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NARIADENIE EUROPSKEHO PARLAMENTU A RADY (ES)
¢. 2003/2003

z 13. oktobra 2003
o hnojivach

(Text s vyznamom pre EHP)

EUROPSKY PARLAMENT A RADA EUROPSKEJ UNIE,

so zretelom na Zmluvu o zaloZeni Eurdpskeho spolocenstva, a najmé na
jej ¢lanok 95,

so zretelom na navrh Komisie (1),

so zretelom na stanovisko Eurdpskeho hospodarskeho a socidlneho
vyboru (%),

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

ked’ze:

(1)  Smernica Rady 76/116/EHS z 18. decembra 1975 o aproximacii
pravnych predpisov ¢lenskych Statov o hnojivach (4), smernica
Rady 80/876/EHS z 15. jula 1980 o aproximacii pravnych pred-
pisoch ¢lenskych §tatov o jednozlozkovych hnojivach typu dusic-
nanu amonneho s vysokym obsahom dusika (°), smernica
Komisie 87/94/EHS z 8. decembra 1986 o aproximacii pravnych
predpisov Clenskych Statov o postupoch kontroly vlastnosti,
limitov a odolnosti vo¢i vybuchu pri jednozlozkovych hnojivach
typu dusi¢nanu amoénneho s vysokym obsahom dusika (°)
a smernica Komisie 77/535/EHS z 22. jina 1977 o aproximécii
pravnych predpisov ¢lenskych Statov, tykajucich sa metod vzor-
kovania a analyzy hnojiv (7), boli niekol’kokrat zasadne zmenené
a doplnené. V stlade s ozndmenim Komisie Eurdpskemu parla-
mentu a Rade ,,Jednoduchsie pravne predpisy pre vnutorny trh*
(SLIM) a akénym planom pre jednotny trh, by sa tieto smernice
v zaujme jasnosti mali zrusit a nahradit jedinym pravnym
nastrojom.

(2)  Pravne predpisy spoloCenstva o hnojivach si svojim obsahom
velmi odborné. Nariadenie je preto najvhodnej§im pravnym
nastrojom, lebo priamo kladie na vyrobcov presné poziadavky,
ktoré sa maju uplatiovat’ v rovnakom ¢ase a rovnakym spdsobom
v celom spolocenstve.

(3) V kazdom clenskom State musia hnojiva vykazovat’ urcité tech-
nické parametre stanovené zaviaznymi predpismi. Tieto ustano-
venia, ktoré sa tykaju najmd zloZenia a definicie druhov hnojiv,
oznaCenia tychto typov, ich identifikdcie a balenia sa
v jednotlivych ¢Elenskych $tatoch lisia. Svojim nestiladom brzdia
obchod vo vnutri spoloCenstva, a preto by sa mali harmonizovat.

(4)  Ciel’ navrhovaného opatrenia, konkrétne na zabezpecenie vnutor-
ného trhu s hnojivami, ¢lenské Staty nemdzu uspokojivo dosia-

" U v. ES C 51 E, 26.2.2002, s. 1 a U. v. ES C 227 E, 24.9.2002, s. 503.

(®» U. v. ES C 80, 3.4.2002, s. 6. )

(®) Stanovisko Eurdpskeho parlamentu z 10. aprila 2002 (U. v. ES C 127 E,
29.5.2002, s. 160), spolo¢na pozicia Rady zo 14. aprila 2003 (U. v. EU
C 153 E, 1.7.2003, s. 56) a rozhodnutie Eurdpskeho parlamentu z 2.
septembra 2003 (eSte neuverejnené v tradnom vestniku).

* U. v. ES L 24, 30.1.1976, s. 21. Smernica zmenenéd a doplnena smernicou
Europskeho parlamentu a Rady 98/97/ES (U. v. ES L 18, 23.1.1999, s. 60).

(®) U. v. ES L 250, 23.9.1980, s. 7. Smernica zmenena a doplnena smernicou
97/63/ES Eurdpskeho parlamentu a Rady (U. v. ES L 335, 6.12.1997, s. 15).

©® U. v. ESL 38, 7.2.1987, s. 1. Smernica zmenena a doplnend smernicou
88/126/EHS (U. v. ES L 63, 9.3.1988, s. 12).

(") U. v. ES L 213, 22.8.1977, s. 1. Smernica zmenena a doplnena smernicou
95/8/ES (U. v. ES L 86, 20.4.1995, s. 41).
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hnut, ak neexistuju spolo¢né technické kritérid, a preto sa mozu,
z dovodu ucinnejSicho opatrenia, lepSie dosiahnut na trovni
spoloCenstva, spolodenstvo moéze prijat’ opatrenia v sulade so
zasadou subsidiarity podla ustanovenia c¢lanku 5 zmluvy.
V sulade so zasadou proporcionality podla ustanovenia
v uvedenom ¢lanku, toto nariadenie nepresahuje hranice potrebné
na dosiahnutie tohto ciela.

Na trovni spolocenstva je potrebné urcit’ oznacovanie, definiciu
a zlozenie urcitych hnojiv (hnojiva ES).

Mali by sa ustanovit’ aj pravidla spolocenstva pre identifikéciu,
vystopovatel'nost’ a oznacenie hnojiv ES na uzaveroch obalov.

Na urovni spolocenstva je potrebné urcit’ postup, ktory sa bude
dodrziavat’ v pripadoch, ak ¢lensky stat bude povazovat’ za nutné
obmedzit' umiestnenie hnojiv ES na trh.

Vyroba hnojiv podlieha v réznej miere odchylkam od vyrobnych
postupov alebo zékladnych surovin. Odber vzoriek a analytické
postupy modzu tiez obsahovat’ odchylky. Preto je potrebné
schvalit’ tolerancie deklarovaného obsahu Zivin. V zaujme pol'no-
hospodarskeho pouzivatela sa odporica udrzat tieto tolerancie
v tzkych hraniciach.

Uradné kontroly suladu hnojiv ES s poziadavkami tohto naria-
denia tykajucimi sa kvality a zloZenia by mali vykonavat' labo-
ratoria schvalené Clenskymi S§tatmi a oznamené Komisii.

Dusi¢nan aménny je podstatnou zlozkou réznych produktov,
z ktorych niektoré st urené na pouzitie ako hnojiva a iné¢ ako
vybusniny. Vzhl'adom na osobitny charakter hnojiv s dusi¢cnanom
amonnym s vysokym obsahom dusika a na nasledné poziadavky
tykajuce sa verejnej bezpecnosti, zdravia a ochrany pracujucich je
potrebné urcit’ dodatocné pravidla spolocenstva pre hnojiva ES
tohto typu.

Niektoré z tychto produktov by mohli byt nebezpecné a v urci-
tych situaciach pouzité na iné ucely ako na tie, na ktoré boli
urc¢ené. To by mohlo ohrozit’ bezpenost’ 0s6b a majetku. Vyrob-
covia by preto mali byt povinni prijat’ primerané kroky, aby
zabranili takémuto pouzitiu, a najmé aby zabezpecili vystopova-
telnost’ takychto hnojiv.

V zaujme verejnej bezpeCnosti je osobitne dolezité uréit na
urovni spolocenstva charakteristiky a vlastnosti odliSujuce hnojiva
ES s dusi¢nanom aménnym s vysokym obsahom dusika od typov
dusi¢nanu amoénneho pouzivaného pri vyrobe produktov vyuziva-
nych ako vybusniny.

Hnojiva ES s dusicnanom amoénnym s vysokym obsahom dusika
by mali vyhovovat’ ur¢itym charakteristikam tak, aby sa zabezpe-
¢ila ich neskodnost. Vyrobcovia by mali zabezpecit, aby vsetky
hnojiva ES s dusi¢nanom aménnym s vysokym obsahom dusika
presli skaskou odolnosti proti vybuchu skor, ako budd tieto
hnojiva umiestnené na trhu.

Musia sa ustanovit’ pravidla metéd uzavretych tepelnych cyklov
dokonca aj vtedy, ked’ tieto metédy nemusia nevyhnutne mode-
lovat  vSetky podmienky vznikajice polas  prepravy
a skladovania.

Hnojiva moézu byt znelistené latkami, ktoré mozu potencialne
predstavovat’ riziko pre zdravie ludi a zvierat a pre zivotné
prostredie. V nadvéznosti na stanovisko Vedeckého vyboru pre
toxicitu, ekotoxicitu a zivotné prostredie (SCTEE) ma Komisia
v Umysle riesit' otdzku netmyselného znecistenia mineralnych
hnojiv kadmiom a tam, kde to bude primerané, navrhne naria-
denie, ktoré ma v umysle predlozit Eurdpskemu parlamentu
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a Rade. Ak je to primerané, vykona sa podobna revizia v pripade
inych znecistujucich latok.

(16) Je vhodné urcit postup, ktory bude musiet dodrziavat' kazdy
vyrobca alebo jeho zastupca, ktori si budi zelat, aby novy
druh hnojiva bol zaradeny do prilohy I na tcely jeho oznacenia
ako ,,hnojivo ES“.

(17)  Opatrenia potrebné na zavedenie tohto nariadenia by sa mali
schvalit’ v sulade s rozhodnutim Rady 1999/468/ES z 28. juna
1999, ktorym sa ustanovuji postupy na vykon realizaénych
pravomoci poskytnutych Komisii (*).

(18)  Clenské $taty by mali urdit’ pokuty za porusenie ustanoveni tohto
nariadenia. Mo6zu stanovit, ze vyrobca, ktory porusi ¢lanok 27,
bude pokutovany sumou zodpovedajucou desatnasobku trhovej
hodnoty dodavky, ktord nebude vyhovovat'.

(19)  Smernice 76/116/EHS, 77/535/EHS, 80/876/EHS a 87/94/EHS by
sa mali zrusit,

PRIJALI TOTO NARIADENIE:

HLAVA 1

VSEOBECNE USTANOVENIA

KAPITOLA 1

Rozsah platnosti a definicie

Clanok 1
Rozsah platnosti

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

Clénok 2
Definicie

Na tcely tohto nariadenia platia tieto definicie:

a) ,,Hnojivo“ je materidl, ktorého hlavna funkcia je poskytovat’
rastlindm Ziviny.

b) ,,Primarna Zivina“ znamena iba prvky dusik, fosfor a draslik.
¢) ,,Sekundarna zivina“ znamena prvky vapnik, hor¢ik, sodik a sira.

d) ,,Mikroziviny* znamena prvky bor, kobalt, med’, Zelezo, mangén,
molybdén a zinok, podstatné pre rast rastlin v mnozstvach, ktoré su
malé v porovnani s mnozstvami primarnych a sekundarnych Zivin.

e) ,,Anorganické hnojivo“ znamena hnojivo, v ktorom st deklarované
ziviny vo forme mineralov ziskanych extrakciou alebo fyzikalnymi
a/alebo chemickymi technologiami. Kyanamid vapenaty, mocovina
a jej kondenzacné produkty a derivaty a hnojiva obsahujuce mikro-
ziviny vo forme chelatu alebo komplexu moézu byt konvenéne ozna-
cené za anorganické hnojiva.

f) ,,Mikrozivina vo forme chelatu“ znamena mikrozivinu, ktora je
sucastou jednej z organickych molekul uvedenych v oddieli E.3.1
prilohy 1.

() U. v. ES L 184, 17.7.1999, s. 23.
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g) ,,Mikrozivina vo forme komplexu® znamena mikroZivinu, ktora je
sucastou jednej z molekul uvedenych v oddieli E.3.2 prilohy L.

h) ,,Typ hnojiv znamend hnojiva so spoloénym typovym oznacenim
uvedenym v prilohe 1.

i) ,,Jednozlozkové hnojivo* znamena hnojivo obsahujuce dusik, fosfor
alebo draslik s deklarovatelnym obsahom iba jednej z primarnych
Zivin.

j) »Viaczlozkové hnojivo“ znamend hnojivo s deklarovatelnym
obsahom asponn dvoch z primarnych Zivin a ziskané chemicky
alebo zmieSavanim alebo kombinaciou oboch tychto postupov.

k) ,,Komplexné hnojivo“ znamena viaczlozkové hnojivo ziskané
chemickou reakciou, z roztoku alebo vo svojom tuhom skupenstve
granulaciou, s deklarovateI'nym obsahom asponi dvoch z primarnych
zivin. V tuhom stave kazda granula obsahuje vsetky ziviny v ich
deklarovanom zloZeni.

) ,ZmieSané hnojivo* znamena hnojivo ziskané suchym mieSanim
roéznych hnojiv bez chemickej reakcie.

m) ,,Listové hnojivo”“ znamena hnojivo vhodné na pouzitie na listy
plodiny a na prijem zivin cez tieto listy.

n) ,,Tekuté hnojivo™ znamena hnojivo v suspenzii alebo v roztoku.

0) ,,Hnojivo v roztoku“ znamena tekuté hnojivo neobsahujiice tuhé
Castice.

p) ,.Hnojivo v suspenzii“ znamena dvojfazové hnojivo, v ktorom su
tuhé Castice vo forme suspenzie v kvapalnej faze.

q) ,.Deklaracia®“ znamena uvedenie mnozstva Zivin, vratane ich foriem
a rozpustnosti zarucenej v zadanej tolerancii.

r) ,,.Deklarovany obsah“ znamena obsah prvku alebo jeho oxidu, ktory
je v zhode s pravnymi predpismi spoloCenstva uvedeny na Stitku
hnojiva ES alebo na prislusnom sprievodnom dokumente.

s) ,,Tolerancia“ znamena povoleni odchylku nameranej hodnoty
obsahu ziviny od jej deklarovanej hodnoty.

t) ,,Eurépska norma*“ znamena normy CEN (Eurépsky vybor pre
normalizaciu), ktoré boli spolocenstvom oficidlne uznané a citacie
ktorych boli uverejnené v Uradnom vestniku Europskych spolocen-
stiev.

u) ,,Obal“ znamena uzatvoritelny priestor vyuzivany na skladovanie,
ochranu, manipulaciu a distribiciu hnojiv a nezadrzujuci viac ako
1000 kg.

v) ,,Volne lozené* znamena hnojivo nezabalené podla predpisu
v tomto nariadeni.
w) ,,Umiestnenie na trh® znamena dodavku hnojiva, ¢i uz za uthradu
alebo bezplatne, alebo skladovanie na ucely jeho dodavania. Dovoz
hnojiva na colné izemie spolocenstva sa poklada za umiestnenie na

trh.

X) ,,Vyrobca“ znamena fyzicku alebo pravnicku osobu zodpovednu za
umiestnenie hnojiva na trh; najmé jeho producent, dovozca, baliaren
pracujuca ako samostatna firma alebo akakol'vek osoba meniaca
parametre hnojiva sa pokladaju za vyrobcu. Distributor, ktory
nemeni charakteristické vlastnosti hnojiva, sa vSak nepoklada za
vyrobcu.
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KAPITOLA 11

Umiestnenie na trh

Clanok 3
Hnojive ES

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

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

Clanok 4
Usadenie v ramci spolocenstva

Vyrobcea je usadeny v spolo¢enstve a zodpoveda za zhodu ,.hnojiva ES“
s ustanoveniami tohto nariadenia.

Clanok 5
Vol'ny obeh

1.  Bez vplyvu na ¢lanok 15 a iné pravne predpisy spolocenstva,
Clenské Staty, vychadzajic zo zlozenia, identifikdcie, oznacCenia alebo
balenia a inych ustanoveni uvedenych v tomto nariadeni, nezakazu,
neobmedzia alebo nebudi branit’ umiestneniu hnojiv, oznacenych ako
,hnojivo ES* spiiiajice ustanovenia tohto nariadenia, na trh.

2. Hnojiva, ktoré st v stilade s tymto nariadenim oznacené ,hnojivo
ES*, v ramci spolocenstva st vo vol'nom obehu.

Clanok 6
Povinné udaje

1. Clenské $taty mozu na splnenie poziadaviek &lanku 9 predpisat, e
udaje o obsahu dusika, fosforu a draslika v hnojivach uvadzanych na
ich trh musia byt vyjadrené tymto sposobom:

a) dusik iba vo forme prvku (N) a

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

Ak je zvolena moznost’ vyjadrenia obsahu fosforu a draslika vo forme
prvkov, vsetky odkazy v prilohach na formu oxidu treba zneju ako
forma prvku a Ciselné hodnoty sa prepocitaji s pouzitim tychto koefi-
cientov:

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

2. Clenské $taty mozu uréit, Ze tdaje o obsahu vapnika, horéika,
sodika a siry ako sekundarnych zivin v hnojivach a, ak su splnené
podmienky ¢lanku 17, aj primarnych zivin v hnojivach uvadzanych na
ich trh, musia byt’ vyjadrené takto:

a) vo forme oxidov (CaO, MgO, Na,O, SO3) alebo
b) vo forme prvku (Ca, Mg, Na, S) alebo

¢) v oboch tychto formach.
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Na prepocet obsahu oxidu vépenatého, oxidu horecnatého, oxidu
sodného a oxidu sirového na obsah vapnika, hor¢ika, sodika, pripadne
siry, sa pouziju tieto koeficienty:

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

d) sira (S) = oxid sirovy (SO3) x 0,400.

V pripade vypocitaného obsahu oxidu alebo prvku sa deklarované ¢islo
zaokruhli na najblizSie desatinné miesto.

3. Clenské $taty nebrania umiestneniu ,hnojiv ES“ oznadenych
oboma spdsobmi uvedenymi v odsekoch 1 a 2 na trh.

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

a) mikroziviny su pridané aspon v minimalnych mnozstvach uvedenych
v oddieloch E.2.2 a E.2.3 prilohy I;

b) hnojivo ES nadalej spifia poziadavky oddielov A, B, C a D prilohy
L

5. Ak su mikroziviny norméalnou stcastou surovin uréenych na
dodavku primarnych (N, P, K) a sekundarnych (Ca, Mg, Na, S) Zivin,
mozu sa deklarovat’, ak st pritomné aspofi v minimalnych mnozstvach
uvedenych v oddieloch E.2.2 a E.2.3 prilohy I.

6.  Obsah mikrozivin sa deklaruje tymto spésobom:

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

b) v pripade zmesi hnojiv uvedenych v pismene a) obsahujucich aspon
dve rozne mikroziviny a spliajicich poziadavky oddielu E.2.1
prilohy I a hnojiv patriacich k typom hnojiv uvedenych
v oddieloch A, B, C a D prilohy I, uvedenim:

i) celkového obsahu vyjadreného ako hmotnostné percentd
z hnojiva a

il) vo vode rozpustného obsahu vyjadreného ako hmotnostné
percentd z hnojiva, pricom rozpustny obsah je asponi polovica
z celkového obsahu.

