5.

4.5.1.

4.5.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Jirnkalibreringslosning

Jarnstamlgsning (1 000 pg/ml)

Vidg in 1 g ren jarntrdd med en noggrannhet pa 0,1 mg i en 500 ml-glasbdgare. Tillsitt 200 ml
6 mol/l saltsyra (4.1) och 15 ml viteperoxidlosning (4.3). Varm pa en virmeplatta tills jirnet ar
helt upplost. Lat svalna och overfor kvantitativt till en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med
vatten och blanda vil.

Jarnarbetslosning (100 pg/ml)

Overfor 20 ml stamldsning (4.5.1) till en 200 ml-mitkolv. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyreldsning (4.2)
till market och blanda.

UTRUSTNING

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 10.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strél-
ningskilla for jarns karakteristiska stralning (248,3 nm).

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Jirnextraktlosning
Se metod 10.1 och/eller 10.2 och vid behov 10.3.

Beredning av provlésningen

Se metod 10.4 (6.2). Provlosningen maste innehélla 10 % (volym) lantansaltlosning.

FORFARANDE

Beredning av blindlésning

Se metod 10.4 (7.1). Blindlosningen mdste innehdlla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som
anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 10.4 (7.2).

For ett optimalt matomréde pd 0-10 pg/ml jarn, overfor 0, 2, 4, 6, 8 respektive 10 ml arbets-
losning (4.5.2) till en serie 100 ml-métkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sd att
den kommer sd nira provlosningens koncentration som mojligt. Tillsdtt 10 ml av den lantan-
saltlosning som anges i 6.2. Fyll p& 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mirket och blanda. Dessa
losningar innehaller 0, 2, 4, 6, 8 respektive 10 pg/ml jarn.

Bestimning

Se metod 10.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vaglangden pd
248,3 nm.

REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 10.4 (8).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av jarn:

Fe (%) = [(x,~%,)xVxD] | (Mx10%)

Om metod 10.3 har anvints:

Fe (%) = [(x,=x) xVx2D] | (Mx10%)
dir:
Fe dr mingden jirn uttryckt i procent av godselmedlet

X, 4r provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml
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x, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml

V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjélp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt
iml

D ar faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2

M &r massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram

Berdkning av utspddningsfaktorn D: Om (a)), (a), (as)...... (ai) och (a) ar alikvoterna och (v)),
(vy), (v3)...... (vi) och (100) dr de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar
berdknas utspddningsfaktorn D enligt foljande:

D = (vyfar) x (vafas) * (vifas) * ... x (vifai) x (100]a)

Metod 10.9

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

RACKVIDD

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av mangan i extrakt av godselme-

del.

TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen mangan skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Om extraktet innehaller kloridjoner avldgsnas dessa genom att extraktet kokas tillsammans med
svavelsyra. Manganet oxideras med natriumvismutat i ett salpetersyramedium. Det permanganat
som bildas reduceras med ett Gverskott av jarnsulfat. Detta overskott titreras med en kaliumper-
manganatlosning.

REAGENS
Koncentrerad svavelsyra (H,SO,, d,, = 1,84 g/ml).

Svavelsyra, ca 9 mol/l

Blanda forsiktigt 1 del koncentrerad svavelsyra (4.1) med 1 del vatten.

Salpetersyra, 6 mol/l
Blanda 3 volymdelar salpetersyra (HNOs, dy, = 1,40 g/ml) med 4 volymdelar vatten.

Salpetersyra, 0,3 mol/l
Blanda 1 volymdel 6 mol/l salptersyra med 19 volymdelar vatten.

Natriumvismutat (NaBiO;) (85 %)
Kiselgur
Ortofosforsyra, 15 mol/l (H;PO,, p = 1,71 g/ml)

Jarnsulfatlosning, 0,15 mol/l.
Los upp 41,6 g jarnsulfatheptahydrat (FeSO,, 7H,0) i en mitkolv pd 1 liter.

