PRILOG 5
METODE ISPITIVANJA DPUBRIVA

A. METODE UZORKOVANJA ZA KONTROLU DUBRIVA

UvoD
Postupak uzorkovanja sprovodi se radi dobijanja reprezentativnog uzorka. za sluzbena ispitivanja dubriva.
1. Svrhai podruéje primjene
Uzorci namijenjeni za sluzbene kontrole kvaliteta i sastava dubriva uzimaju se u skladu sa metodama ovog priloga i smatrace se
reprezentativnima u odnosu na dijelove uzoraka.
2. Ovla$éeni sluZbenici za uzorkovanja
Uzorke namijenjene za sluzbene kontrole kvaliteta i sastava dubriva uzimaju obucena lica.
3. Definicije
Uzorkovani dio (sampled portion) je koli¢ina proizvoda koja ¢ini jednu jedinicu i pretpostavlja se da ima uniformne (jedinstvene)
karakteristike.
Pojedinaéni uzorak (incremental sample) je koli¢ina uzeta iz jedne tacke uzorkovanog dijela.
Zbirni uzorak (aggregat sample) je zbir pojedinagnih uzoraka uzetih iz istog uzorkovanog dijela.
Redukovani uzorak (reduced sample) je reprezentativni dio zbirnog uzorka, dobijen iz ranijeg procesa redukcije.
Konaéni uzorak (final sample) je reprezentativni dio redukovanog uzorka.
4. Oprema
4.1. Oprema za uzorkovanje napravljena je od materijala koji ne mogu uticati na karakteristike proizvoda koji se uzorkuju.
4.2. Oprema koja se preporucuje za uzorkovanje ¢vrstih dubriva
4.2.1. Rué¢no uzorkovanje
4.2.1.1. Ravna lopata sa vertikalnim stranama.
4.2.1.2. Koplje za uzorkovanje (sampling spear) sa dugackim razdjelnikom ili pregradama.
Dimenzije koplja za uzorkovanje treba da su prilagodene karakteristikama dijela koji se uzorkuje (dubina kontejnera,
dimenzije vrece itd.) i veli¢ini Cestica dubriva.
4.2.2. Mehani¢ko uzorkovanje
Za uzorkovanje dubriva koja se kre¢u (moving fertilisers) moze se koristiti prilagodena mehani¢ka oprema.
4.2.3. Razdjeljiva¢
Oprema namijenjena za dijeljenje uzoraka na jednake djelove koristiti se za uzimanje pojedinaénih uzoraka i za pripremu
redukovanih i kona¢nih uzoraka.
4.3.0prema koja se preporucuje za uzorkovanje te¢nih dubriva
4.3.1. Ru¢no uzorkovanje
Otvorena cijev, sonda, boca ili druga odgovarajuc¢a oprema kojom se nasumce uzimaju uzorci iz uzorkovanog dijela.
4.3.2. Mehani¢ko uzorkovanje
Mehanicka oprema moze se koristiti za uzorkovanje te¢nih dubriva koja se krecu.
5. Kvantitativni zahtijevi
5.1. Uzorkovani dio
Veli¢ina uzorkovanog dijela prilagodava se na na¢in da se moze uzorkovati svaki konstitutivni dio uzorka.
5.2. Pojedina¢ni uzorci
5.2.1. Rasuta ¢vrsta ili te€na dubriva u kontejnerima veéim od 100 kg
5.2.1.1. Uzorkovani djelovi do 2,5 tone:
Minimalni broj pojedinaénih uzoraka: sedam (7)
5.2.1.2. Uzorkovani djelovi vise od 2,5 tone do 80 tona:
Minimalni broj pojedinacnih uzoraka:

/20 times the number of tonnes making up the sampled portion ,

5.2.1.3. Uzorkovani djelovi veéi od 80 tona:
Minimalni broj pojedina¢nih uzoraka: 40
5.2.2. Zapakovana ¢vrsta dubriva ili tena dubriva u kontejnerima (= nijedno pakovanje ne prelazi 100 kg)
5.2.2.1. Pakovanje veée od 1 kg
5.2.2.1.1. Uzorkovani djelovi manji od pet pakovanja:
Minimalni broj pakovanja koja se uzorkuju?: sva pakovanja.
5.2.2.1.2. Uzorkovani djelovi od 5 do 16 pakovanja:
Minimalni broj pakovanja koja se uzorkuju?: &etiri.
5.2.2.1.3. Uzorkovani djelovi od 17 do 400 pakovanja:
Minimalni broj pakovanja koja se uzorkuju %

\/number of packages making up the sampled portion

5.2.2.1.4. Uzorkovani djelovi vise od 400 pakovanja:
Minimalni broj pakovanja koja se uzorkuju % 20.
5.2.2.2. Pakovanja koja ne prelaze 1 kg:

! Gdje dobijeni broj nije cijeli broj, treba ga zaokruziti na sljededi cijeli broj.



Minimalni broj pakovanja koja se uzorkuju % &etiri.
5.3. Zbirni uzorak
Jedan zbirni uzorak se zahtijeva po uzorkovanom dijelu.
Ukupna masa pojedinac¢nih uzoraka koji dopunjavaju zbirni uzorak ne smije biti manja od:
5.3.1. za rasuta ¢vrsta dubriva ili te¢na dubriva u kontejnerima veé¢im 100 kg: 4 kg.
5.3.2. za zapakovana &vrsta dubriva ili teéna dubriva u kontejnerima (= pakovanjima) do100 kg
5.3.2.1. za pakovanja vise od 1 kg: 4 Kg.
5.3.2.2. za pakovanja do 1 kg: masa sadrzi Cetiri originalna pakovanja.
5.3.3. uzorak amonijum nitratnog dubriva za ispitivanja iz Priloga 2 tacka 2 ovog pravilnka: 75 kg.
5.4. Konacni uzorci
Zbirni uzorak daje konaéni uzorak redukcijom, ako je to potrebno.
Zahtijeva se ispitivanje najmanje jednog kona¢nog uzorka.
Masa uzorka za ispitivanje ne smije biti manja od 500 g.
5.4.1.Cvrsta i te¢na dubriva
5.4.2. Uzorak amonijum nitratnog dubriva za ispitivanja
Zbirni uzorak daje konaéni uzorke redukcijom, ako je to potrebno.
5.4.2.1.Minimalna masa kona¢nog uzorka za ispitivanja u skladu sa Prilogom 2 tacka 1 ovog pravilnika: 1 Kg.
5.4.2.2. Minimalna masa kona¢nog uzorka za ispitivanja u skladu sa Prilogom 2 tatka 2 ovog pravilnika: 25 kg.
6. Instrukcije za uzimanje, pripremanje i pakovanje uzoraka
6.1. Opste
Uzorci se uzimaju i pripremaju $to je brze moguce uz mjere predostroznosti radi osiguranja reprezentativnosti u odnosu na uzorkovano
dubrivo.
Instrumenti, povr$ine i kontejneri ¢ija je namjena preuzimanje uzoraka, moraju biti ¢isti i suvi.
U slucaju teénih dubriva, gdje je to moguce, uzorkovani dio se mijesa prije uzorkovanja.
6.2. Pojedinaéni uzorci
Pojedinaéni uzorci se uzimaju nasumice po cijelom dijelu koji se uzorkuje i priblizno su iste veli¢ine.
6.2.1. Rasuta ¢vrsta dubriva ili te€na dubriva u kontejnerima veéim od 100 kg ili 1
Za uzorkovane dijelove pravi se zamisljena podjela priblizno jednakih djelova.
Broj djelova koji odgovara broju zahtijevanih pojedina¢nih uzoraka u skladu sa tatkom 5.2. ove metode, odabrira se nasumice i
najmanje jedan uzorak se uzima iz svakog dijela. Ukoliko nije moguce ispuniti zahtjeve iz tacke 5.1. ove metode, pri uzorkovanju
rasutih ¢vrstih ili te¢nih dubriva u kontejnerima ve¢im od 100 kg, prije uzorkovanja, dio koji se uzorkuje se premjesta (kod utovara
ili istovara), a uzorci se uzimaju iz nasumce odabranih zamisljenih djelova, za vrijeme premjestanja.
6.2.2. Zapakovana ¢vrsta ili teéna dubriva u kontejnerima (= pakovanjima) do 100 kg
Nakon odabira broja pakovanja koji je potreban za uzorkovanje iz tacke 5.2. ove metode, dio sadrZaja svakog pakovanja se
uklanja. Po potrebi, uzorci se uzimaju odvojeno nakon uklanjanja pakovanja.
6.3. Pripremanje zbirnog uzorka
Pojedinaéni uzorci se mijesaju radi dobijanja jednog zbirnog uzorka.
6.4. Pripremanje kona¢nog uzorka
Materijal zbirnog uzorka se pazljivo mijesa’.
Po potrebi, zbirni uzorak se redukuje na najmanje 2 kg (redukovani uzorak) ili upotrebom mehanic¢kog razdjeljivaca ili metodom cetvrtanja.
Nakon toga se pripremaju najmanje tri kona¢na uzorka, otprilike iste koli¢ine koji koli¢inski odgovaraju zahtjevima iz tacke 5.4. ove metode.
Svaki uzorak se stavlja u odgovarajuci hermeticki kontejner.
Preduzimaju se potrebne mjere opreza radi izbjegavanja bilo kakvih promjena u karakteristikama uzorka.
Za ispitivanja u skladu sa Prilogom 3 odjeljak 1 i 2 ovog pravilnika, kona¢ni uzorci se drze na temperaturi izmedu 0 °C i 25 °C.
7. Pakovanje kona¢nih uzoraka
Kontejneri ili pakovanja vagaju se i oznacavaju etiketama (konacna etiketa uklapa se u pecat) na nacin da se ne moze otvoriti bez unistenja
pecata.
8. Evidencija uzorkovanja
O uzorcima vodi se evidencija radi omogucavanja nedvosmislenog prepoznavanja svakog uzorkovanog dijela.
9. Odrediste (destinacija) uzoraka
Za svaki uzorkovani dio najmanje jedan konaéni uzorak Salje se §to je moguée brze u ovlaséenu laboratoriju, zajedno sa informacijama
potrebnima za ispitivanje.

B. METODE ZA ISPITIVANJE DUBRIVA

OpSte odredbe

Laboratorijska oprema

U opisu metoda, laboratorijska oprema nije taéno definisana, ali su date veli¢ine laboratorijskog posuda i pipeta.

Laboratorijska oprema mora biti dobro o¢i$¢ena, narocito kad se odreduju male koli¢ine elemenata.

Kontrolna ispitivanja

Prije ispitivanja potrebno je obezbjediti da aparatura dobro radi i da se analiti¢ka tehnika pravilno primjenjuje i gdje je to potrebno koriste se
odgovarajuca hemijska jedinjenja poznatog sastava (npr. amonijum sulfat, monokalijum fosfat itd.).

Ne primjenjivanje propisanih analitiCkih tehnika, dobijeni rezultati ispitanih dubriva mogu ukazivati na pogre$an hemijski sastav, a neka
odredivanja su empirijska i relativna za proizvode sa kompleksnim hemijskim sastavom.

Laboratorije, kod god je moguce, treba da koriste standardna referentna dubriva sa jasno definiaanim sastavom.