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

Ak je mikrozivina chemicky naviazanid na organicki molekulu, obsah
mikroziviny pritomnej v hnojive sa vyjadri ihned po rozpustnom
obsahu vo vode ako hmotnostné percento z produktu, za ktorym nasle-
duje jeden z pojmov ,,vo forme chelatu s* alebo ,,vo forme komplexu
s, s nazvom organickej molekuly tak, ako je ustanovené v oddieli E.3
prilohy I. Nazov organickej molekuly sa méze nahradit' jej pociatoc-
nymi pismenami.

Clénok 7
Oznacenie

1. Vyrobca ozna¢i hnojiva ES identifikaénymi znackami uvedenymi
v ¢lanku 9.

2. Ak st hnojiva balené, tieto identifikacné znacky musia byt na
obaloch alebo k nim pripojenych stitkoch. Ak s hnojiva vol'ne lozené,
tieto znacky musia byt uvedené v sprievodnych dokladoch.
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Clanok 8
Vystopovatel'nost’

Bez toho, aby bol dotknuty ¢lanok 26 ods. 3, vyrobca je povinny
uchovavat’ zaznamy o povode hnojiv ES, aby sa zabezpecila vystopo-
vatelnost’ tychto hnojiv. Tieto zdznamy musia byt pre inSpekcie ¢len-
skych statov dostupné tak dlho, ako dlho sa hnojivo dodava na trh
a eSte d’alSie 2 roky potom, ako ho vyrobca prestal dodavat.

Clanok 9
Oznacenie

1.  Bez toho, aby boli dotknuté ostatné pravne predpisy spolocenstva,
obaly, §titky a sprievodna dokumentacia uvedené v ¢lanku 7 sa ozna-
cuju takto:

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

— tam, kde existuje, oznacenie typu hnojiva podla ustanoveni
prilohy I;

— v pripade zmieSanych hnojiv oznacenie ,,zmes“ po oznaceni
typu;

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

— ziviny musia byt uvedené slovami aj prisluSnymi chemickymi
znackami, napriklad dusik (N), fosfor (P), oxid fosfore¢ny
(P,05), draslik (K), oxid draselny (K,0), vapnik (Ca), oxid véape-
naty (CaO), horcik (Mg), oxid horec¢naty (MgO), sodik (Na),
oxid sodny (Na,0), sira (S), oxid sirovy (SO;), bor (B), med
(Cu), kobalt (Co), zelezo (Fe), mangan (Mn), molybdén (Mo),
zinok (Zn);

— ak hnojivo obsahuje mikroziviny, z ktorych vSetky alebo Cast’ st
chemicky viazané na organicki molekulu, za nazvom mikrozi-
viny nasleduje jedno z tychto upresneni:

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

ii) ,,vo forme komplexu s ... (ndzov latky podla ustanoveni
v oddieli E.3.2 prilohy I);

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

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

— mnozstva tekutych hnojiv vyjadrené hmotnost'ou.Vyjadrenie
mnozstiev tekutych hnojiv pomocou objemu alebo hmotnost'ou
vo vztahu k objemu (kilogramy na hektoliter alebo gramy na
liter) je volitel'né;

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

— meno alebo obchodné meno a adresa vyrobcu.
b) VoliteI'né oznacenie
— podra prilohy I;

— pokyny na skladovanie a manipulaciu a v pripade hnojiv neuve-
denych v prilohe I, oddiel E.1 a E.2, konkrétne pokyny na
pouzivanie hnojiva;
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— udaje o davkovani a podmienkach pouzivania vhodnych pre stav
pddy a plodin, za ktorych sa hnojivo pouziva a

— znacka vyrobcu a obchodny popis produktu.

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

2. Vsetky oznacenia suvisiace s odsekom 1 musia byt jasne oddelené
od akychkol'vek inych udajov na obaloch, Stitkoch a v sprievodnej
dokumentacii.

3. Kvapalné hnojivd moézu byt umiestnené na trh iba ak vyrobca
poskytne vhodné dodato¢né pokyny tykajuce sa najmi skladovacej
teploty a prevencie nehdd pocas skladovania.

4.  Podrobné pravidla uplatnovania tohto c¢lanku sa prijma podla
postupu uvedeného v ¢Elanku 32 ods. 2.

Clénok 10
Stitky

1. Stitky alebo znagky vytlagené na obale s idajmi uvedenymi podl'a
¢lanku 9 musia byt umiestnené na viditePnom mieste. Stitky musia byt
pripevnené k obalu alebo akémukol'vek systému, ktory ho uzatvara. Ak
je sucastou tohto systému pecat’, musi byt na nej meno alebo znacka
toho, kto produkt balil.

2. Znacky uvedené v odseku 1 musia byt a musia zostat nezmaza-
telné a jasne Citatel'né.

3.V pripade volne loZenych hnojiv uvedenych v druhej vete ¢lanku
7 ods. 2 musi képia dokladov obsahujuicich identifikaéné znacky spre-
vadzat’ tovar a musi byt dostupna na ucely kontroly.

Clanok 11
Jazyky

Stitok, znagky na obale a sprievodna dokumenticia musia byt aspoi
v jazyku alebo jazykoch tych ¢lenskych statov, v ktorych sa hnojivo ES
predava.

Clénok 12
Balenie

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

Clénok 13
Tolerancie

1. Obsah zivin v hnojivich ES musi spliat tolerancie uvedené
v prilohe II, umoznujic odchylky vo vyrobe, pri odbere vzoriek a pri
analyze.

2. Vyrobca nesmie systematicky vyuzivat vyhody tolerancii uvede-
nych v prilohe II

3. Pokial’ ide o minimalne a maximalne obsahy uvedené v prilohe I,
nepovol'uju sa ziadne tolerancie.
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Clanok 14
Poziadavky na hnojivo
Dany typ hnojiva mdze byt zaradeny do prilohy I, ak:
a) poskytuje ziviny G¢innym sposobom;

b) st poskytnuté prislusné vzorky, analyzy a v pripade poziadavky aj
skasobné postupy a

¢) za normalnych podmienok pouzitia nema nepriaznivy vplyv na
zdravie I'udi, zvierat alebo rastlin alebo na zivotné prostredie.

Clanok 15
Ochranné opatrenie

1. Ak ma clensky S$tat opravnené dévody na to, aby uveril, ze
konkrétne hnojivo ES, aj ked” spia poziadavky tohto nariadenia, pred-
stavuje riziko pre bezpecnost’ alebo zdravie I'udi, zvierat alebo rastlin
alebo riziko pre zivotné prostredie, méze docasne zakazat’ jeho umiest-
nenie na trhu na svojom uzemi, alebo ho podrobit’ osobitnym
podmienkam. Bezodkladne o tom informuje c¢lenské Staty a Komisiu
a uvedie dovody pre takéto rozhodnutie.

2. Komisia prijme rozhodnutie vo veci do 90 dni od prijatia infor-
macie v sulade s postupom uvedenym v ¢lanku 32 ods. 2.

3.  Ustanovenia tohto nariadenia nebrania tomu, aby Komisia alebo
Clensky Stat prijali také opatrenia, ktorymi zakazu, obmedzia alebo
stazia umiestnenie hnojiv ES na trh a ktoré¢ su zdévodnené verejnou
bezpecnostou.

HLAVA 11

USTANOVENIA TYKAJUCE SA KONKRETNYCH DRUHOV HNOJiV

KAPITOLA 1

Anorganické hnojiva s primarnymi Zivinami

Clénok 16
Rozsah

Tato kapitola plati pre anorganické hnojiva s primarnymi zivinami, tuhé
aj tekuté, jednozlozkové aj viaczlozkové, vratane tych, ktoré obsahuju
sekundarne Ziviny a/alebo mikroZiviny, s minimalnym obsahom ziviny
uvedenym v oddieloch A, B, C, E.2.2 alebo E.2.3 prilohy I.

Clénok 17

Deklarovanie sekundarnych Zivin v hnojivich s primarnymi
Zivinami

Obsah vapnika, horcika, sodika a siry moze byt deklarovany ako obsah
sekundarnej ziviny v hnojive ES patriacemu k typom hnojiv uvedenych
v oddieloch A, B a C prilohy I, ak tieto prvky sa v flom nachadzaju
aspon v tychto minimalnych mnozstvach:

a) 2 % oxidu vapenatého (CaO), t. j. 1,4 % Ca;
b) 2 % oxidu hore¢natého (MgO), t. j. 1,2 % Mg;
¢) 3 % oxidu sodného (Na,0), t. j. 2,2 % Na a
d) 3 % oxidu sirového (SO3), t. j. 2 % S.
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V takomto pripade sa prida k typovému oznaceniu dodatocné oznacenie
uvedené v ¢lanku 19 ods. 2 bod ii).

Clénok 18
Vapnik, hordik, sodik a sira

1.  Deklaracia obsahu horéika, sodika a siry v hnojivach uvedenych
v oddieloch A, B a C prilohy I sa vyjadri jednym z tychto spdsobov:

a) celkovy obsah vyjadreny ako hmotnostné percento z hnojiva;

b) celkovy obsah a obsah rozpustny vo vode vyjadreny ako hmotnostné
percento z hnojiva, priCom rozpustny obsah je aspon Stvrtina
z celkového obsahu a

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

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

Clénok 19
Identifikacia

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

2. Po oznaceni typu viaczlozkovych hnojiv sa uvedu:

i) chemické znacky deklarovanych sekundarnych zivin medzi zatvor-
kami a po znackach primarnych zivin a

ii) Cisla uvadzajice obsah primarnej Ziviny; deklarovany obsah sekun-
darnej ziviny musi byt uvedeny v zatvorkach po obsahu primarnej
Ziviny.

3. Za oznaenim typu hnojiva budu nasledovat’ iba hodnoty uvadza-
juce obsah primarnej a sekundarnej ziviny.

4. Ak st deklarované mikroziviny, uvedu sa slova ,,s mikrozivinami‘
alebo predlozka ,s“, za ktorymi nasleduje nazov alebo nazvy
a chemické znacky pritomnych mikrozivin.

5. Deklarovany obsah primarnych a sekundarnych zivin sa uvadza
ako hmotnostné percento, ako celé Cisla alebo tam, kde je to potrebné
a kde existuje prislusna analytickd metoda, zaokrihlené na jedno desa-
tinné miesto.

V pripade hnojiv obsahujucich viac ako jednu deklarovanu zivinu, je
poradie pre primarne ziviny takéto: N, P,Os a/alebo P, K,O a/alebo K,
a pre sekundarne Zziviny: CaO a/alebo Ca, MgO a/alebo Mg, Na,O
a/alebo Na, SO; a/alebo S.

Deklarovany obsah mikrozivin musi udavat obsah a znacku kazdej
z nich, udavajic hmotnostné percento podla oddielov E.2.2 a E.2.1
prilohy I a podla rozpustnosti.

6. Formy a rozpustnost’ zivin st tieZ vyjadrené ako hmotnostné
percento hnojiva, s vynimkou kde priloha I vyslovne neustanovuje, Ze
tento obsah sa vyjadri inak.

Pocet desatinnych miest je jedno, okrem mikroZzivin, kde je pocet desa-
tinnych miest v zmysle oddielov E.2.2 a E.2.3 prilohy L.
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KAPITOLA 11

Anorganické hnojiva so sekunddarnymi Zivinami

Clénok 20
Rozsah

Této kapitola plati pre anorganické hnojiva so sekundarnymi zivinami,
tuhé aj tekuté, vratane tych, ktoré obsahuji mikroziviny, s minimalnym
obsahom ziviny uvedenym v oddieloch D, E.2.2 alebo E.2.3 prilohy L.

Clénok 21
Identifikacia

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

2. Ak st deklarované mikroziviny, uvedu sa slova ,,s mikrozivinami‘

13

alebo predlozka ,s“, za ktorymi nasleduje nazov alebo nazvy
a chemické znacky pritomnych mikrozivin.

3. Deklarovany obsah sekundarnych zivin sa uvadza ako hmotnostné
percento, ako celé Cisla alebo tam, kde je to potrebné a kde existuje
prislusna analytickd metoda, zaokruhlené na jedno desatinné miesto.

Tam, kde sa nachadza viac ako jedna sekundéarna Zivina, je toto poradie:
CaO a/alebo Ca, MgO a/alebo Mg, Na,O a/alebo Na, SO5 a/alebo S.

Deklarovany obsah mikrozivin musi udavat obsah a znacku kazdej
z nich, udavajic hmotnostné percento podla oddielov E.2.2 a E.2.1
prilohy I a podla rozpustnosti.

4. Formy a rozpustnost zivin s tiez vyjadrené ako hmotnostné
percento hnojiva, ak priloha I vyslovne neustanovuje, ze tento obsah
by mal byt vyjadreny inak.

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

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

KAPITOLA 1II

Anorganické hnojiva s mikroZivinami

Cldanok 22
Rozsah posobnosti

Tato kapitola plati pre anorganické hnojiva s mikrozivinami, tuhé aj
tekuté, s minimalnym obsahom Zziviny uvedenym v oddieloch E.I
a E.2.1 prilohy 1.

Clénok 23
Identifikacia

1. Okrem povinného identifikaéného oznacenia uvedeného v ¢lanku
9 ods. 1 pism. a) sa uvadzaju aj znacky ustanovené v odsekoch 2, 3, 4
a 5 tohto c¢lanku.
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2. Ak hnojivo obsahuje viac ako jednu mikrozivinu, uvedie sa typové
oznacenie ,,zmes mikrozivin“ s tymito nazvami pritomnych mikrozivin
a ich chemickymi znackami.

3.V pripade hnojiv obsahujucich iba jednu mikrozivinu (oddiel E.1
prilohy I) je deklarovany obsah mikroziviny dany ako hmotnostné
percento v celych Cislach a tam, kde je to potrebné, zaokrihlenych na
jedno desatinné miesto.

4. Formy a rozpustnost mikroZivin st vyjadrené ako hmotnostné
percento z hnojiva, ak priloha I nestanovuje vyslovne, Ze tento obsah
by mal byt vyjadreny inak.

Pocet desatinnych miest pre mikroziviny musi byt podla oddielu E.2.1
prilohy 1.

5. Pod povinné alebo volitelné udaje musi byt na Stitku alebo
v sprievodnej dokumentacii uvedeny tento text, pokial' ide o produkty
nachéadzajuce sa v oddieloch E.1 a E.2.1 prilohy I:

»,Pouzivat’ iba ak je to uznané za nevyhnutné. Neprekrocit' prislusné
davkovanie.

Clénok 24
Balenie

Hnojiva ES, na ktoré sa vztahuju ustanovenia tejto kapitoly su balené.

KAPITOLA 1V

Hnojiva na bdze dusicnanu aménneho s vysokym obsahom dusika

Clanok 25
Rozsah posobnosti

Na ucely tejto kapitoly si hnojivami na baze dusicnanu amoénneho
s vysokym obsahom dusika, jednozlozkové alebo viaczlozkové,
produkty na zaklade dusi¢nanu aménneho vyrobené na pouzitie ako
hnojivda a s obsahom viac ako 28 hmotnostnych percent dusika vo
vztahu k dusi¢nanu amoénnemu.

Tento typ hnojiv mdZe obsahovat’ anorganické alebo inertné latky.

Latky pouzivané pri vyrobe tohto typu hnojiva nesmi zvysit' jeho citli-
vost’ na teplo alebo jeho tendenciu vybuchovat.

Clanok 26
Bezpecénostné opatrenia a kontroly

1. Vyrobca zabezpeci, aby jednozlozkové hnojiva obsahujice
dusi¢nan amoénny spliali ustanovenia odseku 1 prilohy IIL

2. Kontrola, analyza a skuSanie pri Gradnych kontrolach jednozloz-
kovych hnojiv na baze dusicnanu amoénneho s vysokym obsahom
dusika ustanovené touto kapitolou sa vykonaju podl'a postupov opisa-
nych v odseku 3 prilohy III.

3. Na zabezpecenie vystopovatelnosti hnojiv ES na baze dusi¢nanu
amonneho s vysokym obsahom dusika, ktoré su umiestiiované na trhu,
vyrobca uchovava zdznamy mien a adresy miest a prevadzkovatelov
miest, kde bolo hnojivo a jeho zakladné zlozky vyrobené. Tieto
zaznamy su inSpekcii Clenskych $tatov k dispozicii tak dlho, ako je
hnojivo dodavané na trh a este na 2 roky potom, ako ho vyrobca prestal
dodavat’.
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Clanok 27
Skuska odolnosti proti vybuchu

Bez toho, aby boli dotknuté opatrenia uvedené v ¢lanku 26, vyrobca
zabezpeci, aby kazdy typ hnojiva ES na baze dusi¢nanu amoénneho
s vysokym obsahom dusika umiestneny na trhu bol podrobeny skuske
odolnosti proti vybuchu podl'a popisu v oddieloch 2, 3 (metdda 1, bod
3) a 4 prilohy III k tomuto nariadeniu. Tuto skusku vykona jedno zo
schvalenych laboratérii uvedenych v clanku 30 ods. 1 alebo ¢lanku 33
ods. 1 Vyrobcovia predlozia vysledky skusky prislusnemu organu ¢len-
ského Statu aspoil 5 dni pred umiestnenim hnojiva na trh alebo, ak ide
o dovoz, aspont 5 dni pred dovozom hnojiva na hranice Eurdpskeho
spolocenstva. Potom vyrobca nad’alej ru¢i za to, Ze vSetky dodavky
hnojiva umiestnené na trh si schopné prejst’ uvedenou skuskou.

Clénok 28
Balenie

Hnojiva na baze dusi¢nanu amoénneho s vysokym obsahom dusika st
dostupné konecnému pouzivatelovi iba v balenej forme.

HLAVA 11
POSUDZOVANIE ZHODY HNOJiV

Clanok 29
Kontrolné opatrenia

1. Clenské $taty mozu hnojiva oznadené ako ,hnojivo ES* podrobit
kontrolnym opatreniam na ucéely overenia ich zhody s tymto nariadenim.

Clenské staty mozu udtovat poplatky, ktoré nepresiahnu néklady na
potrebné skusky pri takychto kontrolnych opatreniach, ale to nezavizuje
vyrobcov, aby skusky opakovali alebo aby platili za opakované sktsky,
ak prvu skusku vykonalo laboratérium, ktoré splnilo podmienky ¢lanku
30 a ak tato skuska preukazala zhodu posudzovaného hnojiva.

2. Clenské $taty musia zabezpetit, aby odber vzoriek a analyzy pre
oficialne kontroly hnojiv ES patriacich k typom hnojiv uvedenych
v prilohe I boli vykonané v sulade s metdodami opisanymi v prilohach
I a IV.

3. Splnenie podmienok tohto nariadenia so zretelom na zhodu
s druhmi hnojiva a dodrzanie deklarovaného obsahu Zivin a/alebo dekla-
rovaného obsahu vyjadreného formami a rozpustnostami takychto zivin
sa moze preverit’ pri uradnych inSpekciach iba pomocou odberu vzoriek
a analytickych metdd ustanovenych v stlade s prilohami III a IV a pri
zohl'adneni tolerancii uvedenych v prilohe II.