Tillsatt 25 ml koncentrerad svavelsyra (4.1) och 25 ml fosforsyra (4.7). Fyll till 1,000 ml-mér-
ket. Blanda.
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4.9. Kaliumpermanganatlésning, 0,020 mol/l
Vig in 3,160 g kaliumpermanganat (KMnO,) med en noggrannhet pa 0,1 mg. Los upp i vatten
och fyll till 1 000 ml-mérket.
4.10. Stilld silvernitratlosning, 0,1 mol/l
Los upp 1,7 g silvernitrat (AgNO;) i vatten och fyll till 100 ml-market.

5. UTRUSTNING

5.1. Filterdegel P 16/ISO 4793, porositet 4, kapacitet 50 ml, monterad pd en filtrerkolv pd
500 ml

5.2. Magnetomrorare

6. BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

6.1. Manganextraktlosning

Se metod 10.1 och 10.2. Om man &r osdker pa forekomsten av kloridjoner utfors ett prov pd
losningen med en droppe av silvernitratlosningen (4.10).

6.2. Om det inte forekommer ndgra kloridjoner placeras en alikvot av extraktet innehéllande
10-20 mg mangan i en avling 400 ml-bigare. Justera volymen till ca 25 ml, antingen
genom evaporation eller tillsats av vatten. Tillsdtt 2 ml koncentrerad svavelsyra (4.1).

6.3. Om det férekommer kloridjoner dr det nédvindigt att avligsna dem pa foljande sitt:

Placera en alikvot av extraktet innehallande 10-20 mg mangan i en avldng 400 ml-glasbagare.
Tillsdtt 5 ml 9 mol/l svavelsyra (4.2). I ett dragskdp kokas detta pd en virmeplatta tills det att
ymnig vit rok frigérs. Fortsitt koka tills volymen reducerats till ca 2 ml (ett tunt sirapsaktigt
lager i botten av glasbagaren). Lit svalna till rumstemperatur.

Tillsdtt forsiktigt 25 ml vatten och prova dterigen forekomsten av klorid med en droppe av
silvernitratlgsningen (4.10). Om det fortfarande finns klorider upprepas proceduren efter tillsats
av 5 ml 9 mol/l svavelsyra (4.2).

7. FORFARANDE

Tillsatt 25 ml 6 mol/l salpetersyra (4.3) och 2,5 g natriumvismutat (4.5) till provlosningen i
400 ml-bagaren. Lt réra om ordentligt i tre minuter pd magnetomroraren.(5.2).

Tillsdtt 50 ml 0,3 mol/l salpetersyra (4.4) och ror igen. Sugfiltrera (5.1) genom filterdegel belagd
med kiselgur (4.6). Tvitta filterdegeln upprepade ganger med 0,3 mol/l salpetersyra (4.4) tills ett
farglost filtrat erhalls.

Flytta over filtratet och tvittlosningen till en 500 ml-glasbdgare. Blanda och tillsitt 25 ml
0,15mol/l jarnsulfatlosning (4.8). Om filtratet blir gult efter tillsatsen av jarnsulfat tillsdtts 3 ml
15 mol/l ortofosforsyra (4.7).

Titrera med hjilp av en byrett 6verskottet av jarnsulfat med 0,02 mol/l kaliumpermangantlos-
ning (4.9) tills blandningen héller en stadigt rosa firg under en minut. Gor ett blindprov under
samma betingelser, bortsett fran att provet utelimnas.

Anmdrkning: Den oxiderade 16sningen fir inte komma i kontakt med gummi.

8. REDOVISNING AV RESULTATEN
1 ml 0,02 mol/l kaliumpermanganatlosning motsvarar 1,099 mg mangan (Mn).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av mangan:

\%
axM

Mn (%) dér = (x, - x,) x0,1099 x
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dir:
X, 4ar volymen av den permanganat som anvints vid blindprovet uttryckt i ml
X, ar volymen av den permanganat som anvénts vid provet uttryckt i ml

V  dr volymen av den extraktlosning som har framstillts med hjilp av metod 10.1 eller 10.2
uttryckt i ml

a  dr volymen av den alikvot som tagits fran extraktet uttryckt i ml

M dr mol/l dr provets massa i gram.