Opste odredbe u vezi metoda za ispitivanje dubriva

1. Reagensi

Svi reagensi moraju biti analiti¢ki ¢isti, osim ako nije drugacije odredeno u metodi ispitivanja. Prilikom ispitivanja mikro-hraniva, ¢istoc¢a
reagenasa provjerava se pomocu slijepe probe.

Bilo kakve grudve treba razbiti (ako je potrebno, odvajajudi ih i vracajuéi ih u uzorak).



Zavisno od dobijenog rezultata, moze biti potrebno sprovodenje daljeg proc¢is¢avanja.

2. Voda

Ako postupci rastvaranja, razrjedivanja, pro¢iS¢avanja ili pranja iz metoda ispitivanja ne specifikuju prirodu rastvaraca ili razrjedivaca,
podrazumijeva se kori$¢enje vode.

Uobicajeno voda mora biti demineralizovana ili destilovana.

U specifi¢nim slucajevima, u skladu sa metodom ispitivanja, voda treba biti izloZena ta¢no odredenim postupcima proc¢is¢avanja.

3. Laboratorijska oprema

Oprema koja se uobiCajeno koristi u kontrolnim laboratorijima, opisana aparatura u metodama ispitivanja ograni¢ena je na posebne
instrumente i aparaturu ili na one za koje postoje posebni zahtjevi.

Oprema mora biti ¢ista, naro¢ito radi odredivanja malih koli¢ina.

Laboratorija obezbjeduje taénost svakog razvrstanog dijela staklene opreme koja se koristi u skladu sa odgovaraju¢im standardima za mjere.

METODE 1. PRIPREMA UZORKA ZA ISPITIVANJE

Metoda 1.1 Uzorkovanje radi ispitivanja
EN 1482-1: Pubriva i supstance za kalcifikaciju - Uzorkovanje i priprema uzorka - Dio 1: Uzorkovanje.

Metoda 1.2. Priprema uzoraka za ispitivanje vrsi se prema standardu:
EN 1482-2: Pubriva i supstance za kalcifikaciju - Uzorkovanje i priprema uzorka - Dio 2: Priprema uzoraka.

Metoda 1.3 Uzorkovanje stati¢kih gomila dubriva radi ispitivanje
EN 1482-3: Pubriva i supstance za kalcifikaciju - Uzorkovanje i priprema uzorka - Dio 3: Uzorkovanje stati¢kih gomila dubriva

METODE 2. ODREPIVANJE AZOTA
Odredivanje azota vrsi se prema metodama:

Metoda 2.1. Odredivanje amonija¢nog azota vr$i se prema standardu:
EN 15475: DPubriva - Odredivanje amonijacnog azota (metoda ispitanaring testom).

Metode 2.2. Odredivanje nitratnog i amonijaénog azota vr$i se prema metodama:
Metoda 2.2.1. Odredivanje nitratnog i amonija¢nog azota Ulschu vrsi se prema standardu::
EN 15558: Pubriva - Odredivanje nitratnog i amonija¢nog azota prema Ulschu (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 2.2.2. Odredivanje nitratnog i amonija¢nog azota prema Arndu vrsi se prema standardu:
EN 15559: Pubriva - Odredivanje nitratnog i amonijaénog prema Arndu (metoda analize nije ispitana ring testom).

Metoda 2.2.3. Odredivanje nitratnog i amonija¢nog prema Devardi vrsi se prema standardu:
EN 15476: Pubriva - Odredivanje nitratnog i amonija¢nog azota prema Devardi (metoda ispitanaring testom).

Metode 2.3. Odredivanje ukupnog azota vrsi se prema metodama:
Metoda 2.3.1. Odredivanje ukupnog azota u kalcijum cijanamidu bez nitrata vrsi se prema standardu:
EN 15560: Pubriva - Odredivanje ukupnog azota u kalcijum cijanamidu bez nitrata (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 2.3.2. Odredivanje ukupnog azota u kalcijum cijanamidu koji sadrZi nitrate vr$i se prema standardu:
EN 15561: PBubriva - Odredivanje ukupnog azota u kalcijum cijanamidu bez nitrata (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 2.3.3. Odredivanje ukupnog azota u urei vrsi se prema standardu:
EN 15478: Pubriva - Odredivanje ukupnog azota u urei (metoda ispitanaring testom).

Metoda 2.4. Odredivanje cijanamidnog azota vrsi se prema standardu:
EN 15562: Pubriva - Odredivanje cijanamidnog azota (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 2.5. Spektrofotometrijsko odredivanje biureta u urei:
Standard:
EN 15479: Spektrofotometrijsko odredivanje biureta u urei (metoda ispitanaring testom).

Metode 2.6. Odredivanje razli¢itih oblika azota u istom uzorku:

Metoda 2.6.1. Odredivanje razli¢itih oblika azota u istom uzorku u dubrivima koja sadrZe azot u obliku nitrata,
amonijaka, uree i cijanamidnog azota:

Standard:

EN 15604: Odredivanje razli¢itih oblika azota u istom uzorku koja sadrze azot u obliku nitrata, amonijaka, uree i cijanamidnog
dusika (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 2.6.2. Odredivanje ukupnog azota u dubrivima koja sadrZe ukupan azot samo kao azot u obliku nitrata,
amonijaka i uree putem dvije razli¢ite metode:

Standard:

EN 15750: Pubriva. Odredivanje ukupnog azota u dubrivima koja sadrze azot u obliku nitrata, amonijaka i uree putem dvije
razli¢ite metode (metoda ispitana ring testom).



Metoda 2.6.3. Odredivanje kondenzata uree upotrebom HPLC-a - Izobutilendiurea i krotonilidendiurea (metoda A) i
metilen-urea oligomeri (metoda B):

Standard:

EN 15705: Pubriva. Odredivanje kondenzata uree upotrebom tecne hromatografije visokog efekta (HPLC). Izobutilendiurea i
krotonilidendiurea (metoda A) i metilen-urea oligomeri (metoda B) (metoda ispitanaring testom).

METODE 3. EKSTRAKCIJE FOSFORA 1 ODREDIVANJE EKSTRAHOVANOG FOSFORA:
Metode 3.1. Ekstrakcije:

Metoda 3.1.1. Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u mineralnim kisjelinama:
Standard:
EN 15956: Bubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u mineralnim kisjelinama (metoda ispitana ring testom).

Metoda 3.1.2. Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u 2 % mravlje kisjeline:
Standard:
EN 15919: bubriva — Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u 2 % mravlje kisjeline (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 3.1.3. Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u 2 % limunske kisjeline:
Standard:
EN 15920: bubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u 2 % limunske kisjeline (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 3.1.4. Ekstrakcija fosfora koji je rastvorljiv u neutralnom amonijum citrate:
Standard:
EN 15957: Pubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u neutralnom amonijum citrate (metoda nije ispitana ring testom).

Metode 3.1.5. Ekstrakcija alkalnim amonijum citratom:

Standardi:

EN 15921: Pubriva - Ekstrakcija rastvorljivog fosfora prema Petermannu na 65 °C (metoda nije ispitana ring testom).

EN 15922: Pubriva - Ekstrakcija rastvorljivog fosfora prema Petermannu na sobnoj temperature (metoda nije ispitana ring
testom).

EN 15923: DBubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u Joulievom alkalnom amonijum citrate (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 3.1.6. Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u vodi
Standard:
EN 15958: Pubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u vodi (metoda ispitana ring testom).

Metoda 3.2. Odredivanje ekstrahovanog fosfora:
Standard:
EN 15959: Dubriva - Odredivanje ekstrahovanog fosfora (metoda ispitana ring testom).

METODA 4. ODREDPIVANJE KALIJUMA

Metoda 4.1. Odredivanje sadrzaja kalijuma rastvorljivog u vodi:
Standard:
EN 15477: DPubriva - Odredivanje sadrzaja kalijuma rastvorljivog u vodi (metoda ispitana ring testom).

METODA 5. ODREDPIVANJE UGLJEN DIOKSIDA

Metoda 5.1. Odredivanje ugljen dioksida — Dio I.: metoda za ¢vrsta dubriva:

Standard:

EN 14397-1: dubriva i kre¢ni (liming) materijali. Odredivanje ugljen dioksida - Dio I.: metoda za ¢vrsta dubriva (metoda ispitana ring
testom).

METODA 6. ODREDPIVANJE HLORA

Metoda 6.1. Odredivanje hlora u odsutnosti organskih materijala:

Standard:

EN 16195: Pubriva - Odredivanje hlora u odsutnosti organskih materijala (metoda je ispitana ring testom).
METODE 7. ODREPIVANJE FINOCE USITNJAVANJA

Metoda 7.1. Odredivanje finoce usitnjavanja (suvi postupak):

Standard:

EN 15928: Dubriva — Odredivanje finoce usitnjavanja (suvi postupak) (metoda nije ispitana ring testom).
Metoda 7.2. Odredivanje finoce usitnjavanja mekih prirodnih fosfata:

Standard:

EN 15924: Pubriva — Odredivanje fino¢e usitnjavanja mekih prirodnih fosfata (metoda nije ispitana ring testom).

METODE 8. SEKUNDARNA HRANIVA:



Metoda 8.1. Ekstrakcija ukupnog kalcijuma, ukupnog magnezijuma, ukupnog natrijuma i ukupnog sumpora u obliku sulfata:
Standard:

EN 15960: Pubriva — Ekstrakcija ukupnog kalcijuma, ukupnog magnezijuma, ukupnog natrijuma i ukupnog sumpora u obliku sulfata
(metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 8.2. Ekstrakcija ukupnog sumpora prisutnog u razli¢itim oblicima:
Standard:
EN 15925: Pubriva — Ekstrakcija ukupnog sumpora prisutnog u razli¢itim oblicima (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 8.3. Ekstrakcija kalcijuma, magnezijuma, natrijunma i sumpora (u obliku sulfata) rastvorljivih u vodi:

Standard:

EN 15961: Bubriva — Ekstrakcija kalcijuma, magnezijuma, natrijunma i sumpora (u obliku sulfata) rastvorljivih u vodi (metoda nije ispitana
ring testom).

Metoda 8.4. Ekstrakcija sumpora rastvorljivog u vodi gdje je sumpor u razli¢itim oblicima:
Standard:
EN 15926: Bubriva — Ekstrakcija sumpora rastvorljivog u vodi gdje je sumpor u razli¢itim oblicima (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 8.5. Ekstrakcija i odredivanje elementarnog sumpora:
Standard:
EN 16032: Pubriva — Ekstrakcija i odredivanje elementarnog sumpora (metoda nije ispitana ring testom).

Metoda 8.6. Manganimetrijsko odredivanje ekstrahovanog kalcijuma taloZenog u obliku oksalata:
Standard:
EN 16196: Dubriva - Manganimetrijsko odredivanje ekstrahovanog kalcijuma taloZzenog u obliku oksalata (metoda je ispitana ring testom).

Metoda 8.7. Odredivanje magnezijuma atomskom apsorpcionom spektometrijom:
Standard:
EN 16197: Pubriva - Odredivanje magnezijuma atomskom apsorpcionom spektometrijom (metoda je ispitana ring testom).

Metoda 8.8. Odredivanje magnezijuma kompleksometrijski:
Standard:
EN 16198: Dubriva - Odredivanje magnezijuma kompleksometrijski (metoda je ispitana ring testom).