4.  Komisia upravi a zmodernizuje metédy merania, odberu vzoriek
a analyzy a pokial je to mozné, pouzije eurdopske normy. Tieto
opatrenia zamerané na zmenu nepodstatnych prvkov tohto nariadenia
sa prijmi v stlade s regulatnym postupom s kontrolou uvedenym
v Clanku 32 ods. 3. Rovnaky postup plati aj pre prijatie vykonavacich
predpisov potrebnych na urcenie kontrolnych opatreni stanovenych
v tomto clanku a v Clankoch 8, 26 a 27. Tieto pravidla maja riesit
najmé otazku frekvencie opakovania testov, ako aj opatrenia zamerané
na zabezpeCenie toho, ze hnojivo uvedené na trh je totozné
s testovanym hnojivom.
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Clénok 30
Laboratoria

1. Clenské $taty oznamia Komisii zoznam tych schvalenych labora-
torii na svojom tUzemi, ktoré su prislusné na zabezpeCovanie sluzieb
potrebnych na kontrolu zhody hnojiv ES s poziadavkami tohto naria-
denia. Takéto laboratéria musia spliiat normy uvedené v oddieli
B prilohy V. Takéto oznamenie sa poda do 11. juna 2004 a potom
pri prilezitosti kazdej naslednej zmeny.

2. Komisia uverejni zoznam schvalenych laboratorii v Uradnom
vestniku Europskej unie.

3. Ak ma ¢lensky stat dovody domnievat’ sa, ze schvalené laborato-
rium nespifia normy uvedené v odseku 1, predlozi tato vec vyboru
uvedenému v ¢lanku 32. Ak vybor suhlasi s tym, Ze toto laboratorium
nespliia normy, Komisia vymaZe jeho nazov zo zoznamu, na ktory
odkazuje odsek 2.

4. Komisia prijme rozhodnutie vo veci do 90 dni od prijatia infor-
macii v sulade s postupom uvedenym v ¢lanku 32 ods. 2.

5. Komisia uverejni upraveny zoznam v Uradnom vestniku Europskej

unie.

HLAVA IV

ZAVERECNE USTANOVENIA

KAPITOLA 1

Prispésobenie priloh

Clanok 31
Nové hnojiva ES

1. Komisia prispdsobi prilohu I s cielom zahrnut' nové druhy hnojiv.

2. Vyrobca alebo jeho zastupca, ktory si Zeld navrhnit novy typ
hnojiva a zaradit’ ho do prilohy I a od ktorého sa pozaduje, aby spra-
coval na tento ucel technickd spravu, urobi tak pri zohl'adneni technic-
kych dokumentov uvedenych v oddieli A prilohy V.

VMo
3. Komisia prispdsobi prilohy s cielom zohl'adnit' technicky pokrok.

4. Opatrenia uvedené v odsekoch 1 a 3, zameran¢ na zmenu nepod-
statnych prvkov tohto nariadenia, sa prijmi v stlade s regulacnym
postupom s kontrolou uvedenym v ¢lanku 32 ods. 3.

Clénok 32
Postup vyboru

1. Komisii poméha vybor.

2. Ak sa odkazuje na tento odsek, uplatiiujt sa ¢lanky 5 a 7 rozhod-
nutia 1999/468/ES so zretel'om na jeho ¢lanok 8.

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

3. Ak sa odkazuje na tento odsek, uplatiiuje sa ¢lanok 5a ods. 1 az 4
a Clanok 7 rozhodnutia 1999/468/ES so zretelom na jeho ¢lanok 8.
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KAPITOLA 11

Prechodné ustanovenia

Clénok 33
Prislu$né laboratoria

1.  Bez toho, aby boli dotknuté ustanovenia ¢lanku 30 ods. 1, ¢lenské
Staty mézu na prechodné obdobie do 11. decembra 2007 nad’alej uplat-
novat’ svoje vnutrostatne predpisy pre schvalovanie prislusnych labora-
torii na poskytovanie potrebnych sluzieb pri kontrole zhody hnojiv ES
s poziadavkami tohoto nariadenia.

2. Clenské $taty oznamia zoznam tychto laboratérii Komisii a uvedt
podrobnosti o spdsobe ich schvalenia. Takéto oznamenie sa musi vypra-
covat’ do 11. jina 2004 a pri kazdej naslednej zmene.

Clénok 34
Balenie a oznacovanie Stitkami

Bez ohl'adu na ¢lanok 35 ods. 1, oznacenie, obaly, Stitky a sprievodna
dokumentacia hnojiv ES ustanovené skor$imi smernicami sa mozu
nad’alej pouzivat’ do 11. juna 2005.

KAPITOLA 111

Zaverecné ustanovenia

Cldanok 35
ZruS$ené smernice

1.  Tymto sa zrusuju smernice 76/116/EHS, 77/535/EHS, 80/876/EHS
a 87/94/EHS.

2.  Odkazy na zruSené smernice sa interpretuji ako odkazy na toto
nariadenie. Najmad vynimky z ¢lanku 7 smernice 76/116/EHS, ktoré
udelila Komisia podl'a ¢lanku 95 ods. 6 Zmluvy sa interpretuju ako
vynimky z ¢lanku 5 tohto nariadenia a su nad’alej platné bez ohladu
na nadobudnutie G&innosti tohto nariadenia. Clenské $taty mozu az do
schvalenia pokut podla ¢lanku 36 aj nad’alej uplatnovat pokuty za
porusenie vnutro§tatnych predpisov, ktorymi sa vykonavaji smernice
uvedené v odseku 1.

Clanok 36
Pokuty

Clenské $taty ustanovia pravidla o pokutich platné v pripade porusenia
ustanoveni tohto nariadenia a prijmi vSetky opatrenia potrebné na
zabezpeCenie ich vykonavania. Ustanovené pokuty musia byt ucinné,
primerané a odstrasujtice.

Clanok 37
Vniitrostitne opatrenia

Clenské $taty oznamia Komisii do 11. juna 2005 vietky vnatroitatne
opatrenia prijaté v zmysle ¢lanku 6 ods. 1, ¢lanku 6 ods. 2, ¢lanku 29
ods. 1 a ¢lanku 36 tohto nariadenia a bezodkladne oznamia kazdu
nasledni zmenu, ktora ich ovplyviuje.
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Clénok 38
Nadobudnutie ucinnosti

Toto nariadenie nadobuda ucinnost’” dvadsiatym diiom po jeho uverej-
neni v Uradnom vestniku Eurdpskej uinie, s vynimkou ¢lanku 8 a ¢lanku
26 ods. 3, ktoré nadobudnt Gcinnost’ 11. juna 2005.

Toto nariadenie je zavdzné vo svojej celistvosti a priamo uplatnitelné vo
vSetkych ¢lenskych Statoch.
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Metoda 2.3.2 Stanovenie celkového dusika v kyanamide vapenatom obsahu-
jucom dusi¢nany

Metoda 2.3.3 Stanovenie celkového dusika v mocovine
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g/liter)
Metoda 3.1.3 Extrakcia fosforu rozpustného v 2 % kyseline citronovej (20
g/liter)
Metoda 3.1.4 Extrakcia fosforu rozpustného v neutrdlnom citrane aménnom
Metody 3.1.5 Extrakcia zasaditym citranom aménnym

Metoda 3.1.5.1  Extrakcia rozpustného fosforu podla Petermanna pri 65 °C
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ktory sa ma byt’ pridat’ do prilohy I tohto nariadenia

B. Poziadavky na opraviiovanie laboratérii, ktoré st kompetentné poskyto-
vat’ sluzby potrebné na overenie stiladu hnojiv es s poziadavkami tohto
nariadenia a jeho priloh



A.l.

PRILOHA I

ZOZNAM TYPOV HNOJIV ES

Anorganické jednozloZkové hnojiva na baze primarnych Zivin

Dusikaté hnojiva

Udaie o virobnom nostune Minimélny obsah Zivin (hm. %) Obsah Zivin, kt(‘)/;}; m 4 byt' deklaro-
¢. Oznacenie typu Je o Vyre postup Udaje o vyjadreni zivin Ostatné udaje o oznaceni typu Y e s
a zakladnych zlozkach ARG Formy a rozpustnost’ zivin
iné poziadavky R
Ostatné kritéria
1 2 3 4 5 6
la) Dusi¢nan véapenaty chemicky ziskavany produkt | 15 % N dusik spolu
Ol‘(’sahlfllum, d‘fs{fan VAP | qusik vyjadreny ako celkovy dusik dodatotné volitePné Specifiké:
ako nfavnu zlozku a pripadne | ,jeh, ako dusi¢nanovy . . .
dusi¢nan amoénny s " . dusi¢nanovy dusik
a amoniakalny dusik; maximalny )
obsah  amoniakalneho  dusika: amoniakalny dusik
1,5% N
1b) Dusi¢nan véapenato-hore¢naty chemicky ziskavany produkt | 15 % N dusi¢nanovy dusik
ob;ah.tzjum hdusvl cnta,n kvaﬁienat}f dusik vyjadreny ako dusi¢nanovy vo vode rozpustny oxid hore¢naty
al Exﬁlcnan orecnaty ako hiavne dusik; minimalny obsah horcika
Z0zky vo forme vo vode rozpustnych soli
ako oxid hore¢naty: 5 % MgO
lc) Dusi¢nan hore¢naty chemicky ziskavany produkt | 10 % N ked’ sa predava vo forme krystalov, | dusi¢nanovy dusik
Obsahujllll e hi’,‘ﬁhydrit dum?- dusik vyjadreny ako dusi¢nanovy dopisat’ ., krytalickej forme vo vode rozpustny oxid horecnaty
nanu horenatého ako svoju | 4
hlavnt zlozku
14 % MgO
hor¢ik vyjadreny ako vo vode
rozpustny oxid hore¢naty
2a) Dusi¢nan sodny chemicky ziskavany produkt | 15 % N dusi¢nanovy dusik
Obsflh"ﬂ;wl (,iusllcflﬁn sodny ako dusik vyjadreny ako dusi¢nanovy
svoju hlavnu zlozku dusik
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1 2 3 4 5 6
2b) Cilsky liadok produkt ziskavany z prirodného | 15 % N dusi¢nanovy dusik
Cilskeho  liadku  obsahujuci . . , . ,
. . .| dusik vyjadreny ako dusi¢nanovy
dusi¢nan  sodny ako svoju .
, . dusik
hlavnt zlozku
3a) Kyanamid vapenaty chemicky ziskavany produkt | 18 % N dusik celkom
ollzsahujq01 }ﬁyan'fimlld Vl\(/apenaz dusik vyjadreny ako dusik celkom,
ako svoju hlaviu zIozxU, OXI4 ,qh08 75 9% dusika deklarovaného
vapenaty a pripadne malé mnoz- - . . .
, i . o ako viazan¢ho vo forme kyanamidu
stva amonnych soli a mocoviny
3b) Dusikaty Kyanamid véapenaty chemicky ziskavany produkt | 18 % N dusik celkom
obsahu]u.CI Kyan'fimld vap enaty | qusik vyjadreny ako dusik celkom, dusi¢nanovy dusik
ako svoju hlavni zlozku, oxid AT75 9 dusic h
\ ' a pripadne malé mnoz- aspoil o nedusi¢nanového
vapenaty a p . o dusika deklarovaného ako viaza-
stvd amonnych soli a mocCoviny | _, : e
| idavok dusic ného vo forme kyanamidu; obsah
pius pridavok dusicnanu dusi¢nanového dusika:
— minimum: 1 % N
— maximum: 3 % N
v Ms
4 Siran amonny Chemicky ziskavany produkt | 19,7 % N Pokial’ sa na trh uvadza vo forme | Amoniakélny dusik.
s obsahom siranu aménneho | py\ Gy \yiadreny ako celkovy dusik. | Kombindcie - siranu aménneho | copovy dusik, ak je pridang
ako zakladnej zlozky, pripadne s dusi¢nanom vapenatym (liadkom iy . o .
: s, iy . i , . , | dusi¢nan vapenaty (liadok vape-
s obsahom menej ako 15 % | Maximdlny obsah dusiCnanového | vépenatym),  oznafenie = musi naty)
dusiénanu  vapenatého (liadku | dusika 2,2 %, ak je pridany | zahfilat ,s obsahom menej ako V)
vapenatého). dusiCnan vapenaty (liadok vépe- | 15 % dusi¢nanu vapenatého (liadku
naty). vapenatého)*.
vB
5 Dusi¢nan amonny alebo | chemicky ziskavany produkt | 20 % N oznaCenie  ,dusinan  vapenato- | dusik celkom
dusi¢nan vapenato-amonny obsahujuci  dusi¢nan amoénny amonny“ je vyhradne urcené pre

ako svoju hlavni zlozku, ktory
moéze obsahovat’ primesi ako
mlety vapenec, siran vapenaty,
mlety dolomit, siran horecnaty
a kieserit

dusik vyjadreny ako dusi¢nanovy
a amoniakalny dusik, pricom
kazda z tychto foriem obsahuje
priblizne

polovicu pritomného dusika; pozri
prilohy III.1 a III.2 nariadenia, ak
je to pozadované

hnojivo obsahujuce iba uhli¢itan
vapenaty (napr. vapenec) a/alebo
uhli¢itan horecnaty a uhlicitan
vapenaty (napr. dolomit) popri
dusi¢nane amoénnom. Minimalny
obsah tychto uhli¢itanov musi byt
20 % a ich Ccistota aspon 90 %

dusi¢nanovy dusik

amoniakalny dusik
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1 2 3 4 6
6 Siran a dusi¢nan aménny chemicky ziskavany produkt | 25 % N dusik celkom
obsrahujum, dusicnan amonny - qqi vyjadreny ako amoniakalny amoniakalny dusik
a siran amonny ako svoje hlavné iy , . s .
lozk a dusi¢nanovy dusik; minimalny dusi¢nanovy dusik
zlozky obsah dusi¢nanového dusika: 5 % Y
N
7 Siran a dusi¢nan horecnaty chemicky ziskavany produkt | 19 % N dusik celkom
Ojb Sahuju(fl dusmflan ham(zrmy,, dusik vyjadreny ako amoniakalny amoniakalny dusik
eran arr}m}ﬁy arsularik orecnaty | , dusi¢nanovy dusik; minimalny
ako svoje hiavne zlozky obsah dusi¢nanového dusika: 6 %
N
5 % MgO dusi¢nanovy dusik
horéik vo forme vo vode rozpust- vo vode rozpustny oxid hore¢naty
nych soli vyjadreny ako oxid horec-
naty
8 Dusi¢nan hore¢naty a amoénny chemicky ziskavany produkt | 19 % N dusik celkom
obsahuvjum, dumcqar}y amonne | 4,16ik vyjadreny ako amoniakalny amoniakalny dusik
a horecnaté podvojné soli (dolo- . , . s s
mitovy  uhliitan  horecnaty a dusmnapovy dusik; minimdlny dusi¢nanovy dusik
a/al \gy , horednaty K obsah dusi¢nanového dusika: 6 %
alebo siran Vorecnaty) ako |
svoje hlavné zlozky
5 % MgO oxid hore¢naty celkom a pripadne
hor¢ik vyjadreny ako oxid horeg- vo v ode - rozpustny oxid hored-
naty celkom naty
9 Mocovina chemicky ziskavany produkt | 44 % N dusik celkom, vyjadreny ako
OIE szglujf}si K karb(?nyl?&ami(ri mocovinovy dusik celkom (vratane moovinovy dusik
(lafkaml ) ako svoju  hlavni biuretu); maximalny obsah biuretu:
zlozku 1.2 %
10 Dvojmocovina krotonylidénu produkt  ziskavany reakciou | 28 % N dusik celkom

mocoviny s krotonaldehydom

monomér

dusik vyjadreny ako dusik celkom;
asponi 25 % dusika z dvojmocoviny

krotonylidénu; maximalny obsah
mocovinového dusika: 3 % N

mocovinovy dusik tam, kde tvori
aspoit 1 hm. %

dusik z dvojmocoviny krotonyli-
dénu

¥Z— 100900 — 600 T1°8T — IS — £00CY£00T



2

3

Dvojmocovina izobutylidénu

produkt  ziskavany reakciou
mocoviny s monomérom izobu-
tyraldehydu

monomér

28 % N

dusik vyjadreny ako dusik celkom;
aspon 25 % dusika z dvojmocoviny
izobutylidénu; maximalny obsah
mocovinového dusika: 3 % N

dusik celkom

mocovinovy dusik tam, kde tvori
asponn 1 hm. %

dusik z dvojmocoviny izobutyli-
dénu

12

Formaldehyd mocoviny

produkt  ziskavany reakciou
mocoviny s formaldehydom
a obsahujuci ako svoje hlavné
zlozky molekuly formaldehydu
mocoviny

polymér

36 % N dusik celkom
dusik vyjadreny ako dusik celkom;

aspont 3/5 z deklarovaného obsahu
dusika celkom musia byt’ rozpustné
v hortcej vode; aspont 31 % N

z formaldehydu mocoviny; maxi-
malny obsah mocovinového dusika:
5%N

dusik celkom

mocovinovy dusik tam, kde tvori
asponi 1 hm. %

dusik z formaldehydu mocoviny,
ktory je rozpustny v studenej vode

dusik z formaldehydu mocoviny,
ktory je rozpustny iba v horucej
vode

13

Dusikat¢ hnojivo obsahujuce
dvojmocovinu krotonylidénu

produkt ziskavany chemicky
obsahujuci dvojmocovinu kroto-
nylidénu a jednozlozkové dusi-
kat¢ hnojivo (zoznam A-1
okrem produktov 3(a), 3(b) a 5)

18 % N vyjadreny ako dusik celkom;

aspont 3 % dusika v amoniakalnej
a/alebo dusi¢nanovej a/alebo mocovi-
novej forme;

aspon 1/3 z deklarovaného obsahu
dusika celkom musi pochadzat
z dvojmocoviny krotonylidénu;

maximalny obsah biuretu:

(moCovinovy N + N z dvojmocoviny
krotonylidénu) x 0,026

dusik celkom

pre kazda formu dosahujiucu
aspont 1 %:

— dusi¢nanovy dusik
— amoniakalny dusik
— mocovinovy dusik

dusik z dvojmocoviny krotonyli-
dénu

14

Dusikaté hnojivo obsahujuce
dvojmocovinu izobutylidénu

produkt ziskavany chemicky
obsahujuci dvojmocovinu izobu-
tylidénu a jednozlozkové dusi-
kat¢ hnojivo (zoznam A-1
okrem produktov 3(a), 3(b) a 5)

18 % N vyjadreny ako dusik
celkom;

aspont 3 % dusika v amoniakalnej
a/alebo dusi¢nanovej a/alebo moco-
vinovej forme;

aspon 1/3 z deklarovaného obsahu
dusika celkom musi pochadzat’
z dvojmocoviny izobutylidénu;

maximalny obsah biuretu:

(mocovinovy N + N z dvojmoco-
viny izobutylidénu) x 0,026

dusik celkom

pre kazdi formu dosahujucu
aspon 1 %:

— dusi¢nanovy dusik
— amoniakalny dusik
— mocovinovy dusik

dusik z dvojmocoviny izobutyli-
dénu
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1 2 3 4 6
15 Dusikaté hnojivo obsahujuce | produkt ziskavany chemicky | 18 % N vyjadreny ako dusik dusik celkom
formaldehyd mocoviny obsahujuci formaldehyd moco- | celkom; 1z -
. . .1 o pre kazda formu dosahujucu
viny a jednozlozkové dusikaté L a0 . N 10/
.. asponn 3 % dusika v amoniakélnej aspon 1 %:
hnojivo (zoznam A-1 okrem . - N
a/alebo dusi¢nanovej a/alebo moco- . . ;
produktov 3(a), 3(b) a 5) - . . — dusi¢nanovy dusik
vinovej forme; o )
aspon 1/3 z deklarovaného obsahu — amoniakalny dusik
dusika celkom musi pochadzat’ — mocovinovy dusik
z formaldehydu mocoviny; dusik z formaldehydu mocoviny
maximalny obsah biuretu: dusik z formaldehydu mocoviny,
(mocovinovy N + N z formalde- ktory je rozpustny v studenej
hydu mocoviny) x 0,026 vode
dusik z formaldehydu mocoviny,
ktory je rozpustny iba v hortcej
vode
»MS 16 € | Mocovina — siran amonny chemicky ziskavany produkt | 30 % N dusik spolu

z mocoviny a siranu aménneho

dusik vyjadreny ako amoniakalny
a mocovinovy dusik; minimélny
obsah

amoniakalneho dusika: 4 %;

minimalny obsah siry vyjadreny
ako oxid sirovy: 12 %

maximalny obsah biuretu: 0,9 %

amoniakalny dusik
mocovinovy dusik

vo vode rozpustny oxid sirovy

>Ms
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A.2  Fosforecné hnojiva

Tam kde je stanovené kritérium pre velkost' Castic zakladnej sGcasti pre hnojiva predavané v granulovanej podobe (hnojiva 1, 3, 4, 5, 6 a 7), bude toto stanovené¢ vhodnou analytickou metddou.