Metod 10.10

BESTAMNING AV MOLYBDEN I EXTRAKT AV GODSELMEDEL MED HJALP AV GRAVIMETRISK

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

METOD MED 8-HYDROXYKINOLIN

RACKVIDD

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av molybden i extrakt av godselmedel.

TILLAMPNINGSOMRADE

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen molybden
skall deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Molybdenhalten bestims av utfillning som molybdenyloximat under vissa forutsittningar.

REAGENS

Svavelsyraldsning, ca 1 mol/l.

Hall forsiktigt 55 ml svavelsyra (H,SO,, d,p = 1,84 g/ml) i en métkolv pa 1 liter som innehaller
800 ml vatten. Blanda. Fyll till 1 000 ml-market ndr vitskan svalnat. Blanda.

Utspiadd ammoniakldsnig (1:3)

Blanda 1 volymdel koncentrerad ammoniumhydroxid (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml) med 3 volym-
delar vatten.

Utspidd ittiksyralosning (1:3)

Blanda 1 volymdel koncentrerad ittiksyralsning (99,7 % CH;COOH, d,, = 1,049 g/ml) med 3
delar vatten.

Losning av dinatriumsalt av etylendiamintetraittiksyra (EDTA)

Los upp 5 g Na, EDTA i vatten i en 100 ml-métkolv. Fyll till market och blanda.

Buffertlgsning

Los upp 15 ml koncentrerad attiksyra och 30 g ammoniumacetat i vatten i en métkolv pd
100 ml. Fyll till 100 ml-market.

7-hydroxykinolin(oxin)lésning

Los upp 3 g 8-hydroxkinolin i 5 ml koncentrerad attiksyra i en métkolv pd 100 ml. Tillsitt
80 ml vatten. Tillsatt ammoniumlosningen (4.2) droppe for droppe tills 16sningen blir grumlig
och dd dttiksyra (4.3) tillsitts tills 1osningen blir klar igen.

Fyll med vatten till 100 ml.
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5.

5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

7.2.

7.3.

UTRUSTNING
Filterdegel P16/ISO 4793, porositet 4, kapacitet 30 ml.
pH-mitare med glaselektrod

Torkugn vid 130-135 °C

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Beredning av molybdenlésningen. Se metod 10.1 och 10.2

FORFARANDE

Beredning av provlésningen
Placera en alikvot pd 25-100 mg Mo i en 250 ml-bigare. Fyll med vatten till 50 ml.

Justera losningens pH-virde till 5 genom att tillsitta svavelsyralosning (4.1) droppe for droppe.
Tillsdtt 15 ml EDTA-l6sning (4.4) och sedan 5 ml buffertlosning (4.5). Fyll med vatten till ca
80 ml.

Framstillning och tvittning av fillningen
Framstdllning av fallningen

Virm losningen svagt. Tillsitt oxinlosningen (4.6) under oavbruten omrérning. Fortsitt med
utfallningen tills all uppkomst av fallning upphort. Tillsdtt ytterligare reagens tills supernatanten
blir latt gulfirgad. 20 ml 4r normalt sett tillrickligt. Fortsatt att vdrma fdllningen svagt under tvd
till tre minuter.

Filtrering och tvittning

Filtrera genom filterdegel (5.1). Skolj flera gdnger med varmt vatten i 20 ml-méingder. Skoljvatt-
net skall gradvis bli ofdrgat vilket visar att oxinet forsvunnit.

Vigning av fillningen

Torka féllningen vid 130-135 °C tills vikten dr konstant (minst en timme).

Lt den svalna i en torkugn och vig den.

REDOVISNING AV RESULTATEN
1 mg molybdenyloximat, MoO,(C,H,ON), motsvarar 0,2305 mg Mo.