Metoda 8.9. Odredivanje sadrZaja sulfata upotrebom tri razlifite metode:
Standard:
EN 15749: Dubriva. Odredivanje sadrzaja sulfata upotrebom tri razli¢ite metode (metoda ispitana ring testom).

Metoda 8.10. Odredivanje ekstrahovanog natrijuma plamena-emisijom spektometrije:
Standard:
EN 16199: Pubriva - Odredivanje ekstrahovanog natrijuma plamena-emisijom spektometrije (metoda je ispitana ring testom).

Metoda 8.11. Odredivanje kalcijuma i formatizovanje u kalcijumov format:
Standard:
EN 15909: Pubriva - Odredivanje kalcijuma i formatizovanje u kalcijumovim folijarnim dubrivima (metoda ispitana ring testom).

METODE 9. MIKRO-HRANIVA U KONCENTRACIJI MANJOJ ILI JEDNAKOJ 10 %

Metoda 9.1. Ekstrakcija ukupnih mikrohraniva u dubrivima carskom vodom
EN 16946: Dubriva — Ekstrakcija ukupnih mikrohraniva carskom vodom u dubrivima
Za ovu metodu ispitivanja sproveden je “ring test”.

Metoda 9.2. Ekstrakcija vodorastvorljivih mikro-hraniva u dubrivima i uklanjanje organskih spojeva iz ekstrakata dubriva
EN 16962: Bubriva — Ekstrakcija vodorastvorljivih mikro-hraniva u dubrivima i uklanjanje organskih spojeva iz ekstrakata dubriva
Za ovu metodu ispitivanja sproveden je “ring test”.

Metoda 9.3 Odredivanje kobalta, bakra, gvoZzda, mangana i cinka plamenom atomskom apsorpcijskom spektrometrijom (FAAS)
EN 16965: Pubriva — Odredivanje kobalta, bakra, gvozda, mangana i cinka plamenom atomskom apsorpcijskom spektrometrijom (FAAS)
Za ovu metodu ispitivanja sproveden je “ring test”.

Metoda 9.4. Odredivanje bora, kobalta, bakra, gvoZda, mangana, molibdena i cinka tehnikom ICP-AES
EN 16963: Pubriva — Odredivanje bora, kobalta, bakra, gvozda, mangana, molibdena i cinka tehnikom ICP-AES
Za ovu metodu ispitivanja sproveden je “ring test”.

Metoda 9.5. Odredivanje bora spektrometrijom s azometinom-H
EN 17041: Pubriva — Odredivanje bora u koncentracijama < 10 % spektrometrijom sa azometinom-H
Za ovu metodu ispitivanja sproveden je “ring test”.

Metoda 9.6. Odredivanje molibdena spektrometrijom kompleksa sa amonijum tiocijanatom
EN 17043: Pubriva — Odredivanje molibdena u koncentracijama < 10 % spektrometrijom kompleksa sa amonijum tiocijanatom



Za ovu metodu ispitivanja sproveden je “ring test”.

Metoda 9.7. Odredivanje bakra u ekstraktima dubriva pomocu atomske apsorpcijske spektrometrije
1. Obim
Metoda opisuje postupak odredivanja bakra u ekstraktima dubriva.
2. Podrucdje primjene
Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 9.1. i 9.2. ovog priloga, kod kojih se Prilogom 1. tabela E
ovog pravilnika zahtijeva iskazivanje ukupnog bakra i/ili bakra rastvorljivog u vodi.
3. Nacelo
Nakon odgovarajuceg tretmana i razredivanja ekstrakata, sadrzaj bakra odreduje se pomoc¢u atomske apsorpcijske spektrometrije.
4. Reagensi
4.1. Razrijedena hlorovodoni¢na kisjelina, oko 6 mol/l prema:
tacki 4.1. metode 9.4. ovog priloga.
4.2. Razrijeden rastvor hlorovodonic¢ne Kkisjeline, oko 0,5 mol/l prema:
tacki 4.2. metode 9.4. ovog priloga.
4.3.Rastvor vodonik peroksida (30 % H202, d20 = 1,11 g/ml), bez mikro-hraniva
4.4 Kalibracijski rastvori bakra
4.4.1. Osnovni rastvor bakra (1 000 pg/ml)
U casi od 250 ml, izvaga se do tacnosti 0,1 mg, 1 g bakra, doda se 25 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode,
doda se 5 ml rastvora vodonik peroksida (4.3.) i zagrijava na grejnoj ploci sve dok se bakar potpuno ne rastopi.
Koli¢ina se premjesti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml.
Dopuni se vodom do oznake i dobro promijesa.
4.4.2. Radni rastvor bakra (100 pg/ml)
Stavi sel0 ml osnovnog rastvora iz tactke 4.4.1. ove metode u odmjernu tikvicu od 200 ml. Dopuni se do oznake s 0,5 mol/l
hlorovodoni¢ne kisjeline iz take 4.2. ove metode i dobro promijesa.
5. Oprema
Atomski apsorpcijski spektrometar: iz tacka 5. metode 9.4. ovog priloga.
Instrument je opremljen izvorom zra¢enja karakteristinog za bakar (324,8 nm).
6. Pripremanje rastvora za analizu
6.1. Rastvor ekstrakta bakra prema:
metodi 9.1. i/ili metodi 9.2. ovog priloga i, ako je potrebno, metodi 9.3. ovog priloga.
6.2. Pripremanje rastvora za ispitivanje prema:
tacki 6.2. metode 9.4. ovog priloga
7. Postupak
7.1. Pripremanje slijepog rastvora prema:
tacki 7.1. metode 9.4. ovog priloga
7.2. Pripremanje kalibracijskih rastvora prema:
tacki 7.2. metode 9.4. ovog priloga
Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml bakra, stavi se 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, i 5 ml radnog rastvora iz tacke 4.4.2. ove metode u niz
odmjernih tikvica od 100 ml.
Ako je potrebno, podesi se koncentracija rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline §to je moguce bliZe koncentraciji rastvora za ispitivanje.
Dolije se do 100 ml 0,5 mol/l rastvora hlorovodonicne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro promijesa.
Rastvori sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, i 5 pg/ml bakra.
7.3. Odredivanje prema:
tacki 7.3. metode 9.4. ovog priloga
Priprema se spektrometar iz tacke 5. ove metode za mjerenje na talasnoj duzini od 324,8 nm.
8. Izrazavanje rezultata prema:
tacki 8. metode 9.4. ovog priloga
Procenat bakra u dubrivu:

Cu% = [(xs —xp) X V x D]/ (M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:

Cu% = [(xs —xb) X V x 2D]/ (M x 10%)

Gdje je:

Cu koli¢ina bakra izraZena kao procenat dubriva;

Xs koncentracija (Lg/ml) u rastvoru za ispitivanje iz tacke 6.2. ove metode;

Xb koncentracija (pg/ml) u rastvoru slijepe probe iz tacke 7.1. ove metode;

V zapremina, u ml, ekstrakta dobijenog u skladu sa metodom 9.1. ili 9.2. ovog priloga;

D faktor koji odgovara razrjedivanju sprovedenom u iz tacke 6.2. ove metode;

M masa, u gramima, uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa metodom 9.1. ili 9.2.ovog priloga.

Izratunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni djelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) i (100) zapremini u
ml koji odgovaraju svom razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bice jednak:

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

Metoda 9.8. Odredivanje gvoZda u ekstraktima dubriva pomocu atomske apsorpcijske spektrometrije



1. Obim
Metoda opisuje postupak odredivanja gvozda u ekstraktima dubriva.
2. Podrucdje primjene
Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 9.1. i 9.2. ovog priloga, ¢ij deklarisani sadrzaj ukupnog
gvozda 1/ili gvozda rastvorljivog u vodi dat je u Prilogu 1. Tabela E ovog pravilnika.
3. Nacelo
Nakon odgovarajuceg tretmana i razredivanja ekstrakata, sadrzaj gvozda odreduje se pomoc¢u atomske apsorpcijske spektrometrije.
4. Reagensi
4.1. Razrijedena hlorovodoni¢na kisjelina, oko 6 mol/l prema:
tacki 4.1. metode 9.4. ovog priloga.
4.2. Razrijedeni rastvor hlorovodoni¢ne Kisjeline, oko 0,5 mol/l prema:
tacki 4.2. metode 9.4. ovog priloga.
4.3.Rastvor vodonik peroksida (30 % H202, d20 = 1,11 g/ml), bez mikro-hraniva
4.4.Rastvor lantanove soli (10 g La po litri) prema:
tacki 4.3. metode 9.4. ovog priloga.
4.5.Kalibracijski rastvora gvozda
4.5.1. Osnovni rastvor gvozda (1 000 pg/ml)
U ¢asi od 500 ml izvaga se, do ta¢nosti 0,1 mg, 1 g zice od gvozda, doda se 200 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.1.
ove metode i 15 ml rastvora vodonik peroksida iz tacke 4.3. ove metode.
Zagrijava se na grejnoj plo¢i sve dok se gvozde potpuno ne rastopi.
Koli¢ina se premjesti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml.
Dopuni se vodom do oznake i dobro promijesa.
4.5.2. Radni rastvor gvozda (100 pg/ml)
Stavi se 20 ml osnovnog rastvora iz tacke 4.5.1. ove metode u odmjernu tikvicu od 200 ml.
Dopuni se zapremina sa 0,5 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline iz tatke 4.2. ove metode i dobro promijesa.
5. Oprema
Atomski apsorpcijski spektrometar: iz tacke 5. metode 9.4. ovog priloga.
Instrument je opremljen izvorom zra¢enja karakteristinog za gvozde (248,3 nm).
6. Pripremanje rastvora za analizu
6.1. Rastvor ekstrakta gvoZda prema:
metodi 9.1. i/ili metodi 9.2. ovog priloga i, ako je potrebno, metodi 9.3. ovog priloga.
6.2. Pripremanje rastvora za ispitivanje prema:
tacki 6.2. metode 9.4. ovog priloga.
Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli.
7. Postupak
7.1. Pripremanje slijepe rastvora prema:
tacki 7.1. metode 9.4. ovog priloga.
Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli koriS¢ene iz tacke 6.2. ove metode.
7.2. Pripremanje kalibracijskih rastvora prema:
tacki 7.2. metode 9.4. ovog priloga.
Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 10 pg/ml gvozda, stavi se 0, 2, 4, 6, 8 i 10 ml radnog rastvora iz tactke 4.5.2. ove metode u niz
odmjernih tikvica od 100 ml.
Ako je potrebno, podesi se koncentracija rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline §to je moguce bliZe koncetraciji rastvora za ispitivanje.
Doda se svakoj boci 10 ml rastvora lantanove soli koris¢ene u iz tacke 6.2. ove metode.
Poveca se zapremina sa 0,5 mol/l rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro promijesa.
Rastvori sadrze 0, 2, 4, 6, 8 1 10 pg/ml gvozda.
7.3. Odredivanje prema:
tacki 7.3. metode 9.4. ovog priloga.
Pripremi se spektrometar iz tacke 5. ove metode za mjerenje na talasnoj duzini od 248,3 nm.
8. Izrazavanje rezultata prema:
tacki 8. metode 9.4. ovog priloga.
Procenat gvozda u dubrivu:

Fe% = [(xs — %) X V x D]/ (M x 10%)
Ako se Kkoristi metoda 9.3. ovog priloga:

Fe% = [(xs —Xb) x V x 2D] /(M x 10%)

Gdje je:

Fe koli¢ina gvozda izrazena kao procenat dubriva;

Xs koncentracija (pg/ml) u rastvoru za ispitivanje iz tacke 6.2. ove metode;

Xb koncentracija (pg/ml) u rastvoru slijepe probe iz tacke 7.1. ove metode;

V zapremina, u ml, ekstrakta dobijenog u skladu sa metodom 9.1. ili 9.2. ovog priloga;

D faktor koji odgovara razrjedivanju sprovedenom u tacki 6.2. ove metode.;

M masa, u gramima, uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa metodom 9.1. ili 9.2. ovog priloga.

Izracunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni djelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,., (Vi) i (100) zapremine u
ml koji odgovaraju svom razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bice jednak:

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

Metoda 9.9. Odredivanje mangana u ekstraktima dubriva pomo¢u atomske apsorpcijske spektrometrije



1. Obim
Metoda opisuje postupak odredivanja mangana u ekstraktima dubriva.
2. Podrudje primjene
Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 9.1. i 9.2. ovog priloga, ¢iji deklarisani sadrzaj ukupnog
mangana i/ili mangana rastvorljivog u vodi iz Priloga 1. Tabela E ovog pravilnika.
3. Nacelo
Nakon odgovarajuceg tretmana i razredenja ekstrakata, sadrzaj mangana odreduje se pomo¢u atomske apsorpcijske spektrometrije.
4. Reagensi
4.1. Razrijedena hlorovodoni¢na kisjelina, oko 6 mol/l prema:
tacki 4.1. metode 9.4. ovog priloga
4.2. Razrjedeni rastvor hlorovodoni¢ne kisjeline, oko 0,5 mol/l prema:
tacki 4.2. metode 9.4. ovog priloga
4.3. Rastvora lantanove soli (10 g La po litri) prema:
tacki 4.3. metode 9.4. ovog priloga
4.4. Kalibracijski rastvori mangana
4.4.1. Osnovni rastvor mangana (1 000 pg/ml)
U ¢asi od 250 ml, izvaga se do ta¢nosti 0,1 mg, 1 g mangana, doda se 25 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.1. ove
metode.
Zagrijava se na grejnoj ploci sve dok se mangan potpuno ne rastopi.
Koli¢ina se premjesti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml.
Dopuni se vodom do oznake i dobro promijesa.
4.4.2. Radni rastvor mangana (100 pg/ml)
Stavi se 20 ml osnovnog rastvora iz tatke 4.4.1 ove metode u 0,5 mol/l rastvora hlorovodoniéne kisjeline iz tatke 4.2. ove metode,
u odmjernu tikvicu od 200 ml.
Dopuni se zapremina sa 0,5 mol/l hlorovodoniéne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro promijesa.
5. Oprema
Atomski apsorpcijski spektrometar: iz tacke 5. metode 9.4. ovog priloga.
Instrument je opremljen izvorom zra¢enja karakteristiénog za mangan (279,6 nm).
6. Pripremanje rastvora za analizu
6.1. Rastvor ekstrakta mangana prema:
metodi 9.1. i/ili metodi 9.2. ovog priloga i, ako je potrebno, metodi 9.3. ovog priloga.
6.2. Pripremanje rastvora za ispitivanje prema:
tacki 6.2. metode 9.4. ovog priloga
Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli iz tacke 4.3. ove metode.
7. Postupak
7.1. Pripremanje rastvora slijepe probe prema:
tacki 7.1. metode 9.4. ovog priloga.
Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli koriS¢ene iz tacke 6.2. ove metode.
7.2. Pripremanje kalibracijskih rastvora prema:
tacki 7.2. metode 9.4. ovog priloga.
Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml mangana, stavi se 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 ml radnog rastvora iz tacke 4.4.2. ove metode u niz
odmjernih tikvica od 100 ml.
Ako je potrebno, podesi se koncentracija rastvora hlorovodonicne kisjeline §to je moguce blize koncentraciji rastvoru za ispitivanje.
Doda se svakoj boci 10 ml rastvora lantanove soli koris¢ene iz tacke 6.2. ove metode.
Dopuni se zapremina sa 0,5 mol/l rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro promijesa.
Rastvori sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3,4 1 5 pg/ml mangana.
7.3. Odredivanje prema:
tacki 7.3. metode 9.4. ovog priloga.
Pripremi se spektrometar iz tacke 5. ove metode za mjerenje na talasnoj duzini od 279,6 nm.
8. Izrazavanje rezultata prema:
tacki 8. metode 9.4. ovog priloga.
Procenat mangana u dubrivu:

Mn% = [(xs —xp) X V x D] /(M x 10%)
Ako se Koristi metoda 9.3.:
Mn% = [(xs —xp) X V x 2D]/ (M x 10%)

Gdje je:

Mn koli¢ina mangana izrazena kao procenat dubriva;

Xs koncentracija (pg/ml) u rastvoru za ispitivanje iz tacke 6.2. ove metode;

Xb koncentracija (pg/ml) u rastvoru slijepe probe iz tacke 7.1. ove metode;

V zapremina, u ml, ekstrakta dobijenog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2. ovog priloga;

D faktor koji odgovara razrjedivanju sprovedenom u tacki 6.2. ove metode;

M = masa, u gramima, uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa metodom 9.1. ili 9.2. ovog priloga.

Izracunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni djelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,., (Vi) i (100) zapremina u
ml koji odgovaraju svom razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bice jednak:

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

Metoda 9.10. Odredivanje molibdena u ekstraktima dubriva pomoc¢u spektrometrije kompleksa sa amonijevim cijanatom



1. Obim
Metoda opisuje postupak odredivanja molibdena u ekstraktima dubriva.
2. Podrucdje primjene
Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 9.1. 1 9.2. ovog priloga, ¢iji deklarisani sadrzaj ukupnog i/ili
molibdena rastvorljivog u vodi dat je u Prilogu 1. tabela E ovog pravilnika.
3. Nacelo
Molibden (V) formira kompleks [MoO(SCN)5] — u kisjelom mediju sa SCN jonima.
Kompleks se ekstrahuje sa n-butil acetatom.
Ometajudi joni, npr. Zeljezni, ostaju u vodenoj fazi.
Zutonaranéasta boja odreduje se molekulskom apsorpcijskom spektrometrijom na 470 nm.
4. Reagensi
4.1. Razrijedena hlorovodoni¢na kisjelina (HCI), oko 6 mol/l prema:
Tacki 4.1. metode 9.4. ovog priloga
4.2. Rastvor bakra (70 mg/l) u 1,5 mol/l hlorovodonic¢ne kisjeline
Rastopi se 275 mg bakrovog sulfata (CuSO4 5H20) izvaganog do tacnosti 0,1 mg u 250 ml 6 mol/l rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline iz
tacke 4.1. ove metode u odmjernoj tikvici od 1 000 ml. Dopuni se zapremina vodom i dobro promijesa.
4.3. Rastvor askorbinske Kisjeline (50 g/l)
Rastopi se 50 g askorbinske kisjeline (C6H806) u vodi u odmjernoj tikvici od 1 000 ml.
Dopuni se zapremina vodom, dobro promijesai drzi u hladnjaku.
4.4.n-butilni acetat
4.5.Rastvor amonijum tiocijanata, 0,2 mol/l
Rastopi se 15,224 g NH4SCN u vodi u odmjernoj tikvici od 1 000 ml.
Dopuni se zapremina vodom, dobro promijesa i sacuva u boci tamne boje.
4.6. Rastvor kositrenog hlorida (50 g/l) u 2 mol/l hlorovodoni¢ne Kkisjeline
Rastvor mora biti savrSeno bistar i pripremljen odmah prije upotrebe.
Koristi se vrlo ¢ist kalaj hlorid jer inae rastvor nece biti bistar.
Za pripremanje 100 ml rastvora, rastopi se 5 g (SnCI2 2H20) u 35 ml 6 mol/l HCl rastvora iz tatke 4.1. ove metode.
Doda se 10 ml rastvora bakra iz tacke 4.2. ove metode.
Dopuni se zapreminu vodom i dobro promijesa.
4.7.Kalibracijski rastvori molibdena
4.7.1. Osnovni rastvor molibdena (500 pg/ml)
Rastopi se 0,920 g amonijum molibdata [(NH4)6Mo07024 4H20] izvaganog do ta¢nosti 0,1 mg u 6 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline
iz tacke 4.1. ove metode u odmjernoj tikvici od 1 000 ml.
Dopuni se zapremina tim rastvorom i dobro promijesa.
4.7.2. Srednji rastvor molibdena (25 pg/ml)
Stavi se 25 ml osnovnog rastvora iz tacke 4.7.1. ove metode u odmjernu tikvicu od 500 ml.
Dopuni se zapremina sa 6 mol/l rastvora hlorovodoniéne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode i dobro promijesa.
4.7.3. Radni rastvor molibdena (2,5 pg/ml)
Stavi se 10 ml osnovnog rastvora iz tacke 4.7.1. ove metode u odmjernu tikvicu od 100 ml.
Dopuni se zapremina sa 6 mol/l rastvora hlorovodoniéne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode i dobro promijesa.
5. Oprema
5.1.Molekularni apsorpcijski spektrometar sa cjevéicama opti¢ke putanje 20 mm i postavljenim na talasnu duzinu od 470 nm
5.2.Lijevci za odjeljivanje od 200 ili 250 ml
6. Pripremanje rastvora za analizu
6.1. Rastvor ekstrakta mangana prema:
metodi 9.1. i/ili metodi 9.2. ovog priloga i, ako je potrebno, metode 9.3. ovog priloga.
6.2. Pripremanje rastvora za ispitivanje
Razrijedi se alikvotni dio ekstrakta iz take 6.1. ove metode sa 6 mol/l rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode radi
dobijanja odgovarajuce koncentracija molibdena.
Neka D bude faktor razrjedivanja.
Uzima se alikvotni dio (a) iz rastvora ekstrakta koji sadrzi 1 do 12 pug molibdena i stavi u lijevak za odjeljivanje iz tatke 5.2. ove metode.
Dolije se do 50 ml 6 mol/l rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode.
7. Postupak
7.1. Pripremanje rastvora slijepe probe
Priprema se rastvor slijepe probe ponavljajuéi cijeli postupak od faze ekstrakcije, preskacuéi jedino uzorak za ispitivanje dubriva.
7.2. Pripremanja niza kalibracijskih rastvora
Priprema se niz od najmanje Sest kalibracijskih rastvora rastué¢e koncentracije koja odgovara optimalnom rasponu odziva spektrometra.
Za interval 0-12,5 pg molibdena, stavi se 0, 1, 2, 3, 4 i 5 ml radnog rastvora iz tacke 4.7.3. ove metode u lijevke za odjeljivanje iz tacke 5.2.
ove metode.
Dolije se do 50 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline (4.1.).
Lijevci sadrze 0, 2,5, 5, 7,5, 101 12,5 pg molibdena.
7.3. Razvoj i razdvajanje kompleksa
U svaki lijevak za odjeljivanje iz ta¢. 6.2., 7.1.1 7.2. ove metode, dodaje se:
- 10 ml bakarnog rastvora iz tacke 4.2. ove metode;
- 20 ml rastvora askorbinske kisjeline iz tacke 4.3. ove metode;
dobro promijesa i ¢eka dvije ili tri minute.
Zatim se dodaje:
- 10 ml n-butil acetata iz tacke 4.4. ove metode, koristeci preciznu pipetu
- 20 ml rastvora tiocijanata iz tacke 4.5. ove metode.
Trese se jedan minut radi ekstrahovanja kompleksa u organskoj fazi; ostavi se da se natalozi; nakon razdvajanja dviju faza, odlije se cijela
vodena faza; zatim se opere organska fazasa:



- 10 ml rastvora kalaj hlorida iz tacke 4.6. ove metode.