- , Minimalny obsah zivin (hm. %) Obsah Zivin, ktory m 4 byt deklaro-
C. Oznacenie typu Udajero vyrf)bnom P qstupe Udaje o vyjadreni Zivin Ostatné udaje o oznaceni typu vany e
a zakladnych zlozkach Ostatné noziadavk Formy a rozpustnost’ Zivin
P Y Ostatné kritérid
1 2 3 4 5 6
1 Zasadita troska: produkt ziskavany pri taveni | 12 % P,Os oxid fosfore¢ny celkom (rozpustny
. , f - -, o
— Thomasove fosfaty Zeleza upra\{(?u_ ‘a"e‘?‘Fl fosf(?ru fosfor vyjadreny ako oxid fosfo- v mlne’ra]nych kysellnach)'75 %
a  obsahujici silikofosfaty retn¢  rozpustnd v minerdlnveh z ktorého (bude uvedené ako
— Thomasova troska vapnika ako svoje hlavné zlozky kyse}llinéch,p prigom aspoi 75y % hm. %) ]:e rozpustnych v 2 % kyse-
deklarovaného obsahu oxidu fosfo- 111’1e mtronoveJ. (pre p redgu vo Fran-
re¢ného je rozpustnych v 2 % kyse- ctzsku, Tahanskt}, Spanielsku,
i s ; Portugalsku , Grécku M1 |
ine citronovej ~ . . ,

v Ceskej republike, v Estonsku, na
alebo P,05 Cypre, v Lotyssku, v Litve,
fosfor vyjadreny ako oxid fosfo- v Madarsku, na Malte, v Pol'sku,
reény rozpustny 2 % kyseline citro- v Slovinsku, na Slovensku , <
novej » M3 Bulharsku a Rumunsku <)
Velkost &astic: oxid fosfore¢ny celkom (rozpustny

. o , . v mineralnych kyselinach) a oxid
— aspofi 75 % schopnych prejst fosfore¢ny rozpustny v 2 % kyse-
sitom s 0,160 mm ockami line citronovej (pre  predaj

— asponi 96 % schopnych prejst’ v Spojenom krél'ovstve)
sitom s 0,630 mm ockami oxid fosfore¢ny rozpustny v 2 %
kyseline citronovej (pre predaj

v Nemecku, Belgicku, Dansku,

Irsku, Luxembursku, Holandsku

a Rakusku)

2a) Jednoduchy superfosfat produkt  ziskavany reakciou | 16 % P,Os oxid fosfore¢ny rozpustny
mletého mineralneho  fosfatu fosfor vyjadreny ako  P,0 v neutralnom citrane aménnom
. . 5
s k'},/se_:lmou _Sirovou rozpustny v neutralnom citrane vo vode rozpustny oxid fosfo-
a obsahujuci fosfore¢nan jedno- . . A93 9 .
. . ako hlavnt zlozku. ako | 2meénnom, pricom  aspon /o reény
Z?l:?r?;tyvz enaty > deklarovaného obsahu P,05 je
J penaty rozpustnych vo vode
Skusobna vzorka: 1 g
2b) Koncentrovany superfostat produkt  ziskavany reakciou | 25 % P,Os oxid fosforecny rozpustny
mletého  mineralneho  fosfatu | fosfor  vyjadreny ako  P,Os v neutrdlnom citrane aménnom
s kyselinou sirovou a kyselinou | rozpustny v neutrdlnom citrane vo vode rozpustny oxid fosfore¢ny
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M7

3

4

fosforecnou a obsahujtci fosfo-
renan  jednovapenaty  ako
hlavni zlozku, ako aj siran
vapenaty

amonnom, pricom aspon 93 %
deklarovaného obsahu P,05 je
rozpustnych vo vode

Skusobna vzorka: 1 g

2¢) Trojity superfosfat Vyrobok sa ziskava reakciou | 38 % P,0s Oxid fosforecny rozpustny
pomletého mineralneho fosfatu . . . v neutralnom citrane amoénnom
Kkvseli fosfored K Fosfor vyjadreny ako P,Os5 rozpustny
s Kyse l’tll<(l)ud 0§ (])rev;:(nouba ha % | v neutrdlnom citrane amoénnom, Vo vode rozpustny oxid fosfo-
?Vol-lu zaxladnu z Of, u obsahuje aspont 85 % deklarovaného obsahu reény
oslorecnan vapenaty P,0s je rozpustnych vo vode
Skusobna vzorka: 3 g
3 Ciastoéne rozpusteny skalny | produkt ziskavany &iastoénym | 20 % P,Os oxid fosfore¢ny spolu (rozpustny
fosfat rozpustenim mletého skalného fosfor vyjadreny ako P,Os rozpustny mineralnych kyselinach)
. . , 5
fcl)skf)atu ks 11_<ysehno;1 fs1r(3v0u v mineralnych kyselinach, pricom vo vode rozpustny oxid fosfo-
alebo  Kyselinou loslorecnou aspon 40 % deklarovaného obsahu recny
a obsahujuci ako hlavné zlozky P,0; je rozpustngch vo vode
fosforecnan jednovépenaty, | 2 °
fosfore¢nan trojvapenaty a siran | Velkost Castic:
vapenaty — asponi 90 % schopnych prejst’
sitom s 0,160 mm ockami
— aspont 98 % schopnych prejst’
sitom s 0,630 mm ockami
3a) Ciastoéne  rozpusteny  skalny | Produkt ziskavany &iastoénym | 16 % P,0s Oxid fosforecny spolu (rozpustny
fosfat s horc¢ikom rozpustenim mletého skalného 6 % MgO mineralnych kyselinach)

fosfatu s kyselinou sirovou
alebo  kyselinou fosforecnou
s pridanim siranu horecnatého

alebo oxidu horecnatého
a obsahujuci ako hlavné zlozky
fosforecnan jednovapenaty,

fosforecnan trojvapenaty, siran
vapenaty a siran horec¢naty

Fosfor  vyjadreny ako P,Os
rozpustny v mineralnych kyselinach,
pri¢om aspon 40 % deklarovaného
obsahu P,O5 je rozpustnych vo vode

Velkost Castic:

— aspont 90 % schopnych prejst’
sitom s 0,160 mm o¢kami,

— aspon 98 % schopnych prejst’
sitom s 0,630 mm o¢kami.

Vo vode rozpustny oxid fosfo-
recny

Oxid hore¢naty spolu

Vo vode rozpustny oxid horec-
naty
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6

Fosforeénan dvojvapenaty

produkt ziskany zrazanim rozpu-
stenej  kyseliny  fosforecnej
z minerdlnych fosfatov alebo
kosti a obsahujuci dihydrat
fosforecnanu dvojvapenatého
ako svoju hlavnu zlozku

38 % P05

fosfor  vyjadreny ako  P,Os
rozpustny v zasaditom  citrane
amonnom (Petermann)

Velkost’ Castic:

— aspon 90 % schopnych prejst’
sitom s 0,160 mm ockami

— aspon 98 % schopnych prejst’
sitom s 0,630 mm ockami

oxid fosforecny rozpustny
v zasaditom citrane aménnom

Kalcinovany fosfat

produkt ziskany tepelnym spra-
covanim  mletého  skalného
fosfatu s alkalickymi zltceni-
nami a kyselinou kremicitou
a obsahujici alkalicky fosfo-
reCnan vapenaty a kremicitan
vapenaty ako hlavné zlozky

25 % P,05

fosfor  vyjadreny ako  P,Os

rozpustny v zasaditom = citrane

amonnom (Petermann)

Velkost’ Castic:

— aspon 75 % schopnych prejst’
sitom s 0,160 mm ockami

— aspon 96 % schopnych prejst’
sitom s 0,630 mm ockami

oxid fosfore¢ny rozpustny
v zasaditom citrane amoénnom

Fosfore¢nan hlinitovapenaty

produkt ziskany v amorfnej
podobe tepelnym spracovanim
a mletim, obsahujici fosfo-
reCnan hlinity a vapenaty ako
hlavné zlozky

30 % P,0s

fosfor vyjadreny ako P,Os rozpustny
v mineralnych kyselinach, pricom
asponn 75 % deklarovaného obsahu
P,05 je rozpustnych v zisaditom
citrane amoénnom (Joulie)

Velkost’ Castic:

— aspon 90 % schopnych prejst’
sitom s 0,160 mm o¢kami

— aspon 98 % schopnych prejst’
sitom s 0,630 mm ockami

oxid fosforecny spolu (rozpustny
mineralnych kyselinach)

oxid fosforecny rozpustny
v zasaditom citrane aménnom

Maikky mlety skalny fosfat

produkt ziskany mletim
mékkych mineralnych fosfatov
a obsahujuci fosfore¢nan trojva-
penaty a uhli¢itan vapenaty ako
hlavné zlozky

25 % P,0s

fosfor  vyjadreny ako  P,Os
rozpustny v mineralnych kyseli-
nach, pricom asponi 55 % deklaro-
vaného obsahu P,0Os5 je rozpustnych

oxid fosforecny spolu (rozpustny
mineralnych kyselinach)

oxid fosfore¢ny rozpustny v 2-%-
nej kyseline mravéej
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v 2-%-nej kyseline mravcej

Velkost’ Castic:

— asponi 90 % schopnych prejst’
sitom s 0,063 mm ockami

— aspon 99 % schopnych prejst’
sitom s 0,125 mm oc¢kami

hmotnostné percento materialu
schopného prejst’ sitom s ockami
0,063 mm

A.3  Draselné hnojiva
S .o Obsah zivin, ktory ma byt deklaro-
% - Udaje o vyrobnom postupe a zakladnych M1n1malpy obsah Z1vin (hm %) 1 . vany
C. Oznacenie typu .2 Udaje o vyjadreni Zivin Ostatné idaje o oznadeni typu Yy,
zlozkach Ostatné poziadavk Formy a rozpustnost’ zivin
statne poziadaviy Ostatné kritérid
1 2 3 4 5 6
1 Kainit produkt ziskavany zo surovych | 10 % K,O moze sa doplnit’ bezny obchodny | vo vode rozpustny oxid draselny
draselnych soli draslik vyjadreny ako vo vode | 18420V vo vode rozpustny oxid hore&naty
rozpustné K,O
5 % MgO
horéik vo forme vo vode rozpustnych
soli vyjadreny ako oxid horecnaty
2 Obohatend kainitova sol’ produkt ziskavany zo surovych | 18 % K,O moze sa doplnit’ bezny obchodny | vo vode rozpustny oxid draselny
draselnych soli obohaten}{ ZmIesa- | draglik  vyjadreny ako vo vode | M4ZOV volitel'na zmienka o obsahu vo vode
vanim s chloridom draselnym rozpustny K,0 rozpustného oxidu hore&natého
tam, kde je vyssi ako 5 % MgO
3 Muriaticka potas produkt ziskavany zo surovych | 37 % K,O moéze sa doplnit’ bezny obchodny | vo vode rozpustny oxid draselny
draseln}:/ch soli a obsahuiﬁci cvhlorid draslik vyjadreny ako vo vode nazov
draselny ako svoju hlavna zlozku rozpustny KO
4 Chlorid  draselny  obsahujuci | produkt ziskavany zo surovych | 37 % K,0 vo vode rozpustny oxid draselny
horecnaté soli draselnych soli pridivanim horeéna- | jraqlik  vyjadreny ako vo vode vo vode rozpustny oxid horegnaty
tych soli a obsahujuci chlorid

draselny a horecnaté soli ako svoje
hlavné zlozky

rozpustné K,O
5 % MgO

hor¢ik vo forme vo vode rozpustnych
soli vyjadreny ako oxid hore¢naty
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1 2 3 4 5 6
5 Siran potase produkt ziskavany chemicky | 47 % K,O vo vode rozpustny oxid draselny
z draselnych soli a obsahujuci siran | qraqlik  vyjadreny ako vo vode volitelna zmienka o obsahu chlo-
draselny ako svoju hlavnu zlozku rozpustny KO ridu
Obsah chloridu hore¢natého: 3 % Cl
6 Siran potaSe obsahujici horec- | produkt ziskavany chemicky | 22 % K,O moze sa doplnit’ bezny obchodny | vo vode rozpustny oxid draselny
naté soli z draselnych ~soli s moZnym | gaqlik  vyjadreny ako vo vode | N4ZOV vo vode rozpustny oxid horeénaty
pridavkom horec¢natych soli rozpustné K,0 ..
a obsahujuci siran draselny a siran 2 volitelna zmienka o obsahu chlo-
horeénaty ako hlavné zlozky 8 % MgO ridu
hor¢ik vo forme vo vode rozpustnych
soli vyjadreny ako oxid horecnaty
obsah chloridu horeénatého: 3 % Cl
7 Kieserit so siranom potase produkt  ziskany z  kieseritu | 8 % MgO moze sa doplnit’ bezny obchodny | vo vode rozpustny oxid horecnaty
s pridavkom siranu draselného horéik vyjadreny ako vo vode | 1870V vo vode rozpustny oxid draselny
rozpustny MgO volitel'nd zmienka o obsahu chlo-
6 % K,0 ridu
draslik  vyjadreny ako vo vode

rozpustné K,O
spolu MgO + K,0: 20 %
obsah chloridu hore¢natého: 3 % Cl

B.

B.1

Hnojiva NPK

Anorganické viaczlozkové hnojiva na baze primarnych Zivin

B.1.1

Typové oznacenie

Hnojiva NPK

Udaje o sposobe vyroby

povodu.

Produkt ziskany chemicky alebo mieSanim, bez pridania organickych zivin zivo¢iSneho alebo rastlinného

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 20 % (N + P,O5 + K,0);
— pre kazdu zo zivin: 3 % N, 5 % P,0s, 5 % K,0
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podl'a udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost &astic

Udaje na identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,05 K,0 N P,05 K50
1 2 3 4 5 6
Dusik spolu 1. Vo vode rozpustny P,Os Vo vode rozpustny Dusik spolu 1) Hnojivo NPK neobsahujuce Vo vode
Dusi¢nanovy 2. P,05 rozpustny v neutralnom citrane aménnom | K20 Ak akakol'vek z foriem Thomasovu vtrosku,. 'kaIC}novanry rozpustny oxid
dusik 3. P,Os rozpustny v neutrdlnom citrane amonnom dusika 2. ‘az 5. fostit, fosforecnan hlinito-vipenaty, d'raselny
Amoniakéln a2 05 ode dosiahne aspoii 1 hmot- Ciastocne rozpusteny skalny fosfat Udaj ,,nizky obsah
; Y vo v nostné %, musi byt a makky mlety skalny fosfat, tak chloridov**  stvisi
dusik ;o . P s s 0, Y . s . ’ )
4. P,0s5 rozpustny iba v mineralnych kyselinach deklarovana musi byt deklarované podla S maximalnym
g/lll(;;:l?vmovy 5. P,0s rozpustny v zasaditom citrane aménnom Ak je nad 28 %, tak rozpustn,ostl 1., 2. alebo 3':' obsahom 2 % Cl
(Petermann) pozri prilohu TI1.2 — ked vo vode rozpustny P,0s Obsah  chloridov
T S .
Kya'namldovy 6a) P,Os rozpustny v minerdlnych kyselinach, nepresahuje 2 ,/0’ deklaruje sa musi byt deklaro-
dusik z ktorého aspont 75 % z deklarovaného obsahu iba rozpustnost’ 2. vany
P,O5 je rozpustnych v 2-%-nej kyseline citro- — ked’ vo vode rozpustny P,Os
novej (Joulie) dosiahne asponi 2 %, musi sa
6b) P,0O5 rozpustny v 2-%-nej kyseline citrénovej deklar(,)vl?t’t’ ro(zipu§tnol)st’ N 3.
a musi uvedeny obsah vo
7. P,Os rozpustny v minerdlnych kyselinach, vode }rlozpustnéh}:) P,0
z ktorého aspoit 75 % z deklarovaného obsahu (tozpustnost’ 1)) >
P,Os5 je rozpustnych v zasaditom citrane
amonnom (Joulie)
8. P,Os5 rozpustny v mineralnych kyselinach, Obsah. ,P205 rOZp.us,tneho 1b.a
z ktorého aspoii 55 % z deklarovaného obsahu v mlvr.le’:rahgych kyselinich  nesmie
P,0O5 je rozpustnych v 2-%-nej kyseline mravcej prekrodit’ 2 %.
Pre tento typ 1 budi skuSobné

vzorky na stanovenie rozpustnosti 2.
a3 matl g

2a) Hnojivo NPK obsahujuce makky
mlety skalny fosfat alebo Ciastocne
rozpusteny skalny fosfait nesmie
obsahovatt  Thomasovu  trosku,
kalcinovany fosfat ani fosfore¢nan
hlinito-vapenaty. Musi byt deklaro-
vané podla rozpustnosti 1), 3) alebo
4).