Godselmedlet har foljande procentuella halt av molybden:

Mo (%)= X x 0,02305 x %
dar:
X ar massan av molybdenyloximatfallningen uttryckt i mg
V  dr volymen av extraktlosning i enlighet med metod 10.1 och 10.2 uttryckt i ml
a  dr volymen av den alikvot som tagits frin den sista utspadningen uttryckt i ml

ar utspadningsfaktorn fo6r denna alikvot

M dr massan av provet uttryckt i gram
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Metod 10.11

BESTAMNING AV HALTEN AV ZINK I EXTRAKT AV GODSELMEDEL
MED HJALP AV ATOMABSORPTIONSSPEKTROMETRI

RACKVIDD

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av zink i extrakt av godselmedel.

TILLAMPNINGSOMRADET

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av
metod 10.1 och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen zink skall
deklareras enligt bilaga I E i denna forordning.

PRINCIP

Efter lamplig beredning och utspddning av extrakten bestims zinkhalten med hjilp av
atomabsorptionsspektrometri.

REAGENS

Saltsyralosning, ca 6 mol/l.
Se metod 10.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l.
Se metod 10.4 (4.2).

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)
Se metod 10.4 (4.3).

Zinkkalibreringslosning

Zinkstamldsning (1 000 pg/ml)

Los 1 g zinkpulver eller zinkflisor, som har vdgts med en noggrannhet pa 0,1 mg, i 25 ml
6 mol/l saltsyra (4.1) i en 1000 ml-glasbdgare. Nar zinket ar helt upplost, fyll till market med
vatten och blanda val.

Zinkarbetslosning (100 pg/ml)

Los upp 20 ml stamlosning (4.4.1) i en 200 ml-mitkolv med 0,5 mol/l saltsyralosning (4.2).
Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning till market och blanda omsorgsfullt.

UTRUSTNING
Atomabsorptionsspetrometer.

Se metod 10.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strilningskalla for zinks karakteristiska
strdlning (213,8 nm). Bakgrundskorrigering maste kunna goras.

BEREDNING AV PROVLOSNINGEN

Zinkextraktlosning
Se metod 10.1 och/eller 10.2.

Beredning av provlésningen

Se metod 10.4 (6.2). Provlosningen maste innehdlla 10 % (volym) lantansaltlosning (4.3).



C127E[470

Europeiska unionens officiella tidning

29.5.2003

Onsdag 10 april 2002
7.

7.1.

7.2.

7.3.

FORFARANDE

Beredning av blindlsning

Se metod 10.4 (7.1). Blindlosningen méste innehdlla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som
anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 10.4 (7.2). For ett optimalt mitomrade pd 0 5 ug/ml zink, 6verfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4
respektive 5 ml arbetslosning (4.4.2) till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyra-
koncentrationen sd att den kommer s néra provlosningens koncentration som mojligt. Tillsitt
10 ml av den lantansaltlosning som anges i 6.2 till varje kolv. Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelosning
(4.2) till médrket och blanda omsorgsfullt.

Dessa losningar innehéller 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 pg/ml zink.

Bestimning

Se metod 10.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vaglangden pd
213,8 nm.

REDOVISNING AV RESULTATEN
Se metod 10.4 (8).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av zink:

Zn (%) = [(x,—%x,) xVxD] [ (Mx10%

Om metod 10.3 har anvints:
Zn (%) = [(x,—x,) x Vx2D] [ (Mx 10
dar
Zn ar mingden zink uttryckt i procent av godselmedlet
X, dr provlosningens koncentration uttryckt i pg/ml
x, 4r blindlosningens koncentration uttryckt i pg/ml

V  dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjélp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt
i ml

D ar faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2
M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram

Berdkning av utspadningsfaktorn D

Om (a;), (a,), (as), ..., (@) och (a) dr alikvoterna och (v), (v,), (v5), ..., (vi) och (100) ar de
volymer i ml som motsvarar deras respektive utspidningar beriknas utspddningsfaktorn D
enligt foljande:

D = (vifa)) x (v,fay) x (vsfas) x ... x (vifai) x (100/a)