Trese se jedan minut.

Ostavi se da se natalozi i odlije se vodena faza.

Sakupi se organska faza u epruvetu ardi skupljanja kapljica vode u suspenziji.

7.4. Odredivanje

Mjeri se apsorpcija rastvora dobijena u tacki 7.3. ove metode, na talasnoj duzini od 470nm koriste¢i 0 pg/ml kalibracijske rastvore molibdena
iz tatke 7.2. ove metode kao referencu.

8. IzraZavanje rezultata

Kalibracijska kriva se konstruiSe na na¢in da se duz apscise stavi odgovaraju¢a masa molibdena u kalibracijskoj rastvoru iz tacke 7.2. ove
metode izrazena u pg, a duz ordinate odgovarajuca vrijednost apsorpcije iz tacke 7.4. ove metode, o€itanjem na spektrometru.

1z krive se odredi masa molibdena u rastvoru za ispitivanje iz tacke 6.2. ove metode i rastvor slijepe probe iz tatke 7.1. ove metode.

Mase se oznacuju se kao (xs) i (xb).

Procenat molibdena u dubrivu:

Mo % = [(xs — xb) X V/a x D] /(M x 10%)
Ako se koristi metoda 9.3. ovog priloga:
Mo % = [(xs — xb) X V/a x 2D]/ (M x 10%)

Gdje je:

Mo koli¢ina molibdena izrazena kao procenat dubriva,

a zapremina alikvota, u ml, uzet iz posljednjeg razrijedenog rastvora iz tacke 6.2. ove metode;

Xs masa Mo u pg u probnoj rastvoru iz tacke 6.2. ove metode;

Xb masa Mo u pg u rastvoru slijepe probe iz tacke 7.1. ove metode, ¢iji zapremina odgovara zapremini (a) alikvota rastvora za ispitivanje iz
tacke 6.2. ove metode.

V zapremina, u ml, rastvora ekstrakta dobijenog u skladu sa metodom 9.1. ili 9.2. ovog priloga;

D faktor koji odgovara razrjedivanju sprovedenom u iz tatke 6.2. ove metode.

M masa, u gramima, uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa metodom 9.1. ili 9.2. ovog priloga.

Izracunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2) uzastopni alikvotni djelovi, a (vl), (v2) zapremine koji odgovaraju svom
razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bice jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Metoda 9.11. Odredivanje cinka u ekstraktima dubriva pomocu atomske apsorpcijske spektrometrije
1. Obim
Metoda opisuje postupak odredivanja cinka u ekstraktima dubriva.
2. Podrucdje primjene
Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 9.1. 1 9.2. ovog priloga, ¢iji deklarisani sadrzaj ukupnog i/ili
cinka rastvorljivog u vodi datog u Prilogu 1. Tabele E ovog pravilnika.
3. Nacelo
Nakon odgovarajuceg tretmana i razredivanja ekstrakata, sadrzaj cinka odreduje se pomocu atomske apsorpcijske spektrometrije.
4. Reagensi
4.1. Razrijedena hlorovodoni¢na Kisjelina, oko 6 mol/l prema:
tacki 4.1. metode 9.4. ovog priloga.
4.2. Razrjedeni rastvor hlorovodoni¢ne Kisjeline, oko 0,5 mol/l prema:
tacki 4.2. metode 9.4. ovog priloga.
4.3. Rastvora lantanove soli (10 g La po litri) prema:
tacki 4.3. metode 9.4. ovog priloga.
4.4. Kalibracijski rastvor cinka
4.4.1. Osnovni rastvor cinka (1 000 pg/ml)
U odmjernoj tikvici od 1 000 ml rastopi se 1 g cinkovog praha ili ljuspica do 0,1 mg u 25 ml 6 mol/l hlorovodoniéne kisjeline iz
tacke 4.1. ove metode.
Kad je potpuno rastopljeno, dopuni se zapremina vodom i dobro promijesa.
4.4.2. Radni rastvor cinka (100 pg/ml)
Razrijedi se 20 ml osnovnog rastvora iz tacke 4.4.1. ove metode u 0,5 mol/l rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.2. ove
metode, u odmjernu tikvicu od 200 ml.
Dopuni se zapremina sa 0,5 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro promijesa.
5. Oprema
Atomski apsorpcijski spektrometar: iz tacke 5 metode 9.4. ovog priloga.
Instrument je opremljen izvorom zra¢enja karakteristi¢nog za cink (213,8 nm), a spektrometar dozvoljava da se uradi pozadinska korekcija.
6. Pripremanje rastvora za analizu
6.1. Rastvor ekstrakta cinka prema:
metodi 9.1. i/ili metodi 9.2.0vog priloga i, ako je potrebno, metode 9.3 ovog priloga.
6.2. Pripremanje rastvora za ispitivanje prema:
tacki 6.2. metode 9.4. ovog priloga
Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli iz tacke 4.3. ove metode.
7. Postupak
7.1. Pripremanje rastvora slijepe probe prema:
tacki 7.1. metode 9.4. ovog priloga.
Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli kori§¢ene u iz tatke 6.2. ove metode
7.2. Pripremanje kalibracijskih rastvora prema:



tacki 7.2. metode 9.4. ovog priloga

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml cinka, stavi se 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 ml radnog rastvora iz tacke 4.4.2. ove metode u niz
odmjernih tikvica od 100 ml.

Ako je potrebno, podesi se koncentracija rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline §to je moguce bliZze koncetraciji rastvora za ispitivanje.
Doda se svakoj boci 10 ml rastvora lantanove soli koris¢ene u tacki 6.2. ove metode.

Dopuni se zapremina na 100 ml s 0,5 mol/l rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline iz tatke 4.2. ove metode i dobro promijesa.

Rastvori sadrze 0, 0,5, 1,2, 3,41 5 pg/ml cinka.

7.3. Odredivanje prema:

tacki 7.3. metode 9.4. ovog priloga.

Pripremi se spektrometar (5) za mjerenje na talasnoj duzini od 213,8 nm.

8. Izrazavanje rezultata prema:

tacki 8. metode 9.4. ovog priloga.

Procenat cinka u dubrivu:

Zn% = [(xs —xp) X V x D] /(M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:
Zn% = [(xs —xp) X V x 2D]/ (M x 10%)

Gdje je:

Zn koli¢ina cinka izrazena kao procenat dubriva;

Xs koncentracija (pg/ml) u rastvoru za ispitivanje iz tacke 6.2. ove metode;

Xb koncentracija (ng/ml) u rastvoru slijepe probe iz tadke 7.1. ove metode;

V zapremina, u ml, ekstrakta dobijenog u skladu sa metodom 9.1. ili 9.2. ovog priloga;

D faktor koji odgovara razrjedivanju sprovedenom iz tacke 6.2. ove metode.

M masa, u gramima, uzorka za ispitivanje uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2 ovog priloga.

Izradunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni djelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) i (100) zapremine u
ml koji odgovaraju svom razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bice jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .x . x . x . x (vifai) x (100/a)

METODE 10. MIKRO-HRANIVA U KONCENTRACIJI VECOJ OD 10 %

Metoda 10.1. Ekstrakcija ukupnih mikro-hraniva u dubrivima carskom vodom
Standard:

EN 16964: Pubriva — Ekstrakcija ukupnih mikrohraniva u dubrivima carskom vodom
Za ovu ispitnu metodu sproveden je “ring test”.

Metoda 10.2. Ekstrakcija vodorastvorljivih mikrohraniva u dubrivima i uklanjanje organskig spojeva iz ekstrakata dubriva
Standard:

EN 16962: Gnojiva — Ekstrakcija vodorastvorljivih mikrohraniva u dubrivima i uklanjanje organskig spojeva iz ekstrakata dubriva
Za ovu ispitnu metodu sproveden je “ring test”.

Metoda 10.3. Odredivanje kobalta, bakra, gvozda, mangana i cinka plamenom atomskom apsorpcijskom spektrometrijom (FAAS)
Standard:

EN 16965: Pubriva — Odredivanje kobalta, bakra, gvozda, mangana i cinka plamenom atomskom apsorpcijskom spektrometrijom (FAAS)
Za ovu ispitnu metodu sproveden je “ring test”.

Metoda 10.4. Odredivanje bora, kobalta, bakra, gvozda, mangana, molibdena i cinka tehnikom ICP-AES
Standard:

EN 16963: Pubriva — Odredivanje bora, kobalta, bakra, gvozda, mangana, molibdena i cinka tehnikom ICP-AES
Za ovu ispitnu metodu sproveden je “ring test”.

Metoda 10.5. Odredivanje bora acidimetrijom

Standard:

EN 17042: Pubriva — Odredivanje bora u koncentracijama > 10 % acidimetrijom
Za ovu ispitnu metodu sproveden je “ring test”.

Metoda 10.6. Odredivanje molibdena gravimetrijskom metodom sa 8-hidroksikinolinom

Standard:

CEN/TS 17060: Pubriva — Odredivanje molibdena u koncentracijama > 10 % gravimetrijskom metodom sa 8-hidroksikinolinom
Za ovu ispitnu metodu sproveden je “ring test”.

Metoda 10.7. Odredivanje bakra u ekstraktima dubriva titrimetrijskom metodom

1. Obim

Metoda opisuje postupak odredivanja bakra u ekstraktima dubriva.

2. Podrucje primjene

Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 10.1. i 10.2. ovog priloga, ¢iji je deklarisani sadrzaj bakra
dat u Prilogu 1 tabela E ovog pravilnika.

3. Nacelo



Joni bakra reduciraju se u kisjelom mediju kalijevim jodidom:

2Cutt + 41~ AES 2Cul + I,

Jod koji se oslobada na taj nacin titrira se standardnim rastvorom natrijumovog tiosulfata u prisutnosti skroba kao indikatora u skladu sa:

Io + 2Na;yS,0; Q,Eg 2Nal 4+ NayS40¢

4. Reagensi

4.1.Azotna kisjelina (HNO3, d20 = 1,40 g/ml)

4.2.Urea [(NH2)2 C =0]

4.3.Rastvor amonijum bifluorida (NH4HF2) 10 % m./v

Rastvor se drzi u plasti¢noj posudi.

4.4.Rastvor amonijum hidroksida (1 + 1)

Promijesa se 1 zapremina amonijaka (NH4OH, d20 = 0,9 g/ml) sa jednom zapreminom vode.

4.5.Standardni rastvor natrijumovog tiosulfata

Rastopi se 7,812 g natrijumovog tioslufata pentahidrata (Na2S203 5H20) sa vodom u odmjernoj tikvici od jednog litra.

Rastvor se priprema tako da je 1 ml =2 mg Cu.

Zhog stabilizacije, dodaje se nekoliko kapi hloroforma.