Tento typ hnojiva musi obsahovat:

— aspoit 2 % P,05 rozpustného iba
v minerdlnych kyselinach (iba
rozpustnost’ 4));
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5

Velkost Castic zakladnych fosfatovych zloziek

Thomasova troska: aspont 75 % schopnych prejst’ sitom s ockami 0,160 mm

Fosfore¢nan: hlinito-vapenaty: asponn 90 % schopnych prejst’ sitom s ockami 0,160 mm
Kalcinovany fosfat:  asponi 75 % schopnych prejst’ sitom s o¢kami 0,160 mm

Maikky mlety: skalny fosfat: asponn 90 % schopnych prejst’ sitom s ockami 0,063 mm

Ciasto¢ne rozpusteny: skalny fosfat: aspoit 90 % schopnych prejst’ sitom s otkami 0,160 mm

— aspoit 5 % P,05 rozpustného vo
vode a neutrdlnom  citrane
amoénnom (rozpustnost’ 3));

— asponi 2,5 % vo vode rozpustného
P,05 (rozpustnost’ 1)).

2b) Hnojivo NPK obsahujice fosfo-
reCnan hlinito-vdpenaty nesmie
obsahovat’ Thomasovu trosku,
kalcinovany fosfat, mikky mlety
skalny fosfat ani Ciastocne rozpu-
steny skalny fosfat.

Musi byt deklarované podla rozpust-
nosti 1. a 7., pricom poslednd z nich
plati po odcitani obsahu rozpustného
vo vode.

Tento typ hnojiva musi obsahovat’:

— aspon 2 % P,05 rozpustného vo
vode (rozpustnost’ 1));

— aspoit 5% P,05 podla rozpust-
nosti 7.

Tento druh hnojiva sa musi predavat

pod oznacenim ,.hnojivo NPK obsahu-

juce fosforecnan hlinito-vapenaty*.

3.V pripade hnojiv NPK obsahuji-
cich iba jeden z tychto druhov
fosfatového hnojiva: Thomasova
troska, kalcinovany fosfat, fosfo-
reénan  hlinito-vapenaty  alebo
mikky mlety skalny fosfat, za
typovym oznacenim musi nasle-
dovat’ Gdaj o fosfatovej zlozke.

Deklarovanie rozpustnosti P,Os musi
byt udané v zhode s tymito rozpustno-
stami:

— v pripade hnojiv na baze Thoma-
sovej trosky: rozpustnost 6a)
(Francuzsko, Taliansko,
Spanielsko, Portugalsko, Grécko
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4 5 6

M1 , v Ceskej republike,
% Estonsku, na Cypre,
v Lotyssku, v Litve, v Mad’arsku,
na Malte, v Pol'sku, v Slovinsku ,
na Slovensku , < » M3 Bulharsku
a Rumunsku <) a 6b) (Nemecko,
Belgicko, Dansko, frsko, Luxem-
bursko, Holandsko, Spojené
kralovstvo a Rakusko);

— v pripade hnojiv na baze kalcino-
vaného fosfatu: rozpustnost’ 5.;

— v pripade hnojiv na baze fosforec-
nanu hlinito-vapenatého: rozpust-
nost’ 7.;

— v pripade hnojiv na baze mékkého
mletého skalného fosfatu: rozpust-
nost’ 8.

Tento druh hnojiva sa musi predavat
pod oznacenim ,,hnojivo NPK obsahu-
juce fosforecnan hlinito-vapenaty*.

B.1.2

Typové oznacenie

Hnojiva NPK obsahujiice dvojmocovinu krotonylidénu alebo dvojmocovinu izobutylidénu alebo formal-
dehyd mocoviny.

Udaje o spdsobe vyroby

Produkt ziskany chemicky bez pridavania organickych zivin zivociSneho alebo rastlinného povodu
a obsahujuci dvojmocovinu krotonylidénu alebo dvojmocovinu izobutylidénu alebo formaldehyd mocoviny.

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 20 % (N + P,05 + K,0);
— pre kazdu zo Zzivin:
— 5 % N. Aspon Y4 deklarovaného obsahu dusika spolu musi pochadzat z formy dusika 5. alebo 6.
alebo 7. Aspon 3/5 deklarovaného obsahu dusika 7. musia byt rozpustné v horucej vode;
— 5% P,05 a
— 5 % K,0.
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maju deklarovat’ podra udajov v stipcoch 4, 5 a 6,

velkost’ Castic

Udaje na identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N

Py0s

K,0

Py0s

K,0

2

3

5

Dusik spolu

Dusi¢nanovy
dusik

Amoniakalny
dusik

Mocovinovy
dusik

Dusik

z dvojmocoviny
krotonylidénu
Dusik

z dvojmocoviny
izobutylidénu
Dusik

z  formaldehydu
mocoviny
Dusik

z  formaldehydu
mocoviny
rozpustny iba
v horucej vode
Dusik

z  formaldehydu
mocoviny
rozpustny

v studenej vode

Vo vode rozpustny P,05
P,05 rozpustny v neutrdlnom citrane aménnom

P,05 rozpustny v neutrdlnom citrane aménnom
a vo vode

Vo vode rozpustny
K,0

Dusik spolu

Ak akékol'vek z foriem
dusika 2. az 4.
dosiahne aspon 1 hmot-
nostné %, musi byt
deklarovana

Jedna z foriem dusika
5. az 7. (ako je prime-
rané). Forma dusika 7.
musi byt deklarovana
vo forme dusika 8. a 9.

Hnojivo NPK neobsahujice Thomasovu
trosku, kalcinovany fosfat, fosfore¢nan
hlinito-vapenaty, Ciastone rozpusteny
skalny fosfat a mikky mlety skalny
fosfat, tak musi byt deklarované podla
rozpustnosti 1., 2. alebo 3.:

— ked’ vo vode rozpustny P,0O5 nepre-
sahuje 2 %, deklaruje sa iba
rozpustnost’ 2.

— ked vo vode rozpustny P,Os
dosiahne aspon 2 %, musi sa dekla-
rovat’ rozpustnost 3. a musi byt
uvedeny obsah vo vode rozpustného
P,05 (rozpustnost’ 1.)

Obsah P,0s5 rozpustného iba
v mineralnych  kyselinich  nesmie
prekro¢it’ 2 %.

Pre tento typ 1 budu skasobné vzorky na
stanovenie rozpustnosti 2. a 3. mat’ 1 g.

Vo vode rozpustny
oxid draselny
Udaj ,,nizky obsah
chloridov*  suvisi
S maximalnym
obsahom 2 % Cl

Obsah  chloridov
musi byt deklaro-
vany
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B.2  Hnojiva NP

Typové oznacenie

Hnojiva NP.

B.2.1

Udaje o spdsobe vyroby

Produkt ziskany chemicky alebo zmie$avanim bez pridavania organickych Zzivin zivoéisneho alebo rastlin-

ného pdvodu.

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (N + P,Os);

— pre kazdu zo zivin: 3 % N, 5 % P,0s.

Forma, rozpustnost' a obsah zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podl'a idajov v stipcoch 4, 5 a 6,

vel'kost’ Castic

Udaje na identifikéciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,05 K,O N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
1. Dusik spolu 1. Vo vode rozpustny P,0s 1. Dusik spolu 1. Hnojivo NP neobsahujuce Thomasovu
2. Dusi¢nanovy dusik | 2. P,O5 rozpustny v neutrdlnom citrane 2. Ak  akakol'vek tr(?sl'(u, k:alcmm,/anv}{ fOvaat’ fosforecnarll
o ) aménnom 2 foriem dusika hlinito-vapenaty, Ciastocne rozpusteny
3. Amoniakalny dusik ‘ 2 a7 5. dosiahne skalny fosfat a mikky mlety skalny
4. Motovinovy dusik 3. PZQS rozpustny v neutralnom citrane aépoﬁ '1 hmot- fosfat, tak musi byt deklarované
) amoénnom a vo vode tné % . podl'a rozpustnosti 1., 2. alebo 3.:
5. Kyanamidovy dusik .. L nos, e /o, musl ,
4. P05 rozpustny iba v mineralnych byt deklarovana — ked vo vode rozpustny P,Os
kyselinach nepresahuje 2 %, deklaruje sa
S. P,O5 rozpustny v zéasaditom citrane iba rozpustnost’ 2.
amoénnom (Petermann) — ked vo vode rozpustny P,0s
6a) P,Os rozpustny v mineralnych kyseli- dosiahne ’aspoﬁ 2 %’, musl sa
nach, z ktorého aspoi 75 % z dekla- deklarovat rquustnost 3 a musi
rovaného obsahu P,Os je rozpustnych byt th‘:deny obsah vo V,Ode
v 2-%-nej kyseline citronovej rozpustného P,O5 (rozpustnost’ 1.)
6b) P05 rozpustny v 2-%-nej kyseline Obsah P,0Os rozpustného iba v mineralnych
citronovej kyselinach nesmie prekrocit’ 2 %.
7 P,0s rozpustny v mineralnych kyseli- Pre tento typ 1 budu skaSobné vzorky na
nach, z ktorého aspoii 75 % stanovenie rozpustnosti 2. a 3. mat' 1 g.
z  deklarovan¢ho  obsahu P,0s je 2a) Hnojivo NP obsahujiice mikky mlety
rozpustnych v zésaditom  citrane skalny fosfat alebo Ciastoéne rozpu-
amonnom (Joulie) steny skalny fosfat nesmie obsahovat
3. P,05 rozpustny v mineralnych kyseli- Thomasovu trosku, kalcinovany fosfat
nach, z ktorého aspoii 55 % ani fosfore¢nan hlinito-vapenaty.
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z deklarovaného obsahu P,0s je
rozpustnych v 2-%-nej kyseline
mravcej

Velkost Castic zakladnych fosfatovych zloziek

Thomasova troska

aspont 75 % schopnych prejst’ sitom s ockami 0,160 mm

Fosfore¢nan hlinito-vapenaty aspon 90 % schopnych prejst’ sitom s o¢kami 0,160 mm

Kalcinovany fosfat
Mikky mlety skalny fosfat

Ciastogne rozpusteny

aspoti 75 % schopnych prejst’ sitom s o¢kami 0,160 mm
aspoti 90 % schopnych prejst’ sitom s o¢kami 0,063 mm

skalny fosfat: aspont 90 % schopnych prejst’ sitom s o¢kami 0,160 mm

Musi byt deklarované podl'a rozpustnosti 1.,
3. alebo 4.

Tento typ hnojiva musi obsahovat’

— aspon 2 % P,0Os5 rozpustného iba
v mineralnych kyselinach (iba rozpust-
nost’ 4));

— aspoil 5 % P,O5 rozpustného vo vode
a neutrdlnom citrane amoénnom
(rozpustnost’ 3.)

— aspoil 5 % P,05 rozpustného vo vode.

2b) Hnojivo NP obsahujice fosfore¢nan
hlinito-vapenaty nesmie obsahovat’
Thomasovu trosku, kalcinovany fosft,
mikky mlety skalny fosfat ani
Ciastocne rozpusteny skalny fosfat.

Musi byt deklarované podla rozpustnosti 1.
a 7., pricom posledna z nich plati po od¢i-
tani obsahu rozpustného vo vode.

Tento typ hnojiva musi obsahovat’:

— asponr 2 % P,05 rozpustného vo vode
(rozpustnost’ 1.);

— asponl 5 % P,05 podl'a rozpustnosti 7.

Tento druh hnojiva sa musi predavat’ pod
oznacenim ,hnojivo NP obsahujuce fosfo-
re¢nan hlinito-vapenaty*.

3.V pripade hnojiv NPK obsahujucich iba
jeden z tychto druhov fosfatového
hnojiva: Thomasova troska, kalcino-
vany fosfat, fosfore¢nan hlinito-vape-
naty alebo mikky mlety skalny fosfat,
za typovym oznaCenim musi nasledovat’
udaj o fosfatovej zlozke.

Deklarovanie rozpustnosti P,Os5 musi byt
udané v zhode s tymito rozpustnostami:

— v pripade hnojiv na baze Thomasovej
trosky: rozpustnost’ 6a) (Franctizsko,
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Taliansko, Spanielsko, Portugalsko,
Grécko M1 |, v Ceskej republike,
v Estonsku, na Cypre, v LotySsku,
v Litve, v Madarsku, na Malte,
v Pol'sku, v Slovinsku , na Slovensku
, €4 »M3 Bulharsku a Rumunsku <)
a 6b) (Nemecko, Belgicko, Dansko,
frsko, Luxembursko, Holandsko,
Spojené kral'ovstvo a Rakusko);

— v pripade hnojiv na baze kalcinované¢ho
fosfatu: rozpustnost’ 5;

— v pripade hnojiv na baze fosfore¢nanu
hlinito-vapenatého: rozpustnost’ 7;

— v pripade hnojiv na baze mikkého
mletého skalného fosfatu: rozpustnost’ 8.

B.2.2

Typové oznacenie

Hnojiva NP obsahujice dvojmocovinu krotonylidénu alebo dvojmocovinu izobutylidénu alebo formaldehyd
mocoviny.

Udaje o spdsobe vyroby

Produkt ziskany chemicky bez pridavania organickych zivin zivocisneho alebo rastlinného povodu
a obsahujuci dvojmocovinu krotonylidénu alebo dvojmocovinu izobutylidénu alebo formaldehyd mocoviny.

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (N + P,0s);
— pre kazdi zo zivin:
— 5% N.

Asponi Vs deklarovaného obsahu dusika spolu musi pochadzat’ z formy dusika 5. alebo 6. alebo 7.
Aspon 3/5 deklarovaného obsahu dusika 7. musia byt rozpustné v horucej vode a

— 5% P,0s.
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maju deklarovat’ podra udajov v stipcoch 4, 5 a 6,

velkost’ Castic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Iné poziadavky

N

P,05

K,0

P,05

K,0

2

5

Dusik spolu

Vo vode rozpustny P,O5

Dusik spolu

Hnojivo NP neobsahujice Thomasovu
trosku, kalcinovany fosfat, fosfore¢nan

2. Dusi¢nanovy dusik P,Os rozpustny v neutrdlnom citrane Ak akakol'vek hlinito-vépenaty, astotne rozpusteny skalny
3. Amoniakélny dusik amonnom zif(’“jm d&f;li‘:hnzé fosfat a mikky mlety skalny fosfit, tak musi
o, , P,Os rozpustny v neutralnom citrane . byt deklarované podla rozpustnosti 1., 2.

4. Mocovinovy dusik . aspon 1  hmot- iebo 3.

amoénnom a vo vode . o , | alebo 3.
) nostné %, musi

5. Dusik L byt" deklarovana — ked vo vode rozpustny P,Os nepresa-
z dV‘OJmocovmy . huje 2 %, deklaruje sa iba rozpustnost’ 2.
krotonylidénu Jedna z foriem

; dusika 5. az 7.

6. Dusik .. (ako je primerané). | — ked vo vode rozpustny P,Os dosiahne
z dYOJ,m ocoviny Forma dusika 7. aspon 2 %, musi sa deklarovat’ rozpust-
izobutylidému musi byt deklaro- nost’ 3. a musi byt uvedeny obsah vo

7. Dusik vand vo forme vode rozpustného P,0O5 (rozpustnost’ 1.)
z formaldehydu dusika 8. 2 9. Obsah P,05 rozpustného iba v mineralnych
mocoviny kyselinach nesmie prekrocit’ 2 %.

8. Dusik Pre tento typ 1 budt skasobné vzorky na
z _formaldehydl} stanovenie rozpustnosti 2. a 3. mat' 1 g.
mocoviny rozpustny
iba v hortcej vode

9. Dusik
z formaldehydu
mocoviny rozpustny
v studenej vode

B.3  Hnojiva NK

Typové oznacenie Hnojiva NK
Udaje o spdsobe vyroby Produkt ziskany chemicky alebo mieSanim, bez pridania organickych zivin zivociSneho alebo rastlinného
povodu.
B.3.1

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (N + K,0);
— pre kazdu zo zivin: 3 % N, 5 % K,0
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podla udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ Castic

Udaje pre identifikaciu hnojiv

Iné poziadavky

N

P,05

K,0

N

P,05

K,0

2

3

4

5

6

1. Dusik spolu Vo vode rozpustny Dusik spolu Vo vode rozpustny
2. Dusi¢nanovy dusik K0 Ak akakol'vek oxid draselny
L i z foriem dusika 2. Udaj ,»hizky obsah
3. Amoniakalny dusik az 5. dosiahne chloridov*  suvisi
4. Mocovinovy dusik aspon 1  hmot- s maximalnym
5 Kvh dove dusik nostné %, musi obsahom 2 % Cl
. Kyanamidovy dusi > :
byt deklarovand Obsah chloridov
musi byt deklaro-
vany
Typové oznacenie Hnojiva NK obsahujice dvojmocovinu krotonylidénu alebo dvojmocovinu izobutylidénu alebo formaldehyd
mocoviny.
Udaje o spdsobe vyroby Produkt ziskany chemicky bez pridavania organickych zivin zivoc¢isneho alebo rastlinného pdvodu
a obsahujuci dvojmocovinu krotonylidénu alebo dvojmocovinu izobutylidénu alebo formaldehyd mocoviny.
Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento): — spolu: 18 % (N + K,0);
B.3.2

— pre kazdu zo Zzivin:

— 5 % N. Aspoil Y4 deklarovaného obsahu dusika spolu musi pochadzat’ z formy dusika 5. alebo 6.
alebo 7.

Asponi 3/5 deklarovaného obsahu dusika 7. musia byt rozpustné v horucej vode a
— 5 % K,0.
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podla udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ Castic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N

Py0s

K,0

P,05

K,0

2

3

5

wok wN

Dusik spolu
Dusi¢nanovy dusik
Amoniakalny dusik
Mocovinovy dusik
Dusik

z dvojmocoviny
krotonylidénu

Dusik
z dvojmocoviny
izobutylidénu

Dusik
z formaldehydu
mocoviny

Dusik

z formaldehydu
mocoviny rozpustny
iba v hortcej vode

Dusik

z formaldehydu
mocoviny rozpustny
v studenej vode

Vo

vode rozpustny

Dusik spolu

Ak akakol'vek
z foriem dusika 2.
az 4. dosiahne
aspon |  hmot-
nostné %, musi
byt deklarovana

Jedna z foriem
dusika 5. az 7.
(ako je primerané).
Forma dusika 7.
musi byt deklaro-
vana vo forme
dusika 8. a 9.