Rastvor se drzi u staklenoj posudi zasti¢en od direktnog svjetla.

4.6.Kalijev jodid (KI)

4.7.Rastvor kalijum tiocijanata (KSCN) (25 % m/v)

Rastvor se drzi u plasti¢noj tikvici.

4.8.Rastvor skroba (oko 0,5 %)

Stavi se 2,5 g Skroba u ¢asu od 600 ml.

Doda se oko 500 ml vode.

Rastvor treba da klju¢a tokom mije$anja.

Ohladi se do sobne temperature.

Rastvor ima kratak rok trajanja koji se moze produziti dodavanjem oko 10 mg zivinog jodida.

5. Pripremanije rastvora za analizu

Pripremanje rastvora bakra prema:

metodi 10.1. i 10.2. ovog priloga.

6. Postupak

6.1. Pripremanje titracijskog rastvora

Stavi se alikvotni dio rastvora koji ne sadrzi manje od 20 — 40 mg Cu u Erlenmeyerovu tikvicu od 500 ml.

Odstrani se visak kiseonika koji se nakratko pojavi prilikom kljucanja.

Dopuni se zapremina vodom do oko 100 ml.

Doda se 5 ml azotne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode, dovede se do kljucanja i ostavi da kljuca otprilike pola minuta.

Skloni se Erlenmeyerova tikvica sa grejne ploée, dodati oko 3 g uree iz tacke 4.2. ove metode i ostavi se da kljuca jo§ oko pola minute.
Skloniti sa uredaja za zagrijavanje i dodati oko 200 ml hladne vode.

Ohladi se sadrzaj Erlemeyerove tikvice do sobne temperature, ako je potrebno.

Postepeno se dodaje rastvor amonijum hidroksida iz take 4.4. ove metode sve dok rastvor ne postane plav i se doda visak od 1 ml.
Doda se 50 ml rastvora amonijum bifluorida iz tatke 4.3. ove metode i promijesa se.

Doda se 10 g kalijum jodida iz tacke 4.6. ove metode i rastopi se.

6.2. Titriranje rastvora

Stavi se Erlenmeyerova tikvica na magnetsku mijesalicu.

Ubaciti $tapi¢ u Erlenmeyerovu tikvicu i podesi se mijeSalica na zeljenu brzinu.

Koristec¢i biretu, dodaje se standardni rastvor natrijumovog tiosulfata iz tacke 4.5. ove metode sve dok smeda boja joda oslobodenog iz
rastvora ne postane manje intenzivna.

Dodaje se 10 ml rastvora skroba iz tacke 4.8. ove metode.

Nastavi se titriranje s rastvorom natrijumovog tiosulfata iz tacke 4.5. ove metode sve dok se ljubi¢asta boja skoro potpuno ne izgubi.
Dodaje se 20 ml rastvora kalijum tiocijanata iz tacke 4.7. ove metode i nastavi se titriranje sve dok ljubicastoplava boja potpuno ne nestane.
Zabiljeziti zapreminu upotrijebljenog rastvora tiosulfata.

7. lzraZavanje rezultata

1 ml standardne rastvora natrijumovog tiosulfata iz tacke 4.5. ove metode odgovara 2 mg Cu.

Procenat bakra u dubrivu izrazava se:

Vv
L e T
Gdje je:

X zapremina, u ml, kori§¢ene rastvora natrijumovog tiosulfata;

V zapremina, u ml, ekstraktne rastvora dobijenog u skladu sa metodom 10.1. ili 10.2. ovog priloga;

a zapremina, u ml, alikvotnog dijela;

M masa, u gramima, uzorka za ispitivanje sa kojim se postupalo u skladu sa metodom 10.1. i 10.2. ovog priloga.

Metoda 10.8. Odredivanje gvoZda u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcijskom spektrometrijom

1. Obim

Metoda opisuje postupak odredivanja gvozda u ekstraktima dubriva.

2. Podrucdje primjene

Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 10.1. i 10.2. ovog priloga, ¢iji deklarisani sadrzaj ukupnog
gvozda i/ili gvozda rastvorljivog u vodi datim u Prilogu 1 tabela E ovog pravilnika.

3. Nacelo



Nakon odgovarajuéeg tretmana i razredivanja ekstrakata, sadrzaj gvozda odreduje se atomskom apsorpcijskom spektrometrijom.
4. Reagensi

4.1. Razrijedena hlorovodoni¢na kisjelina, oko 6 mol/l prema:

tacki 4.1. metode 10.4. ovog priloga.

4.2. Razrjedeni rastvor hlorovodoni¢ne kisjeline, oko 0,5 mol/l prema:

tacki 4.2. metode 10.4. ovog priloga.

4.3.Rastvor vodonik peroksida (30 % H202, d20 = 1,11 g/ml), bez mikro-hraniva

4.4 Rastvora lantanove soli (10 g La po litri)prema:

tacki 4.3. metode 10.4. ovog priloga

4.5.Kalibracijska rastvor gvozda

4.5.1. Osnovni rastvor gvozda (1 000 pg/ml)

U ¢asi od 500 ml izvaga se, do taénosti 0,1 mg, 1 g Zeljezne Zice, doda se 200 ml 6 mol/l hlorovodoniéne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode, i
15 ml rastvora vodonik peroksida iz tacke 4.3. ove metode.

Zagrijava se na grejnoj plo¢i sve dok se gvozde potpuno ne rastopi.

Kad se ohladi, koli¢ina se premjesti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml.

Dopuni se vodom do oznake i dobro promijesa.

4.5.2. Radni rastvor gvozda (100 pg/ml)

Stavi se 20 ml osnovnog rastvora iz tatke 4.5.1. ove metode u odmjernu tikvicu od 200 ml. Dopuni se do oznake 0,5 mol/l hlorovodoniéne
kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro promijesa.

5. Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar: iz tacke 5. metode 10.4. ovog priloga.

Instrument je opremljen izvorom zraGenja karakteristiénog za gvozde (248,3 nm).

6. Pripremanje rastvora za analizu

6.1. Rastvor ekstrakta gvozda prema:

metodi 10.1. i/ili metodi 10.2. ovog priloga i, ako je potrebno, metode 10.3. ovog priloga.

6.2. Pripremanije rastvora za ispitivanje prema:

tacki 6.2. i metode 9.4. ovog priloga

Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli.

7. Postupak

7.1. Pripremanje slijepe rastvora prema:

tacki 7.1. i metode 10.4. ovog priloga.

Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli kori§¢ene u tacki 6.2. ove metode.

7.2. Pripremanje kalibracijskih rastvora prema

tacki 7.2. metode 10.4. ovog priloga.

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 10 pg/ml gvozda, u niz odmjernih tikvica od 100 ml stavlja se redom 0, 2, 4, 6, 8 i 10 ml radnog
rastvora iz tacke 4.5.2. ove metode.

Ako je potrebno, podesi se koncentracija rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline §to je moguce bliZe koncetraciji rastvora za ispitivanje.
Dodaje se 10 ml rastvora lantanove soli koris¢ene u tacki 6.2. ove metode.

Povecava se zapremina sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro promijesa.

Rastvori sadrze 0, 2, 4, 6, 8 i 10 pg/ml gvozda.

7.3. Odredivanje prema:

tacki 7.3. metode 10.4. ovog priloga.

Priprema se spektrometar iz tacke 5 ove metode za mjerenje na talasnoj duZini od 248,3 nm.

8. IzraZavanje rezultata prema:

tacki 8 metode 10.4. ovog priloga.

Procenat gvozda u dubrivu:

Fe (%) = [(xs — xb) X V x D]/ (M x 10%)
Ako se koristi metoda 10.3.:
Fe (%) = [(xs —xb) x V x 2D]/ (M x 10%)

Gdje je:

Fe koli¢ina gvozda izrazena kao procenat dubriva;

Xs koncentracija (pg/ml) u rastvoru za ispitivanje iz tacke 6.2. ove metode;

Xb koncentracija (pg/ml) u rastvoru slijepe probe iz tacke 7.1. ove metode;

V zapremina, u ml, ekstrakta dobijenog u skladu s metodom 10.1. ili 10.2. ovog priloga;

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u tacki 6.2. ove metode.

M masa, u gramima, uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa metodom 10.1. ili 10.2. ovog priloga.

Izracunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (a3),...,., (ai) ili (a) alikvotni djelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) i (100) zapremina u
ml koji odgovaraju svom razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bice jednak:

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

Metoda 10.9. Odredivanje mangana u ekstraktima dubriva titriranjem

1. Obim

Metoda opisuje postupak odredivanja mangana u ekstraktima dubriva.

2. Podrucje primjene

Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 10.1. i 10.2. ovog priloga, ¢iji je deklarisani sadrzaj
mangana dat u Prilogu 1 tabela E ovog pravilnika.

3. Nacelo



Ako su joni hlorida prisutni u ekstraktu, oni se odstranjuju kljucanjem ekstrakta sumpornom kisjelinom.

Mangan oksidira sa natrijumim bizmutatom u azotno kisjelom mediju.

Stvoreni permanganat reducira se viSkom gvozdevog sulfata.

Visak se titrira na rastvoru kalijum permanganata.

4. Reagensi

4.1.Koncentrovana sumporna Kisjelina (H2SO4, d20 = 1,84 g/ml)

4.2.Sumporna kisjelina, oko 9 mol/l

Promijesa se pazljivo 1 zapremina koncentrovane sumporne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode sa 1 zapreminom vode.
4.3.Azotna kisjelina, 6 mol/l

Promijesa se 3 zapremine azotne kisjeline (HNO3, d20 = 1,40 g/ml) sa 4 zapremine vode.

4.4.Azotna kisjelina, 0,3 mol/l

Promijesa se 1 zapremina 6 mol/l azotne kisjeline sa 19 zapremina vode.

4.5.Natrijum bizmutat (NaBiO3), (85 %).

4.6.Dijatomejska zemlja

4.7.0rtofosforna kisjelina, 15 mol/l (H3PO4, d20 = 1,71 g/ml)

4.8. Rastvor gvozda sulfata, 0,15 mol/l

Rastopi se 41,6 g gvozda sulfata heptahidrata (FeSO4. 7H20) u odmjernoj tikvici od jednog litra.

Doda se 25 ml koncentrovane sumporne kisjeline iz tatke 4.1. ove metode i 25 ml fosforne kisjeline iz tactke 4.7. ove metode.
Dolije se do 1000 ml. i promijesa.

4.9. Rastvor kalijum permanganata, 0,020 mol/Il

Izvaga se 3,160 g kalijum permanganata (KMnO4) do taénosti 0,1 mg.

Rastopi se i poveca zapremina vodom do 1 000 ml.

4.10. Rastvor srebrnog nitrata, 0,1 mol/l

Rastopi se 1,7 g srebrnog nitrata (AgNO3) u vodi i poveca zapremina do 100 ml.

5. Oprema

5.1. Filter lon¢i¢ P 16/ISO 4 793, poroznost 4, kapacitet 50 ml, postavljen na tikvicu za filtriranje od 500 ml.
5.2. Magnetska mijeSalica

6. Pripremanje rastvora za analizu

6.1. Rastvor manganovog ekstrakta prema:

metodi 10.1. i 10.2. ovog priloga.

AKo nije poznato jesu li prisutni jonihlorida, sprovodi se ispitivanje na rastvoru s jednom kapi rastvora srebrnog nitrata iz tactke 4.10. ove
metode.

6.2.U nedostatku jona hlorida, stavlja se alikvot ekstrakta koji sadrzi 10 do 20 mg mangana u ¢asu od 400 ml.
Zapremina treba da se postigne do otprilike 25 ml isparavanjem ili dodavanjem vode.

Dodaje se 2 ml koncentrovane sumporne kisjeline iz tacke 4.1. ove metode.

6.3.Ako su prisutni hloridni joni, potrebno ih je odstraniti na sljedeé¢i na¢in

Stavi se alikvot ekstrakta koji sadrzi 10 do 20 mg mangana u visoku ¢asu od 400 ml.

Doda se 5 ml 9 mol/l sumporne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode.

Rastvor se stavi u digestor, dovede se do klju¢anja na grejnoj ploci i ostavi da kljuca dok se ne oslobodi obilni bijeli dim.
Nastavlja se dok zapremina ne bude smanjena na otprilike 2 ml (tanki film sirupaste tenosti na dnu case).

Ostavlja se da se ohladi na sobnoj temperaturi.

Pazljivo se dodaje 25 ml vode i jo§ jednom

a prisutnost hlorida sa jednom kapi rastvora srebrnog nitrata iz tacke 4.10. ove metode.

Ako jos uvijek ima hlorida, postupak se ponavlja nakon dodavanja 5 ml 9 mol/l sumporne kisjeline iz tatke 4.2. ove metode.

7. Postupak
Doda se 25 ml 6 mol/l azotne kisjeline iz tacke 4.3. ove metode i 2,5 g natrijumovog bizmutata iz tacke 4.5. ove metode u ¢asu od 400 ml
koja sadrzi rastvor za ispitivanje.
Snazno se mijesa tri minute na magnetskoj mijesalici iz tacke 5.2. ove metode.
Doda se 50 ml 0,3 mol/l azotne kisjeline iz tacke 4.4. ove metode i ponovo promijesati.
Filtrira se u vakuumu kroz filter lon¢i¢ iz tacke 5.1. ove metode, ¢ije dno je pokriveno dijatomejskom zemljom iz tacke 4.6. ove metode.
Oprati lon¢i¢ nekoliko puta sa 0,3 mol/l azotne kisjeline iz tacke 4.4. ove metode dok se ne dobije bezbojni filtrat.
Premjesti se filtrat i rastvor za pranje u ¢asu od 500 ml.
Promijesa i doda 25 ml 0,15 mol/l rastvora gvozdevog sulfata iz tacke 4.8. ove metode.
Ako nakon dodavanja gvozdevog sulfata filtrat pozuti, doda se 3 ml 15 mol/l ortofosforne kisjeline iz tacke 4.7. ove metode.
Koriste¢i biretu, titrira se viSak gvozda sulfata sa 0,02 mol/l rastvora kalijum permanganata iz tacke 4.9. ove metode dok mjesavina ne
postane ruziCasta, a boja ostane stabilna jedan minut. Sprovodi se slijepa proba u istim uslovima, preskacuéi jedino uzorak za ispitivanje.
Napomena:
Oksidirani rastvor ne smije do¢i u kontakt sa gumom.
8. IzraZavanje rezultata
1 ml 0,02 mol/l rastvora kalijum permanganata odgovara 1,099 mg mangana (Mn).
Procenat mangana u dubrivu:
A"/

Mn (%) where = (xp — x) X 0,1099 X ——
axM
Gdje je:
Xb zapremina, u ml, permanganata kori§¢enog u rastvoru slijepe probe;
Xs zapremina, u ml, permanganata kori$¢enog u ispitnom uzorku;
V zapremina, u ml, rastvora ekstrakta dobijenog u skladu sa metodom 10.1. ili 10.2. ovog priloga;
a zapremina, u ml, alikvotnog dijela uzetog iz ekstrakta;



M masa, u gramima, uzorka za ispitivanje.

Metoda 10.10. Odredivanje molibdena u ekstraktima dubriva gravimetrijskom metodom sa 8-hidroksikinolinom
1. Obim

Metoda opisuje postupak odredivanja molibdena u ekstraktima dubriva.

2. Podrucdje primjene

Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 10.1. i 10.2. ovog priloga, ¢iji deklarisani sadrzaj molibdena
dat u Prilogu 1 Tabela E ovog pravilnika.

3. Nacelo

Nivo molibdena odreduje se talozenjem kao molibdenil oksinat u posebnim uslovima.

4. Reagensi

4.1. Rastvor sumporne Kisjeline, otprilike 1 mol/l

Pazljivo se izlije 55 ml sumporne kisjeline (H2SO4, d20 = 1,84 g/ml) u odmjernu tikvicu od 1 litra, koja sadrzi 800 ml vode.
Promijesa se.

Nakon hladenja, dolije se do jednog litra.

Promijesa se.

4.2. Razrijedeni rastvor amonijaka (1:3)

Promije$a se jedna zapreminakoncentrovanog rastvora amonijaka (NH4OH, d20 = 0,9 g/ml) sa tri zapremine vode.
4.3. Razrijedeni rastvor siréetne kisjeline (1:3)

Promijesa se jedna zapremina koncentrovane sircetne kisjeline (99,7 % CH3COOH, d20 = 1,049 g/ml) sa 3 zapremine vode.
4.4. Rastvor dinatrijum soli etilen diamin tetra sircetne kisjeline (EDTA)

Rastopi se 5 g Na2EDTA u vodi u odmjernoj tikvici od 100 ml.

Dolije se do oznake i promijesa.

4.5. Pufer rastvor

U odmjernoj tikvici od 100 ml, rastopi se 15 ml koncentrovane siréetne kisjeline u 30 g amonijum acetata u vodi.
Dolije se do 100 ml.

4.6. Rastvor 7-hidroksikinolina (oksina)

U odmjernoj tikvici od 100 ml, rastopi se 3 g 8-hidroksikinolina u 5 ml koncentrovane sir¢etne kisjeline.

Doda se 80 ml vode.

Doda se rastvor amonijaka iz tatke 4.2. ove metode, kap po kap, dok se rastvor ne zamagli i doda siréetna kisjelina iz tacke 4.3. ove metode
dok rastvor ponovo ne postane bistar.

Dopuni se vodom do 100 ml.

5. Oprema

5.1. Filter lon¢i¢ P 16/ISO 4 793 , poroznost 4, kapacitet 30 ml

5.2. pH-metar sa staklenom elektrodom

5.3. Susionik na 130 do 135 °C

6. Pripremanje rastvora za analizu

6.1. Pripremanje rastvora molibdena: prema metodi 10.1. i metodi 10.2. ovog priloga

7. Postupak

7.1. Pripremanje rastvora za ispitivanje

Stavi se alikvotni dio koji sadrzi 25 do 100 mg Mo u ¢asu od 250 ml.

Poveca se zapremina vodom do 50 ml.

Podesi se rastvor na pH = 5 dodavaju¢i rastvor sumporne kisjeline iz tacke 4.1., kap po kap.

Doda se 15 ml rastvora EDTA iz tacke 4.4. ove metode, a zatim 5 ml pufer rastvora iz tacke 4.5. ove metode.
Poveca se zapremina vodom do otprilike 80 ml.

7.2. Dobijanje i pranje taloga

Rastvor se lagano zagrije.

Neprestano se mijesa, doda se rastvor oksina iz tacke 4.6. ove metode.

Nastavlja se sa talozenjem sve dok se ostatak vise ne bude primjecivao.

Dodaje se sljedeci reagens sve dok rastvor ne postane lagano zut.

Obicno je dovoljna koli¢ina od 20 ml.

Nastavlja se sa laganim zagrijavanmjem taloga, dvije do tri minute.

Filtrira se kroz filter lonci¢ iz tacke 5.1. ove metode.

Ispira se nekoliko puta sa 20 ml vruce vode.

Voda za ¢iS¢enje treba postepeno postati bezbojna, §to ukazuje da oksin viSe nije prisutan.

7.3. Vaganje taloga

Talog se susi na 130 do 135 °C do konstantne mase (najmanje jedan sat).

Ostavi se da se hladi u eksikatoru, a zatim se vaga.

8. IzraZavanje rezultata

1 mg molibdenil oksinata, MoO2(C9H60N)2 odgovara 0,2305 mg Mo.

Procenat molibdena u dubrivu:

Mo (%) = X x 0,02305 x ~ <D

axM

Gdje je:

X masa, u mg, taloga molibdenil oksinata;

V zapremina, u ml, ekstraktne rastvora dobijenog u skladu sa metodom 10.1. ili 10.2. ovog priloga;
a zapremina, u ml, alikvota uzetog iz posljednjeg razrjedivanja;

D faktor razrjedivanja alikvota;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka.



Metoda 10.11. Odredivanje cinka u ekstraktima dubriva pomoéu atomske apsorpcijske spektrometrije

1. Obim

Metoda opisuje postupak odredivanja cinka u ekstraktima dubriva.

2. Podrudje primjene

Postupak se primjenjuje na analizirane uzorke dubriva, ekstrahovanih metodama 10.1. i 10.2. ovog priloga, ¢iji deklarisani sadrzaj cinka dat

u Prilogu 1 tabela E ovog pravilnika.

3. Nacelo

Nakon odgovarajuceg tretmana i razredivanja ekstrakata, sadrzaj cinka odreduje se pomocu atomske apsorpcijske spektrometrije.

4. Reagensi

4.1. Razrijedena hlorovodoni¢na kisjelina, oko 6 mol/l prema:

tacki 4.1. metode 10.4. ovog priloga.

4.2. Razrjedeni rastvor hlorovodoni¢ne Kisjeline, oko 0,5 mol/l prema::

tacki 4.2. metode 10.4. ovog priloga.

4.3. Rastvor lantanove soli (10 g La po litri) prema:

tacki 4.3. metode 10.4. ovog priloga.

4.4. Kalibracijski rastvori cinka
4.4.1. Osnovni rastvor cinka (1 000 pg/ml)
U odmjernoj tikvici od 1 000 ml rastopiti 1 g cinkovog praha ili pahuljica do 0,1 mg u 25 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline iz
tacke 4.1. ove metode.
Kad je potpuno rastopljeno, poveéa se zapremina vodom i dobro promijesa.
4.4.2. Radni rastvor cinka (100 pg/ml)
Razrijedi se 20 ml osnovnog rastvora iz tacke 4.4.1. ove metode u 0,5 mol/l rastvora hlorovodoniéne kisjeline iz tacke 4.2. ove
metode, u odmjernoj tikvici od 200 ml. Dopuni do oznake sa 0,5 mol/l hlorovodoni¢ne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro
promijesa.

5. Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar iz tacke 5. metode 10.4. ovog priloga.

Instrument je opremljen izvorom zralenja karakteristi¢nog za cink (213,8 nm), a spektrometar treba da dozvoli da se uradi pozadinska

korekcija.

6. Pripremanje rastvora za analizu

6.1. Rastvor ekstrakta cinka prema:

metodi 10.1. i/ili metodi 10.2. ovog priloga.

6.2. Pripremanije rastvora za ispitivanje prema:

tacki 6.2. metode 10.4. ovog priloga.

Rastvor za ispitivanje sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli iz tacke 4.3. ove metode.