Vo vode rozpustny
oxid draselny

Udaj »Nizky obsah
chloridov* suvisi
s maximalnym
obsahom 2 % Cl

Obsah chloridov
musi byt deklaro-
vany
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B.4  Hnojiva PK

Typové oznacenie

Hnojiva PK

Udaje o sposobe vyroby

Produkt ziskany chemicky alebo mieSanim, bez pridania organickych zivin zivo¢isneho alebo rastlinného povodu.

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (P,05 + K,0);
— pre kazda zo zivin: 5 % P,05 a 5 % K,O

Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podla udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost' Castic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
1. Vo vode rozpustny P,Os Vo vode rozpustny 1. Hnojivo PK neobsahujice Thoma- Vo vode rozpustny
, , . K,0 sovu trosku, kalcinovany fosfat, oxid draselny
2. P,Os5 rozpustny v neutrdlnom citrane N . . ,
g fosforecnan hlinito-vapenaty, . ,
amonnom v . . 4 Udaj ,nizky obsah
Ciastocne rozpusteny skalny fosfat hloridov S,
3. P,0s rozpustny v neutrilnom citrane a mikky mlety skalny fosfat, tak : o O:qaximjllrllwrsr:
amonnom a vo vode musi byt deklarované podla rozpust- o Y
. . nosti 1., 2. alebo 3.: obsahom 2 % Cl
4. P,0Os rozpustny iba v mineralnych kyse- Obsah chloridov
linach — ked vo vode rozpustny P,Os musi byt deklaro-
, o . nepresahuje 2 %, deklaruje sa ,
5. P,0Os rozpustny v zasaditom citrane . , vany
A iba rozpustnost’ 2.
amonnom (Petermann)
6a) P,Os rozpustny v mineralnych kyseli- — ked vo vode rozpustny P,Os
nach, z ktorého aspoit 75 % dosiahne aspon 2 %, musi sa
z deklarovaného obsahu P,Os je rozpust- deklarqvat’ , rozpus,tnost’ 3.
nych v 2-%-nej kyseline citronovej a musi byt uvedeny obsah vo
vode rozpustného P,Os (rozpust-
6b) P,Os rozpustny v 2 %-nej kyseline nost’ 1.)
citronovej . .
; o o Obsah P,05 rozpustného iba v mineralnych
7. P05 rozpustny v mineralnych kyselinach, kyselinach nesmie prekroCit’ 2 %.

z ktorého aspon 75 % z deklarovaného
obsahu P,0s je rozpustnych v zasaditom
citrane aménnom (Joulie)

Pre tento typ 1 budu skusobné vzorky na
stanovenie rozpustnosti 2. a 3. mat’ 1 g.
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1 2 3

5

8. P,05 rozpustny v mineralnych kyseli-
nach, z  ktorého aspon 55 %
z deklarovaného obsahu P,Os5 je
rozpustnych v 2-%-nej kyseline mravcej

Velkost' Castic zakladnych fosfatovych zloziek

Thomasova troska aspon 75 % schopnych prejst’ sitom s ockami 0,160 mm
Fosfore¢nan hlinito-vapenaty asponi 90 % schopnych prejst’ sitom s oc¢kami 0,160 mm
Kalcinovany fosfat aspont 75 % schopnych prejst’ sitom s o¢kami 0,160 mm
Maikky mlety skalny fosfat aspon 90 % schopnych prejst’ sitom s ockami 0,063 mm

Ciastoéne rozpusteny skalny fosfat aspon 90 % schopnych prejst’ sitom s otkami 0,160 mm

2a)  Hnojivo PK obsahujice mikky mlety
skalny fosfat alebo c¢iastoéne rozpu-
steny skalny fosfat nesmie obsahovat’
Thomasovu trosku, kalcinovany fosfat
ani  fosfore¢nan  hlinito-vapenaty.
Musi byt deklarované podla rozpust-
nosti 1., 3. alebo 4.

Tento typ hnojiva musi obsahovat

— aspoin  2-% P,05 rozpustného iba
v mineralnych kyselinach (rozpustnost’ 4);

— asponn 5 % P,Os rozpustného vo vode
a neutralnom citrane aménnom (rozpust-
nost’ 3);

— aspon 2,5 % vo vode rozpustného P,Os
(rozpustnost’ 1.).

Tento typ hnojiva musi byt predavany pod
oznacenim ,,hnojivo PK obsahujuce mikky
mlety skalny fosfat® alebo ,hnojivo PK
obsahujlce CiastoCne rozpusteny
skalny fosfat“.Pre tento typ 2a) budu
skusobné vzorky na stanovenie rozpustnosti
3.mat’ 1 g

2b) Hnojivo PK obsahujiice fosfore¢nan
hlinito-vapenaty nesmie obsahovat’
Thomasovu trosku, kalcinovany fosfat
ani Ciastocne rozpusteny skalny fosfat.

Musi byt deklarované podl'a rozpustnosti 1.
a 7., pricom posledna z nich plati po od¢i-
tani obsahu rozpustného vo vode.

Tento typ hnojiva musi obsahovat’:

— aspon 2 % P,O5 rozpustného vo vode
(rozpustnost’ 1.);

— aspoil 5 % P,05 podl'a rozpustnosti 7.

Tento druh hnojiva sa musi predavat’ pod
oznacenim ,.hnojivo PK obsahujuce fosfo-
recnan hlinito-vapenaty*.
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3.V pripade hnojiv PK obsahujtcich iba
jeden z tychto druhov fosfatového
hnojiva: Thomasova troska, kalcino-
vany fosfat, fosfore¢nan hlinito-véape-
naty alebo makky mlety skalny fosfat,
za typovym oznacenim musi nasledovat’
udaj o fosfatovej zlozke.

Deklarovanie rozpustnosti P,Os5 musi byt
udané v zhode s tymito rozpustnostami:

— v pripade hnojiv na baze Thomasovej
trosky: rozpustnost’ 6a) (Franctizsko,
Taliansko, Spanielsko, Portugalsko,
Grécko M1, v Ceskej republike,
v Estonsku, na Cypre, v LotySsku,
v Litve, v Madarsku, na
Malte, v Pol'sku, v Slovinsku , na
Slovensku , < »M3 Bulharsku
a Rumunsku «€) a 6b) (Nemecko,
Belgicko, Dansko, frsko, Luxembursko,
Holandsko, Spojené kralovstvo
a Rakusko);

— v pripade hnojiv na baze kalcinovaného
fosfatu: rozpustnost’ 5;

— v pripade hnojiv na baze fosfore¢nanu
hlinito-vapenatého: rozpustnost’ 7;

— v pripade hnojiv na baze makkého
mletého skalného fosfatu: rozpustnost’ 8.
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C. Anorganické tekuté hnojiva

C.1  Jednozlozkové tekuté hnojiva

Udaje o vyrobnom postupe a zékladnych

Minimalny obsah Zivin
(hmotnostné percento)

Obsah zivin, ktory ma byt deklaro-
vany

¢ Oznatenie typu zlozkach Udaje o vyjadreni Zivin Ostatné daje o oznaceni typu Formy a rozpustnost’ zivin
Ostatné poziadavky Ostatné kritéria
1 2 3 4 5 6

1 Roztok dusikatého hnojiva

chemicky a rozpustanim vo vode
ziskavany  produkt, vo forme
stabilnej pri atmosférickom tlaku,
bez pridavku organickych zivin zivo-
¢isneho alebo rastlinného povodu

15 % N

dusik vyjadreny ako celkovy dusik
alebo, aj je pritomny iba v jednej
forme, ako dusi¢nanovy dusik alebo

amoniakalny dusik alebo mocovinovy
dusik;

maximalny obsah biuretu:

mocovinovy N x 0,026

dusik spolu a v pripade akej-
kol'vek formy dosahujucej nie
menej ako 1 %, dusi¢nanovy
dusik, amoniakalny dusik a/alebo
mocovinovy dusik

ak je obsah biuretu niz§i ako
0,2 %, je mozné pridat slova
,»nizky obsah biuretu*

2 Roztok moc¢ovinovo — amoénno —
dusi¢nanového hnojiva

chemicky a rozpustanim vo vode
ziskavany  produkt, obsahujtci
dusi¢nan aménny a mocovinu

26 % N

dusik vyjadreny ako celkovy dusik,
pricom mocovinovy dusik dosahuje
priblizne polovicu pritomného dusika;

maximalny obsah biuretu: mocovi-
novy 0,5 %

dusik spolu

dusi¢nanovy dusik, amoniakalny
dusik a mocovinovy dusik

ak je obsah biuretu niz§i ako
0,2 %, je mozné pridat slova
,»hizky obsah biuretu®

3 Roztok dusi¢nanu véapenatého produkt  ziskavany  rozpustanim | 8 % N Za typovym oznacenim moze nasle- | dusik spolu
dusicnanu vépenatého vo vode dusik vyjadreny ako dusi¢nanovy dovat vjeden z tychto tidajov (podra vo vode rozpustny oxid vapenaty
. L toho, ¢o plati): i . P
dusik s maximadlnym obsahom pre pouzitia uvedené v stlpci 5
. I e . 0, . A% H H .
amoniakalneho dusika: 1 % N na nanaSanie na listy; dodatoené volitelné Specifikd:
Vapnlkt ,Vgagreny ako vo vode | — na vyrobu zivnych roztokov; — dusiénanovy dusik
rozpustny -4 — na zalievkové hnojenie s .
— amoniakalny dusik
4 Roztok dusi¢nanu horecnatého produkt ziskavany chemicky | 6 % N dusi¢nanovy dusik

a rozpuStanim dusicnanu horeCna-
tého vo vode

dusik vyjadreny ako dusi¢nanovy
dusik

9 % MgO

vo vode rozpustny oxid hore¢naty
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2 3 4 5 6
hor¢ik vyjadreny ako vo vode
rozpustny oxid hore¢naty
minimalne pH: 4
Suspenzia dusi¢nanu véapenatého | produkt  ziskavany  zmieSavanim | 8 % N Za typovym oznacenim moze nasle- | dusik spolu

dusi¢nanu vapenatého vo vode

dusik vyjadreny ako dusik celkom
alebo dusi¢nanovy a amoniakalny
dusik; maximalny obsah amoniakal-
neho dusika: 1 %

14 % CaO vapnik vyjadreny ako vo
vode rozpustny CaO

dovat’ jeden z tychto udajov (podl'a
toho, ¢o plati):

— na nanasanie na listy;

— na vyrobu zZivnych roztokov
a suspenzii;

— na zalievkové hnojenie

dusi¢nanovy dusik

vo vode rozpustny oxid véapenaty
pre pouzitia uvedené v stlpci 5

Roztok  dusikatého  hnojiva
s formaldehydom mocoviny

produkt ziskavany chemicky alebo
rozpustenim formaldehydu mocoviny
a dusikatého hnojiva zo zoznamu A-
1 tohto nariadenia, okrem produktov
3a), 3b) a 5 vo vode

18 % N vyjadreny ako dusik celkom;

asponn 1/3 z deklarovaného obsahu
dusika celkom musi pochadzat’
z formaldehydu mocoviny;

maximalny obsah biuretu: (mocovi-
novy N + N z formaldehydu moco-
viny)x0,026

dusik celkom

pre kazda formu, kde tvori aspon
1 hm. %:

— dusi¢nanovy dusik;
— amoniakalny dusik a
— mocovinovy dusik

dusik z formaldehydu mocoviny

Suspenzia dusikatého hnojiva
s formaldehydom mocoviny

produkt ziskavany chemicky alebo
suspenziou formaldehydu mocoviny
a dusikatého hnojiva zo zoznamu
A-1 tohto  nariadenia,  okrem
produktov 3a), 3b) a 5 vo vode

18 % N vyjadreny ako dusik celkom;

aspon 1/3 z deklarovaného obsahu
dusika celkom musi pochadzat’
z formaldehydu mocoviny, z ktorej
aspon 3/5 musia byt rozpustné
v hortcej vode;

maximalny obsah biuretu: (mocovi-
novy N + N z formaldehydu moco-
viny) x 0,026

dusik celkom

pre kazdi formu, kde tvori aspon
1 hm. %:

— dusi¢nanovy dusik;
— amoniakalny dusik a
— mocovinovy dusik

dusik z formaldehydu mocoviny,
ktory je rozpustny v studenej
vode

dusik z formaldehydu mocoviny,
ktory je rozpustny iba v hortcej
vode
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C.2  Viaczlozkové tekuté hnojiva
Typové oznacenie Roztok hnojiv NPK.
Udaje o sposobe vyroby Produkt ziskany chemicky a rozpustenim vo vode, vo forme stabilnej pri atmosférickom tlaku, bez pridania
organickych zivin zivo¢isneho alebo rastlinného povodu.
C.2.1

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento) a d’alSie poziadavky:

— spolu: 15 % (N + P,O5 + K,0);
— pre kazdu zo zivin: 2 % N, 3 % P,0s, 3 % K,0

— maximalny obsah biuretu: mocovinovy N x 0,026

Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podla udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ Castic

Udaje pre identifikiciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,0;5 K,0 N P,0;5 K,0
1 2 3 4 5 6
1. Dusik spolu Vo vode rozpustny P,Os Vo vode rozpustny | 1. Dusik spolu Vo vode rozpustny P,O5 Vo vode rozpustny
2. Dusi¢nanovy dusik K0 2. Ak akakol'vek oxid draselny
L , z foriem dusika 2. Udaj ,nizky obsah
3. Amoniakalny dusik az 4. dosiahne chloridov*  stvisi
4. Mocovinovy dusik aspon 1  hmot- s maximalnym
nostné %, musi obsahom 2 % Cl
byt deklarovana .
Obsah chloridov
3) Ak je obsah biuretu moze byt deklaro-
mensi ako 0,2 %, je vany
mozné pridat’ slova
,»nizky obsah
biuretu*
Typové oznacenie Suspenzia hnojiv NPK.
Udaje o sposobe vyroby Kvapalny produkt, v ktorom ziviny pochadzajii z latok dispergovanych aj rozpustenych vo vode bez
pridavania organickych zivin zZivoc¢isneho alebo rastlinného povodu.
c22

Minimalny obsah Zivin (hmotnostné percento) a iné poziadavky:

— spolu: 20 % (N + P,O5 + K,0);
— pre kazdu zo zivin: 3 % N, 4 % P,05 a 4 % K,0

— maximalny obsah biuretu: mocovinovy N x 0,026
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podla udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ Castic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
1. Dusik spolu Vo vode rozpustny P,O5 Vo vode rozpustny K,0 Dusik spolu Hnojivda nesmi obsahovat Thomasovu | 1. Vo vode rozpustny
2. Dusi¢nanovy dusik P,Os rozpustny v neutrdlnom citrane Ak akakol'vek troslfu, fos,forve.cnanvhhmto—vapenfa v, k;,ilcmo—. oxid draselny
’ . ) vany fosfat, ¢iastoéne rozpustené fosfaty ani . 3
L, , aménnom z foriem dusika 2. . y 2. Udaj ,nizky obsah
3. Amoniakélny dusik . . skalné fosfaty. N o
P.O tn Al it az 4. dosiahne chloridov* sa moze
4. Mocovinovy dusik 2%)s Tozpustly \:1 feutrainom - citrane aspon 1 hmot- | 1. ak obsah vo vode rozpustného P,Os pouzit' iba tam, kde
amonnom a vo vode nostné %, musi nepresahuje 2 %, deklaruje sa iba obsah Cl neprekroci
byt deklarovana rozpustnost’ 2. 2%
Ak je  obsah | 2. ked vo vode rozpustny P,Os dosiahne | 3. Obsah chloridov
biuretu mensi ako aspon 2 %, musi sa deklarovat’ rozpust- moéze byt deklaro-
0,2 %, je mozné nost 3. a musi byt uvedeny obsah vo vany
pridat’ slova vode rozpustného P,0s5
,»nizky obsah
biuretu*
Typové oznacenie Roztok hnojiv NP.
Udaje o sposobe vyroby Produkt ziskany chemicky a rozpustenim vo vode, vo forme stabilnej pri atmosférickom tlaku, bez pridania
organickych zivin zivo¢isneho alebo rastlinného povodu.
C23

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (N + P,Os);
— pre kazdu zo zivin: 3 % N a 5 % P,05

— maximalny obsah biuretu: mocovinovy N x 0,026
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maju deklarovat’ podl'a udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost' &astic Udaje pre 1(?ent1f1.kac1u hnojiv
Ostatné poziadavky
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
1. Dusik spolu Vo vode rozpustny P,Os Dusik spolu Vo vode rozpustny P,Os
2. Dusi¢nanovy dusik Ak akakol'vek
. . z foriem dusika 2.
3. Amoniakalny dusik a3 4. dosiahne
4. Mocovinovy dusik aspoi 1 hmot-
nostné %, musi
byt deklarovana
Ak  je  obsah
biuretu mensi ako
0,2 %, je mozné
pridat’ slova
,»nizky obsah
biuretu*
Typové oznacenie Suspenzia hnojiv NP.
Udaje o sposobe vyroby Kvapalny produkt, v ktorom ziviny pochadzaju z latok dispergovanych aj rozpustenych vo vode bez
priddvania organickych zivin Zivoc¢isneho alebo rastlinného povodu.
C24

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (N + P,Os);
— pre kazdu zo zivin: 3 % N a 5 % P,05

— maximalny obsah biuretu: mocovinovy N x 0,026
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maju deklarovat’ podla tidajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ &astic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,0s K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
1. Dusik spolu 1. Vo vode rozpustny P,0s 1. Dusik spolu ak obsah vo vode rozpustného P,Os
. o . .

2. Dusi¢nanovy dusik | 2. P,0s5 rozpustny v neutrdlnom citrane 2. Ak akakol'vek ?:przzetlllllgg: 22 %, deklaruje sa iba

1A akalny dusik amonnom z foriem dusika 2. P ’

- Amoniakalny dusl , , . az 4. dosiahne ked” vo vode rozpustny P,0s dosiahne

e, . 3. P,Os5 rozpustny v neutrdlnom citrane N o . <0 p ,
4. Mocovinovy dusik . asponn 1 %, musi aspont 2 %, musi sa deklarovat’ rozpust-
aménnom a vo vode ) . s PR ,
byt deklarovana nost 3. a musi byt uvedeny obsah vo
3. Ak je  obsah vode rozpustného P,0s
biuretu mensi ako
0,2 %, je mozné
pridat’ slova
,»nizky obsah
biuretu“
Typové oznacenie Roztok hnojiv NK.
Udaje o spdsobe vyroby Produkt ziskany chemicky a rozpustenim vo vode, vo forme stabilnej pri atmosférickom tlaku, bez pridania
organickych zivin zivo¢isneho alebo rastlinného povodu.
C2.5

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 15 % (N + K,0);

— pre kazdu zo zivin: 3 % N a 5 % K,O

— maximalny obsah biuretu: mocovinovy N x 0,026

600T° 181 — IS — €00Td£00T

100900

0S



Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maju deklarovat’ podla tidajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ &astic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N

Py0s

K,0

N

P,05

K,0

1

2

3

4

5

6

1. Dusik spolu Vo vode rozpustny Dusik spolu Vo vode rozpustny
2. Dusi¢nanovy dusik K0 Ak akakol'vek oxid draselny
L, p z foriem dusika 2. Udaj »hizky obsah
3. Amoniakélny dusik az 4. dosiahne chloridov* moze
4. Mocovinovy dusik asponn 1 %, musi byt pouzity iba ak
byt deklarovana obsah Cl neprekro¢i
0,
Ak  je  obsah 2%
biuretu mensi ako Obsah chloridov
0,2 %, je mozné moéze byt deklaro-
pridat’ slova vany
,»nizky obsah
biuretu
Typové oznacenie Suspenzia hnojiv NK.
Udaje o sposobe vyroby Kvapalny produkt, v ktorom ziviny pochadzaju z latok dispergovanych aj rozpustenych vo vode bez
pridavania organickych zivin zivo¢isneho alebo rastlinného pdévodu.
C.2.6

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (N + K,0);
— pre kazdu zo zivin: 3 % N a 5 % K,O

— maximalny obsah biuretu: mocovinovy N x 0,026
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podla udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ Castic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
1. Dusik spolu Vo vode rozpustny | 1. Dusik spolu Vo vode rozpustny
2. Dusinanovy dusik K0 2. Ak akakolvek oxid draselny
L i z foriem dusika 2. Udaj »Nizky obsah
3. Amoniakalny dusik az 4. dosiahne chloridov* sa moze
4. Mocovinovy dusik aspon 1  hmot- pouzit’ iba tam, kde
nostné %, musi obsah Cl neprekro¢i
byt deklarovana 2%
3. Ak je  obsah Obsah chloridov
biuretu mensi ako moéze byt deklaro-
0,2 %, je mozné vany
pridat’ slova
,»nizky obsah
biuretu*
Typové oznacenie Roztok hnojiv PK.
Udaje o spdsobe vyroby Produkt ziskany chemicky a rozpustenim vo vode, bez pridania organickych Zivin zivo¢isneho alebo
C2.7 rastlinného povodu.

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (P,05 + K,0);
— pre kazdu zo Zzivin: 5 % P,05, 5 % K,0
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Forma, rozpustnost’ a obsah Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podla udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ Castic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,0s K,O N P,0;5 K,O
1 2 3 4 5 6
Vo vode rozpustny P,Os Vo vode rozpustny Vo vode rozpustny P,0Os Vo vode rozpustny
K0 oxid draselny

Udaj »Nizky obsah
chloridov* moze
byt pouzity iba ak
obsah Cl neprekroci
2 %

Obsah chloridov
moéze byt deklaro-
vany

C28

Typové oznacenie

Suspenzia hnojiv PK.

Udaje o spdsobe vyroby

priddvania organickych zivin Zivoc¢isneho alebo rastlinného povodu.

Kvapalny produkt, v ktorom ziviny pochadzaji z latok dispergovanych aj rozpustenych vo vode bez

Minimalny obsah zivin (hmotnostné percento):

— spolu: 18 % (P,05 + K,0);
— pre kazdu zo Zzivin: 5 % P,05 a 5 % K,0
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Forma, rozpustnost’ a obsah

Zivin, ktoré sa maji deklarovat’ podla udajov v stipcoch 4, 5 a 6, velkost’ Castic

Udaje pre identifikaciu hnojiv
Ostatné poziadavky

N P,0s K,O N P,0;5 K,O
1 2 3 4 5 6
Vo vode rozpustny P,0s Vo vode rozpustny 1. Ak obsah vo vode rozpustného P,Os | 1. Vo vode rozpustny

2. P,Os5 rozpustny v neutralnom citrane K0

amonnom

3. P,0Os5 rozpustny v neutrdlnom citrane
amonnom a vo vode

nepresahuje 2 %,
rozpustnost’ 2.

deklaruje

2. Ak vo vode rozpustny P,Os dosiahne
aspon 2 %, musi sa deklarovat’ rozpust-
nost’ 3. a musi byt uvedeny obsah vo

vode rozpustného P,0s

Tieto hnojivd nesmi obsahovat’ Thomasovu | 3.
trosku, fosfore¢nan hlinito-vapenaty, kalcino-
vany fosfat, Ciastocne rozpustené fosfaty ani

skalné fosfaty

sa iba

oxid draselny

2. Udaj ,nizky obsah
chloridov* sa moze
pouzit' iba tam, kde
obsah Cl neprekroci

2%
Obsah chloridov
moze byt deklaro-
vany

D.

Anorganické hnojiva na baze sekundarnych Zivin

Udaje o vyrobnom postupe a zékladnych

Minimalny obsah zivin (hm. %)

Obsah zivin, ktory ma byt deklaro-
vany

C. Oznadenie typu Zloskach U(gusfagl évyj(?g;:(;l;viwm Ostatné udaje alebo o oznacenie typu Formy a rozpustnost’ Zivin
p Y Ostatné kritérid
1 2 3 4 5 6
1 Siran vapenaty produkt prirodzeného alebo priemy- | 25 % CaO je mozné pridat’ bezny obchodny | oxid sirovy spolu
serlného, péVAodu obsah?jﬁci siran | 35 SO, nazov volitelné: CaO spolu
vapenaty v roznych stupnoch hydra- | = ) . ) .
tacie vapnik a sira vyjadrené ako sucet
CaO + SO3
Jemnost’ mletia:
— aspon 80 % musi prejst’ cez sito
so Sirkou oka 2 mm
— aspont 99 % musi prejst’ cez sito
so Sirkou oka 10 mm
2 Roztok chloridu vapenatého roztok chloridu vapenatého priemy- | 12 % CaO oxid vapenaty
selného povodu vapnik vyjadreny ako vo vode volitelné: na postrek rastlin

rozpustny CaO
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M7

1 2 3 4 5 6
3 Elementarna sira porovnatelne rafinovany prirodny | 98 % S (245 % SO3) oxid sirovy spolu
alebo priemyselny produkt sira vyjadren ako SOj spolu
4 Kieserit produkt anorganického pdvodu obsa- | 24 % MgO je mozné pridat’ bezny obchodny | vo vode rozpustny oxid horecnaty
hujiei monohydrat siranu horetna- | 45 o4 g0, nazov volitelné: vo vode rozpustny oxid
tého ako hlavnu zlozku ., , . , sirovy
horéik a sira vyjadrené ako vo vode y
rozpustny oxid horecnaty a oxid
sirovy
5 Siran horecnaty Produkt  obsahujuci  heptahydrat | 15 % MgO Je mozné pridat’ bezny obchodny | Vo vode rozpustny oxid horec-
siranu  hore¢natého ako hlavnll | 5g o SO, nazov naty
zlozku. Ak st pridané mikroiiviny Vo vode rozpustn}'l oxid SiI‘OV}”
a deklarované v stlade s ¢lankom 6
ods. 4 a ods. 6:
10 % MgO,
17 % SO;.
Hor¢ik a sira vyjadrené ako vo vode
rozpustny oxid horeénaty a oxid
sirovy
5.1 Roztok siranu hore¢natého produkt ziskany rozpustenim vo vode | 5 % MgO je mozné pridat’ bezny obchodny | vo vode rozpustny oxid horecnaty
Si‘l\‘al’llé hore¢natého  priemyselného | | o SO, nazov volitelné: vo vode rozpustny
6vodu L
P hor¢ik a sira vyjadrené ako vo vode anhydrid sirovy
rozpustny oxid horeCnaty a oxid
sirovy
5.2 | Hydroxid hore¢naty produkt ziskany chemicky | 60 % MgO Sirkou oka 0,063 mm oxid horec-
a obsahujuci hydroxid horetnaty | vierkost castic: naty celkom
ako svoju hlavnu zlozku ) . .
aspont 99 % musi prejst’ cez sito so
53 Suspenzia hydroxidu hore¢na- | produkt ziskavany dispergovanim | 24 % MgO oxid hore¢naty celkom
tého typu 5.2
6 Roztok chloridu hore¢natého produkt ziskany rozpustenim chlo- | 13 % MgO oxid horec¢naty
ridu  horecnateho  priemyselného | poreik vyjadreny ako oxid horeénaty
povodu

maximalny obsah véapnika: 3 % CaO
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E.

Vysvetlujiica poznamka:
Poznamka 1:
Poznamka 2:

Poznamka 3:

Anorganické hnojiva na baze mikroZivin

dalsie poznamky platia pre celi ¢ast’ E.

Chelata¢né ¢inidlo moze byt oznacené pomocou svojich inicialok podla E.3.

Ak produkt nezanechava tuhy zvySok po rozpusteni vo vode, moze byt popisany slovami ,,na rozpustenie®.

Tam, kde je pritomna mikrozivina vo forme chelatu, musi sa urcit' rozsah pH zarucujuci stabilitu chelatovej frakcie.

E.1  Hnojiva obsahujice iba jednu mikrozivinu
E.1.1 Bor
’ Minimaélny obsah zivin (hm. %) Obsah Zivin, kt(\)/;};l ,ma byt deklaro-
¢ Oznacenie typu Udaje o vyrobnom postupe a zékladnych Udaje o vyjadreni Zivin Ostatné daje o oznaceni typu '
’ zlozkach Formy a rozpustnost’ Zivin
Ostatné poziadavky Ostatné kritéria
1 2 3 4 5 6
la Kyselina borita produkt ziskavany posobenim kyselin | 14 % vo vode rozpustného B je mozné pridat’ bezny obchodny | vo vode rozpustny bor (B)
na niektory boritan nazov
1b Boritan sodny produkt ziskavany chemicky obsahu- | 10 % vo vode rozpustného B je mozné pridat bezny obchodny | vo vode rozpustny bor (B)
juci boritan sodny ako svoju hlavni nazov
zlozku
lc Boritan vapenaty produkt ziskavany z colemanitu | 7 % boru celkom je mozné pridat bezny obchodny | bor (B) spolu
alebo pandermitu obsahujici ako e Xt e nazov
. R . . Velkost Castic:
svoju hlavnt zlozku boritany vapnika
aspon 98 % musi prejst’ cez sito so
Sirkou oka 0,063 mm
1d Boretanolamin produkt ziskavany z reakcie kyseliny | 8 % vo vode rozpustného B vo vode rozpustny bor (B)
boritej s etanolaminom
le Boritanové hnojivo v roztoku produkt ziskavany rozpustenim typov | 2 % vo vode rozpustného B o oznacenie musi obsahovat’ ndzvy | vo vode rozpustny bor
la a/alebo 1b a/alebo 1d pritomnych zloziek
1f Boritanové hnojivo v suspenzii | produkt ziskavany dispergovanim | 2 % vo vode rozpustného B o oznacenie musi obsahovat’ ndzvy | vo vode rozpustny bor

typov la a/alebo 1b a/alebo 1d

pritomnych zloziek
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E.1.2 Kobalt
Minimalny obsah Zivin (hm. %) Obsah Zivin, kti;ynyrm 4 byt deklaro-
x . Udaje o vyrobnom postupe a zékladnych - . PR 1 .
C. Oznacenie typu Zlozkach Udaje o vyjadreni zivin Ostatné daje o oznaceni typu Formy a rozpustnost’ Zivin
Ostatné poziadavky Ostatné kritéria
1 2 3 4 5 6
2a Sol’ kobaltu produkt ziskavany chemicky | 19 % vo vode rozpustného Co o oznacenie musi obsahovat’ ndzov | vo vode rozpustny kobalt (Co)
a obsahujuci anorganicku sol’ kobaltu anorganického anionu
ako svoju hlavnu zlozku
2b Chelat kobaltu vo vode rozpustny produkt ziskavany | 2 % vo vode rozpustného Co, | nazov chelataéného ¢inidla vo vode rozpustny kobalt (Co)

chemickou kombinaciou kobaltu

s chelatatnym cinidlom

z ktorého deklarovanej hodnoty bolo
chelatovanych aspon 8/10

chelatovany kobalt (Co)

2c Roztok hnojiva na baze kobaltu | produkt ziskavany rozpustenim typov | 2 % vo vode rozpustného Co o oznacenie musi obsahovat’: vo vode rozpustny kobalt (Co)
Za a/alebo jedného z typu 2b vo vode 1. nazov anorganického anionu | chelatovany kobalt (Co), ak je
(ani6nov) pritomny
2. nazov  kazdého  pripadného
chelata¢ného ¢inidla
E.1.3 Med
Minimélny obsah Zivin (hm. %) Obsah Zzivin, kt(\]/zl ma byt deklaro-
C Oznacenie typu Udaje o vyrobnom postupe a zékladnych Udaje o vyjadreni Zivin Ostatné idaje o oznadeni typu Y
’ yp zlozkach J Y J typ Formy a rozpustnost’ zivin
Ostatné poziadavky Ostatné kritéria
1 2 3 4 5 6
3a Sol’ medi produkt ziskavany chemicky | 20 % vo vode rozpustnej Cu o oznacenie musi obsahovat’ nazov | vo vode rozpustna med (Co)
a obsahujuci anorganicka sol’ medi anorganického anionu
ako svoju hlavnu zlozku
3b Oxid medi produkt ziskavany chemicky | 70 % Cu spolu med’ spolu (Cu)

a obsahujuci oxid medi ako svoju
hlavnu zlozku

Velkost Castic:
aspon 98 % musi prejst’ cez sito so

sirkou oka 0,063 mm
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1 2 3 4 5 6
3c Hydroxid medi produkt ziskavany chemicky | 45 % Cu spolu med’ spolu (Cu)
a obsahujici hydroxid medi ako el Kot
X N M Velkost’ Castic:
svoju hlavnt zlozku
aspon 98 % musi prejst’ cez sito so
sirkou oka 0,063 mm
3d Chelat medi vo vode rozpustny produkt ziskavany | 9 % vo vode rozpustnej Cu, z ktorej | nazov chelatacného cinidla vo vode rozpustna med’ (Cu)
chemickou kombinaciou medi | deklarovanej hodnoty bolo chelatova- . . >
P . » chelatovana med’ (Cu)
s chelatatnym cinidlom nych aspon 8/10
3e Hnojivo na baze medi produkt ziskavany mieSanim typov | 5 % Cu spolu 0 oznacenie musi obsahovat’: med’ spolu (Cu)
3a alalebo 3c a/alebo jedného . A . . >
. . , 1. nazov zlucenim medi vo vode rozpustna med’ (Cu), ak
z typu 3d a, ak je to pozadované, . . - .
” S . w1z § . tato tvori aspon 4 medi spolu
o spojivom, ktoré nie je ani zivinou 2. nazov  kazdého  pripadného
ani toxické chelata¢ného ¢inidla chelatovana med (Cu), ak je
pritomna
3f Roztok hnojiva na baze medi produkt ziskavany rozpustenim typov | 3 % vo vode rozpustnej Cu o oznacenie musi obsahovat’: vo vode rozpustna med’ (Cu)
3a a/alebo jedného z typu 3d vo vode 1. ndzov anorganického aniénu | chelatovand med’ (Cu), ak je
(ani6nov) pritomna
2. nazov  kazdého  pripadného
chelata¢ného c¢inidla
3g Oxychlorid medi chemicky ziskavany produkt obsahu- | 50 % Cu spolu med spolu (Cu)
juci oxychlorid medi [Cu,CI(OH)s] Velkost &astic:
ako hlavnt zlozku ’
aspon 98 % musi prejst’ cez sito so
Sirkou oka 0,063 mm
3h Suspenzia oxychloridu medi produkt ziskavany dispergovanim | 17 % Cu spolu med’ spolu (Cu)
typu 3g
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VM4

E.1.4 Zelezo
Minimalny obsah Zzivin .
* ) Obsah ziviny, ktory sa ma deklarovat’
dai 7 A g motnostné percento
¢. Oznacenie druhu Udaje o vjrobnom 'posfupe a o zékladnych . p- o Ostatné idaje o druhu oznacenia Formy a rozpustnosti zivin
prisadach Udaje o spdsobe vyjadrenia Zivin
Iné kritéria
Ostatné poziadavky
1 2 3 4 5 6
4a sol’ Zeleza chemicky ziskany vyrobok obsahu- | 12 % vo vode rozpustného Fe oznacenie musi obsahovat nazov | vo vode rozpustné zelezo (Fe)

juci mineralnu sol’ Zeleza ako hlavni
prisadu

mineralneho
anionu

(anorganického)

4b

chelat zeleza

vo vode rozpustny vyrobok ziskany
chemickou reakciou zeleza
s chelatotvornou latkou (latkami)
uvedenym v zozname Casti E.3.
prilohy I

5% vo vode rozpustného Zeleza,
z ¢oho chelatovy podiel predstavuje
aspont 80 % a asponn 50 % vo vode
rozpustného Zzeleza je chelatované
deklarovanou chelatotvornou latkou
(latkami)

nazov kazdej jednej chelatotvornej
latky uvedenej v zozname Casti
E.3.1. prilohy I, ktora chelatuje
aspon 1 % vo vode rozpustného
zeleza

vo vode rozpustné zelezo (Fe)

zelezo (Fe) chelatované kazdou
chelatotvornou latkou, ktora je
deklarovana v oznaceni druhu
a ktora sa da identifikovat
a mnozstevne stanovit pomocou
eurdpskej normy

4c

roztok hnojiva na baze Zzeleza

vyrobok ziskany rozpustenim druhov
4a a/alebo jedného z druhov 4b vo
vode

2 % vo vode rozpustného Fe

Oznacenie musi obsahovat’:

1. nazov (nazvy) anorganického
anionu (aniénov);