7. Postupak

7.1. Pripremanije rastvora slijepe probe prema:

tacki 7.1. metode 10.4. ovog priloga.

Rastvor slijepe probe sadrzi 10 % (v/v) rastvora lantanove soli kori§¢ene u tacki 6.2. ove metode

7.2. Pripremanje kalibracijskih rastvora prema:

tacki 7.2. metode 10.4. ovog priloga.

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml cinka, stavi se 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 ml radnog rastvora iz tacke 4.4.2 ove metode u niz

odmjernih tikvica od 100 ml.

Ako je potrebno, podesiti koncentraciju rastvora hlorovodoni¢ne kisjeline $to je moguce bliZe koncetraciji rastvora za ispitivanje.

Doda se svakoj boci 10 ml rastvora lantanove soli koris¢ene u tacki 6.2. ove metode.

Dopuni se zapremina na 100 ml s 0,5 mol/l rastvora hlorovodonic¢ne kisjeline iz tacke 4.2. ove metode i dobro promijesa.

Rastvori sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3,41 5 pg/ml cinka.

7.3. Odredivanje prema:

tacki 7.3. metode 10.4. ovog priloga.

Pripremi se spektrometar iz tacke 3 ove metode za mjerenje na talasnoj duzini od 213,8 nm.

8. IzraZavanje rezultata prema:

tacki 8. metode 10.4. ovog priloga

Procenat cinka u dubrivu:

Zn (%) = [(xs —xp) X V x D]/ (M x 10%)
Ako se koristi metoda 10.3. ovog priloga:

Zn (%) = [(xs —xp) X V x 2D]/ (M x 10%)
Gdje je:

Zn koli¢ina cinka izrazena kao procenat dubriva;

Xs koncentracija (ug/ml) u rastvoru za ispitivanje;

Xb koncentracija (ug/ml) u rastvoru slijepe probe;

V zapremina, u ml, rastvora ekstrakta dobijenog u skladu sa metodom 10.1. ili 10.2.0ovog priloga;

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u tacki 6.2. ove metode;

M masa, u gramima, uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa metodom 10.1. ili 10.2. ovog priloga.

Izraunavanje faktora razrjedivanja D:

ako su (al), (a2), (@3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni obroci, a (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) i (100) zapremina u ml koji odgovaraju svom razrjedivanju,
faktor razrjedivanja D biée jednak:



L= (Vl/a1) X (Vg/ag) X (V3/83) X.ooo X (Vi/&i) X (100/&)

METODE 11. HELIRAJUCI I KOMPLEKSIRAJUCI AGENSI

Metoda 11.1. Odredivanje sadrZaja helatnog mikro-hraniva i helirane frakcije mikro-hraniva:

Standard:

EN 13366: Pubriva - Obrada kationskom izmjenjuju¢om smolom za odredivanje sadrzaja helatnih mikro-hraniva i helirane frakcije mikro-
hraniva (metoda ispitana ring testom).

Metoda 11.2. Odredivanje EDTA, HEDTA i DTPA:

Standard:

EN 13368-1: Pubriva - Odredivanje helatnih reagensa u dubrivima putem jonske hromatografije - 1. dio: EDTA, HEDTA i DTPA (metoda
ispitana ring testom).

Metoda 11.3. Odredivanje gvoZda heliranog sa o,0-EDDHA, 0,0-EDDHMA i HBED:

Standard:

EN 13368-2: Pubriva - Odredivanje helatnih agensa u dubrivima hromatografijom. Dio 2: Odredivanje Fe heliranog sa 0,0-EDDHA, 0,0-
EDDHMA i HBED jonskom hromatografijom (metoda ispitana ring testom).

Metoda 11.4. Odredivanje gvoZda heliranog sa EDDHSA:

Standard:

EN 15451: Pubriva - Odredivanje helatnih reagensa - Odredivanje gvozda heliranog sa EDDHSA putem jonske parne hromatografije
(metoda ispitana ring testom).

Metoda 11.5. Odredivanje gvozda heliranog sa o,p EDDHSA:

Standard:

EN 15452: Pubriva - Odredivanje helatnih reagensa - Odredivanje gvoZda heliranog sa o,p EDDHA reverznom fazom HPLC (metoda
ispitana ring testom).

Metoda 11.6. Odredivanje IDHA:

Standard:

EN 15950: Pubriva - Odredivanje N-(1,2-dikarboksietil)-D,L-asparaginske kisjeline (Iminodijantarna kisjelina, IDHA) pomocu te¢ne
hromatografije visokog efekta (HPLC) (metoda ispitana ring testom).

Metoda 11.7. Odredivanje lignosulfonata:

Standard:

EN 16109: Pubriva - Odredivanje jona mikro-hraniva kompleksiranih u dubrivima — Identifikacija lignosulfonata (metoda ispitana ring
testom).

Metoda 11.8. Odredivanje sadrZaja kompleksiranih mikro-hraniva i kompleksiranih frakcija mikro-hraniva:

Standard:

EN 15962: Pubriva - Odredivanje sadrzaja kompleksiranih mikro-hraniva i kompleksiranih frakcija mikro-hraniva (metoda ispitana ring
testom).

Metoda 11.9. Odredivanje [S,S]-EDDS-a

Standard:

EN 13368-3 dio 3.: Dubriva — Odredivanje kheliraju¢ih agensa u dubrivima pomocu hromatografije: Odredivanje [S,S]-EDDS-a
hromatografijom sa ionskim parovima. Metoda ispitana ring testom.

Metoda 11.10.: Odredivanje HGA-e

Standard:

EN 16847: Pubriva — Odredivanje kompleksirajucih agensa u dubrivima — Identifikacija heptaglukonske kisjeline hromatografijom.
Metoda ispitana ring testom.

METODE 12. INHIBITORI UREAZE | NITRIFIKACIJE:

Metoda 12.1. Odredivanje dicijanamida:

Standard:

EN 15360: DPubriva - Odredivanje dicijanamida - metoda koriS¢enjem te¢ne hromatografije visokog efekta (HPLC) (metoda ispitana ring
testom).

Metoda 12.2. Odredivanje NBPT:

Standard:

EN 15688: Pubriva - Odredivanje inhibitora ureaze N-(n-butil)tiofosforni triamid (NBPT) kori§¢enjem te¢ne hromatografije visokog efekta
(HPLC) (metoda ispitana ring testom).

Metoda 12.3. Odredivanje 3-metilpirazola:
Standard:
EN 15905: Pubriva - Odredivanje 3-metilpirazola (MP) pomocu te¢ne hromatografije visokog efekta (HPLC) (metoda ispitana ring testom).



Metoda 12.4. Odredivanje TZ:

Standard:

EN 16024: Pubriva - Odredivanje 1H,1,2,4-triazola u urei i u dubrivima koja sadrze ureu — Metoda pomocu te¢ne hromatografije visokog
efekta (HPLC) (metoda ispitana ring testom).

Metoda 12.5. Odredivanje 2-NPT:

Standard:

EN 16075: DBubriva - Odredivanje N-(2-nitrofenil) triamida fosforne kisjeline (2-NPT) u urei i u dubrivima koja sadrze ureu - Metoda
pomocu te¢ne hromatografije visokog efekta (HPLC) (metoda ispitana ring testom).

Metoda 12.6. Odredivanje DMPP-a:

Standard:

EN 16328: Pubriva - Odredivanje 3,4-dimetil-1H-pirazol fosfata (DMPP) - Metoda sa te¢nom hromatografijom visokog efekta (HPLC)
(metoda ispitana ring testom).

Metoda 12.7. Odredivanje NBPT/NPPT:

Standard:

EN 16651: Pubriva - Odredivanje triamida N-(n-butil)tiofosforne kisjeline (NBPT) i triamida N-(n-propil)tiofosforne kisjeline (NPPT) -
Metoda sa te¢nom hromatografijom visokog efekta (HPLC) (metoda ispitana ring testom).

Metoda 12.8. Odredivanje DMPSA-a

Standard:

EN 17090: Pubriva — Odredivanje inhibitora nitrifikacije DMPSA-a u dubrivima — Metoda te¢ne hromatografije visoke efikasnosti (HPLC).
Ova metoda je ispitana ring testom.

METODE 13. TESKI METALI:

Metoda 13.1. Odredivanje sadrZajakadmijuma:
Standard:
EN 14888: Pubriva i grani¢ni materijali - Odredivanje sadrzaja kadmijuma (metoda ispitana ring testom).

METODE 14. KRECNI MATERIJALI:

Metoda 14.1. Odredivanje distribucije veli¢ine kre¢nih materijala suvim i mokrim prosijavanjem:
Standard:
EN 12948: Kre¢ni materijali - Odredivanje distribucije veli¢ine suvim i mokrim prosijavanjem (metoda je ispitana ring testom).

Metoda 14.2. Odredivanje reaktivnosti karbonata i silikata kre¢nih materijala hidroklori¢nom Kisjelinom:

Standard:

EN 13971: Karbonat i silikat kre¢nih materijala - Odredivanje reaktivnosti - Metoda potenciometrijskog titriranja sa hidrokloriénom
kisjelinom (metoda je ispitana ring testom).

Metoda 14.3. Odredivanje reaktivnosti metodom automatskog titriranja sa limunskom Kkisjelinom:

Standard:

EN 16357: Karbonat kreénih materijala - Odredivanje reaktivnosti - Metoda automatskog titriranja sa limunskom kisjelinom (metoda je
ispitana ring testom).

Metoda 14.4. Odredivanje vrijednosti neutralizacije kre¢nih materijala:
Standard:
EN 12945: Kreéni materijali - Odredivanje vrijednost neutralizacije - Titrimetrijska metoda (metoda je ispitana ring testom).

Metoda 14.5. Odredivanje kalcijuma u kre¢nim materijalima metodom oksalata:
Standard:
EN 13475: Kre¢ni materijali - Odredivanje sadrzaja kalcijuma - Metoda oksalata (metoda je ispitana ring testom).

Metoda 14.6. Odredivanje kalcijuma i magnezijuma u kreénim materijalima kompleksometrijski:

Standard:

EN 12946: Kre¢ni materijali - Odredivanje sadrzaja kalcijuma i magnezijuma - Kompleksometrijska metoda (metoda je ispitana ring
testom).

Metoda 14.7. Odredivanje magnezijuma u kre¢nim materijalima metodom atomske apsorpcijske spektometrije:

Standard:

EN 12947: Kre¢ni materijali - Odredivanje sadrzaja magnezijuma - Metoda atomske apsorpcijske spektometrije (metoda je ispitana ring
testom).

Metoda 14.8. Odredivanje sadrzaja vlage:

Standard:

EN 12048: Cvrsta dubriva i kre¢ni materijali - Odredivanje sadrZaja vlage - Gravimetrijska metoda susenjem na 105 °C +/— 2 °C (metoda je
ispitana ring testom).



Metoda 14.9. Odredivanje razbijanja granula:
Standard:

EN 15704: Kre¢ni materijali - Odredivanje razbijanja granuliranog kalcijuma i kalcijum/magnezijumovih karbonata pod uticajem vode
(metoda je ispitana ring testom).

Metoda 14.10. Odredivanje efekta proizvoda inkubacijom tla:
Standard:

EN 14984: Kre¢ni materijali - Odredivanje efekta proizvoda na pH tla - metoda inkubacije tla (metoda je ispitana ring testom)