2. nazov kazdej pritomnej chelato-
tvornej latky, ktora chelatuje
aspon 1 % vo vode rozpustného
zeleza (Fe)

vo vode rozpustné Zelezo (Fe)

chelatové zelezo (Fe),
pritomné

ak je

zelezo (Fe) chelatované kazdou
chelatotvornou latkou, ktora je
deklarovana v oznaceni druhu
a ktor¢ sa da identifikovat
a mnozstevne stanovit pomocou
eurdpskej normy
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E.1.5 Mangadn
Minimélny obsah Zivin (hm. %) Obsah Zivin, ktory md byt deklaro-
C Oznacenie typu Udaje o vjrobnom postupe a zikladngch Udaje o vyjadreni Zivin Ostatné daj znaceni t o
’ P zlozkach J i ¢ udaje o oznacent typu Formy a rozpustnost’ Zivin
Ostatné poziadavky Ostatné kritéria
1 2 3 4 5 6
Sa Sol’ manganu produkt ziskavany chemicky | 17 % vo vode rozpustného Mn 0 oznacenie musi obsahovat’ ndzov | vo vode rozpustny mangan (Mn)
a obsahujici anorganickil manganati komplexného aniénu
sol’ ako svoju hlavnu zlozku
5b Chelat manganu vo vode rozpustny produkt ziskavany | 5 % vo vode rozpustného Mn, | nazov chelataéného ¢inidla vo vode rozpustny mangan (Mn)
chemickou kombinaciou manganu | z ktorého deklarovanej hodnoty bolo . , .
PP . . , " chelatovany mangan (Mn)
s chelatatnymi ¢inidlami chelatovanych aspon 8/10
Sc Oxid manganu produkt ziskavany chemicky | 40 % Mn spolu mangan spolu (Mn)
a 0b§ahu_]£l(:1 oxidy manganu ako Velkost' &astic:
hlavné zlozky
aspon 80 % musi prejst’ cez sito so
Sirkou oka 0,063 mm
5d Hnojivo na baze manganu produkt ziskavany mieSanim typov | 17 % Mn spolu o oznacenie musi obsahovat' ndzov | mangan spolu (Mn)
>aase zlienim manganu vo vode rozpustny mangan (Mn),
ak tento tvori aspoil 4 manganu
spolu
Se Roztok  hnojiva na  baze | produkt ziskavany rozpustenim typov | 3 % vo vode rozpustného Mn 0 oznacenie musi obsahovat’: vo vode rozpustny mangan (Mn)
mangant 5a a/alebo typu 5b vo vode 1. nazov anorganického anionu | chelatovany mangan (Mn), ak je
(ani6nov) pritomny
2. nazov  kazdého  pripadného

chelatacného ¢inidla
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E.1.6 Molybdén

Minimélny obsah Zivin (hm. %) Obsah Zivin, ktory md byt deklaro-
x . Udaje o vyrobnom postupe a zékladnych - . PR 1 . vany
C. Oznacenie typu Zlozkach Udaje o vyjadreni zivin Ostatné daje o oznaceni typu Formy a rozpustnost’ Zivin
Ostatné poziadavky Ostatné kritéria
1 2 3 4 5 6
6a Molybdénan sodny produkt ziskavany chemicky obsahu- | 35 % vo vode rozpustného Mo vo vode rozpustny molybdén
jici molybdénan sodny ako svoju (Mo)
hlavnu zlozku
6b Molybdénan amoénny produkt ziskavany chemicky obsahu- | 35 % vo vode rozpustného Mo vo vode rozpustny molybdén
juci molybdénan aménny ako svoju Mo)
hlavnt zlozku
6¢ Hnojivo na baze molybdénu produkt ziskavany mieSanim typov | 35 % vo vode rozpustného Mo oznacenie musi obsahovat ndzvy | vo vode rozpustny molybdén
6a a 6b zluc¢enin molybdénu (Mo)
6d Hnojivo na baze molybdénu | produkt ziskavany rozpustenim typov | 35 % vo vode rozpustného Mo oznaCenie musi obsahovat’ ndzov | vo vode rozpustny molybdén
v roztoku 6a a/alebo jedného z typov 6b vo zlGceniny (zlucenin) molybdénu Mo)
vode
E.1.7 Zinok
Minimélny obsah zivin (hm. %) Obsah Zivin, ktory ma byt' deklaro-
x . Udaje o vyrobnom postupe a zékladnych A . PR 1 . vany
C. Oznacenie typu Zlozkach Udaje o vyjadreni zivin Ostatné idaje o oznaceni typu Formy a rozpustnost’ Zivin
Ostatné poziadavky Ostatné kritéria
1 2 3 4 5 6
Ta Sol' zinku produkt ziskavany chemicky | 15 % vo vode rozpustného Zn oznaCenie musi obsahovat’ ndzov | vo vode rozpustny mangan (Zn)
a obsahujlici anorganicku sol’ zinku anorganického anionu
ako svoju hlavnt zlozku
7b Chelat zinku vo vode rozpustny produkt ziskavany | 5 % vo vode rozpustného Zn, | ndzov chelatatného cinidla vo vode rozpustny zinok (Zn)
chemickou  kombinaciou  zinku | z ktoré¢ho deklarovanej hodnoty bolo . L.
e . . , N chelatovany zinok (Zn)
s chelatatnymi Cinidlami chelatovanych aspon 8/10
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1 2 3 4 5 6
Tc Oxid zinku produkt ziskavany chemicky | 70 % Zn spolu zinok spolu (Zn)
a obsahujuci oxid zinku ako svoju el Eaatin
: . Velkost’ Gastic:
hlavnu zlozku
aspon 80 % musi prejst’ cez sito so
sirkou oka 0,063 mm
7d Hnojivo na baze zinku produkt ziskavany mieSanim typov | 30 % Zn spolu o oznacenie musi obsahovat’ nazov | zinok spolu (Zn)
7a a’c pritomnych zluc¢enim zinku vo vode rozpustny zinok (Zn), ak
tento tvori aspont % zinku spolu
Te Roztok hnojiva na baze zinku produkt ziskavany rozpustenim typov | 3 % vo vode rozpustného Zn o oznacenie musi obsahovat’: vo vode rozpustny zinok (Zn)

7a a/alebo typu 7b vo vode

1. ndzov anorganického aniénu
(ani6nov)
2. nazov  kazdého  pripadného

chelata¢ného ¢inidla

chelatovany zinok (Zn), ak je
pritomny
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E2  Minimalny obsah mikroZivin v hmotnostnych % z hnojiva

E.2.1 Tuhé alebo tekuté zmesi mikrozivin

Ak st mikroziviny pritomné vo forme

v{luéne anorganickej | chelatovane;j alebo komplexu
V pripade mikroziviny:
Bor (B) 0,2 0,2
Kobalt (Co) 0,02 0,02
Med (Cu) 0,5 0,1
Zelezo (Fe) 2,0 0,3
Mangan (Mn) 0,5 0,1
Molybdén (Mo) 0,02 —
Zinok (Zn) 0,5 0,1

Minimum mikrozivin spolu v tuhej zmesi: 5 % z hmotnosti hnojiva

Minimum mikrozivin spolu v tekutej zmesi: 2 % z hmotnosti hnojiva

E2.2 Hnojiva ES obsahujiice primdrne a/alebo  sekunddrne  Ziviny
s mikrozivinou, aplikované do pody

Pre plodiny alebo luky Pre zahrady

Bor (B) 0,01 0,01
Kobalt (Co) 0,002 —

Med (Cu) 0,01 0,002
Zelezo (Fe) 0,5 0,02
Mangan (Mn) 0,1 0,01
Molybdén (Mo) 0,001 0,001
Zinok (Zn) 0,01 0,002

E.2.3. Hnojiva ES obsahujice primdrne a/alebo  sekunddarne  Ziviny
s mikrozZivinou, aplikované na listy

Bor (B) 0,010
Kobalt (Co) 0,002
Med’ (Cu) 0,002
Zelezo (Fe) 0,020
Mangéan (Mn) 0,010
Molybdén (Mo) 0,001

Zinok (Zn) 0,002
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E3. Zoznam

uradne

schvalenych

organickych

a komplexotvornych latok pre mikroziviny

chelatotvornych

Nasledujuce latky st tradne schvélené za predpokladu, ze ich prislusny chelat
ziviny spliia poziadavky smernice Rady 67/548/EHS (').

E.3.1. Cheldtotvorné latky (%)

Kyseliny alebo sodné, draselné ¢i amonne soli:

kyseliny etyléndiamino-
tetraoctovej

kyseliny 2-hydroxyety-
letyléndiaminotrioctove;j

kyseliny dietyléntriami-
nopentaoctovej

etyléndiamino-N,N'-di
[(orto-hydroxyfenyl)
kyseliny octovej]

etyléndiamino-N-[(orto-
hydroxyfenyl)kyseliny
octovej]-N'-[(para-
hydroxyfenyl)kyseliny
octovej]

etyléndiamino-di[(orto-
hydroxy-metylfenyl)
kyseliny octovej]

etyléndiamino-N-[(orto-
hydroxy-metylfenyl)
kyseliny octovej]-N'-
[(para-hydroxy-metyl-
fenyl)kyseliny octovej]

etyléndiamino-N,N'-di
[(5-karboxy-2-hydroxy-
fenyl)kyseliny octovej]

etyléndiamino—N,N'-di
[(2-hydroxy-5-sulfo-
fenyl)kyseliny octovej]
a produkty jej konden-
zacie

EDTA

HEEDTA

DTPA

[0,0] EDDHA

[o,p] EDDHA

[0,0]
EDDHMA

[0.p]
EDDHMA

EDDCHA

EDDHSA

CioH 608N,
CioH 307N,
Ci4H23010N3

CgH2006N,

CigHz006N;

CroH2406N,

C0H2406N,

CaoH20010N>

CigH20012N,S,
+ n*

(C12H 408N, S)

E.3.2. Komplexotvorné latky Zoznam je nutné zostavit'.

F. Inhibitory nitrifikacie a ureazy

cislo CAS
kyseliny (%)

60-00-4

150-39-0

67-43-6

1170-02-1

475475-49-1

641632-90-8

641633-41-2

85120-53-2

57368-07-7
a 642045-40-7

Inhibitory ureazy a nitrifikacie uvedené v tabulkach F.1 a F.2 sa m6ézu pridavat
do typov dusikatych hnojiv uvedenych v oddieloch A.1., B.1., B.2., B.3.,, C.1.
a C.2. prilohy I pri dodrzani tychto ustanoveni:

1. minimalne 50 % celkového obsahu dusika v hnojive sa skladd z foriem dusika
uvedenych v stlpci 3;

2. nepatria k typom hnojiv uvedenych v stipci 4.

() U. v. ES 196, 16.8.1967, s. 1.

(®) Chelatotvorné latky sa maju identifikovat’ a mnoZzstevne stanovit' podla eurdpskych
noriem, ktoré sa vztahuju na uvedené chlatotvorné latky.

(®) Len na informativny udel.
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K typovému oznaeniu hnojiv, do ktorych bol pridany inhibitor nitrifikacie
uvedeny v tabulke F.1, sa doplnia slova ,s inhibitorom nitrifikacie ([typové
oznacenie inhibitoru nitrifikacie])*.

K typovému oznaceniu hnojiv, do ktorych bol pridany inhibitor uredzy uvedeny
v tabul’ke F.2, sa pridaji slova ,,s inhibitorom ureazy ([typové oznacenie inhibi-
toru ureazy])“.

Osoba zodpovednd za uvadzanie trh musi poskytnut’ ¢o mozno najiplnejsie
technické informacie ku kazdému baleniu alebo dodavke nebaleného hnojiva.
Tato informacia musi pouzivatelovi predovietkym umoznit’, aby urcil davko-
vanie a ¢as pouzitia v zavislosti od pestovanych plodin.

Nové inhibitory nitrifikacie alebo inhibitory ureazy sa mozu zahrntit’ do tabulky
F.1 alebo F.2 po zhodnoteni technickej dokumentacie predlozenej v sulade
s usmerneniami, ktoré sa pre tieto inhibitory maju vypracovat.

F.1. Inhibitory nitrifikacie
Maximalny a minimalny obsah QP_iS inhibityor(?v 'nitriﬁ—‘
5 Typové oznacenic a zloyenic | IMhibitora vyjadreny hmotnostnym | — Typy hnojiv ES, pre kicie, s ktorymi Su zmest
Cislo ypove oz e 8 210Z percentom celkového dusika ktoré sa inhibitor nesmie povolené
inhibitora nitrifikacie . tho ak . dusik S .
pritomnel (3 .o arrylonn}f usi| pouzivat Udaje o povolenom
a mocovinovy dusik pomere
1 2 3 4 5

1 Dikyandiamid
ELINCS ¢. 207-312-8

Minimalne 2,25

Maximalne 4,5

F.2.  Inhibitory uredazy

Typové oznacenie a zlozenie

Maximalny a minimalny obsah
inhibitora vyjadreny hmotnostnym

Typy hnojiv ES, pre

Opis inhibitorov ureazy,
s ktorymi st zmesi

Cislo R . percentom celkového dusika ktoré sa inhibitor nesmie povolené
inhibitora ureazy . . PR yi o
pritomného ako mocovinovy pouzivat Udaje o povolenom
dusik pomere
1 2 3 4 5

1 N-(n-butyl)-fosfortriamido-
tioat (NBPT)

ELINCS ¢. 435-740-7

Minimalne 0,09
Maximalne 0,20
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PRILOHA II

TOLERANCIE

Tolerancie uvedené v tejto prilohe st zaporné hodnoty v hmotnostnych percen-
tach.

Tolerancia povolend vo vztahu k deklarovanému obsahu zivin v réznych typoch
hnojiv ES je tato:

1. Anorganické jednozloZkové hnojiva na bdze primdrnych Zivin — absoliutna
hodnotav hmotnostnych percentich vyjadrena ako N, P,0s K,O,
MgO, Cl1

1.1. Dusikaté hnojiva

dusi¢nan vapenaty 0,4
dusi¢nan vapenato-horecnaty 0,4
dusi¢nan sodny 0,4
¢ilsky liadok 0,4
kyanamid vapenaty 1,0
dusikaty kyanamid vapenaty 1,0
siran aménny 0,3

dusi¢nan aménny alebo dusi¢nan vapenato-amonny:

— do a vratane 32 % 0,8
— nad 32 % 0,6
siran/dusi¢nan amonny 0,8
sulfonitrat hore¢naty 0,8
dusiénan hore¢nato-améonny 0,8
mocovina 0,4
suspenzia dusi¢nanu vapenatého 0,4
roztok dusikatého hnojiva s formaldehydom mocoviny 0,4
suspenzia dusikatého hnojiva s formaldehydom mocoviny 0,4
podvojny siran amonny mocoviny 0,5
roztok dusikatého hnojiva 0,6
roztok dusi¢nanu aménneho a mocoviny 0,6

1.2. Fosfatové hnojiva

Thomasova troska:
— deklarovanie vyjadrené ako interval 2 % hmotnostnych 0,0

— deklarovanie vyjadrené ako jedno Cislo 1,0

Iné fosfatové hnojiva

Rozpustnost” P,05 v (¢islo hnojiva v prilohe I)
— mineralnych kyselinach 3,6,7 0,8

— kyseline mravéej (@) 0,8
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1.3.

1.4.

2.2.

Rozpustnost’ P,Os5 v (¢islo hnojiva v prilohe I)
— neutralnom citrane (2a, 2b, 2¢) 0,8
amoénnom
— zésaditom citrane aménnom (4, 5, 6) 0,8
— vode (2a, 2b, 3) 0,9
(2¢) 1,3

Draselné hnojiva

kainit 1,5
obohatena kainitova sol’ 1,0

chlorid potase:

— do a vratane 55 % 1,0
— nad 55 % 0,5
chlorid draselny obsahujuci hore¢naté soli 1,5
siran potase 0,5
siran potaSe obsahujtci hore¢naté soli 1,5
Iné zlozky

chlorid 0,2

Anorganické viaczloZkové hnojiva na baze primarnych Zivin

. Zivinové prvky
N 1,1
P,05 1,1
K,0 1,1

Suhrnné zaporné odchylky od deklarovanej hodnoty

dvojzlozkové hnojiva 1,5

>

trojzlozkové hnojiva 1,9

Sekundarne Ziviny v hnojivach

Tolerancie pripustné s ohl'adom na deklarované hodnoty obsahu vépnika,
hor¢ika, sodika a siry su Stvrtinou z deklarovanych obsahov tychto Zivin,
maximalne vsak 0,9 % v absolutnom vyjadreni CaO, MgO, Na,O a SOs, t.
j- 0,64 pre Ca, 0,55 pre Mg, 0,67 pre Na a 0,36 pre S.

Mikroziviny v hnojivach
Pripustné tolerancie s ohl'adom na deklarovany obsah mikrozivin st:
— 0,4 % v absoliitnom vyjadreni v pripade obsahu nad 2 % a

— jedna pétina deklarovanej hodnoty v pripade obsahov nepresahujucich
2 %.

Tolerancia povolena vo vztahu k deklarovanému obsahu réznych foriem
dusika alebo deklarovanym rozpustnostiam oxidu fosfore¢ného je jedna
desatina celkového obsahu prislusnej ziviny, s maximom 2 % hmotnostné,
ak celkovy obsah tejto zZiviny zostane v rozmedzi uvedenom v prilohe I a
v uvedenych toleranciach.
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PRILOHA IIT

TECHNICKE PREDPISY PRE HNOJIVA NA BAZE DUSICNANU

1.1

1.4.

L.5.

1.6.

AMONNEHO S VYSOKYM OBSAHOM DUSIKA
Vlastnosti a limity jednozloZkovych hnojiv na baze dusi¢nanu
amonneho s vysokym obsahom dusika
Porovitost (zachytavanie oleja)

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

Horlavé zlozky

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

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

Najviac 5 % hmotnostnych hnojiva musi prejst’ cez sito s velkost'ou
o0k 1 mm najviac 3 % hmotnostné musi prejst’ cez sito s velkostou 6k
0,5 mm.

Chlor
Maximalny obsah chléru je stanoveny na 0,02 % hmotnostné.
Tazké kovy

Umyselne by sa nemali pridavat’ Ziadne tazké kovy a akékolvek
stopy, ktoré su nahodne spdsobené vyrobnym procesom, by nemali
presiahnut’ limit stanoveny vyborom.

Obsah medi nesmie byt vyssi ako 10 mg/kg.
Pre ostatné t'azké kovy nie st stanovené limity.

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

Tato skiska sa musi vykonat’ na reprezentativnej vzorke hnojiva. Pred
skaskou odolnosti proti vybuchu sa cela hmotnost’ vzorky podrobi
piatim tepelnym cyklom spliiiajucim ustanovenia asti 3 v oddieli 3
tejto prilohy.

Hnojivo sa musi podrobit’ skiiske odolnosti proti vybuchu vo vodo-
rovnej ocelovej rurke v tychto podmienkach:

— bez8vikova ocelova rarka,

— dizka rarky: aspoi 1 000 mm,

— menovity vonkajs$i priemer: aspoit 114 mm,
— menovitd hribka steny: asponn 5 mm,

— naloz: typ a hmotnost’ zvolenej naloze bude taky, aby maximali-
zoval detonaény tlak posobiaci na vzorku, aby sa stanovila jej
citlivost’ na prenos detonacie,

— skusobna teplota: 15 az 25 °C,

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

— umiestnena v 150 mm rozstupoch a vodorovna podpora rarky;
skuska sa vykona dva razy; skaska sa povazuje za smerodajnq,
ak pri oboch skuskach sa jeden alebo viac podpornych olovenych
valcov rozdrvia v rozsahu mensom ako 5 %.
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2.2.

2.3.

2.4.

3.2.

Metody kontroly zhody s limitmi uvedenymi v prilohach III-1
a III-2

Metoda 1

Metoda realizacie tepelnych cyklov
Rozsah a oblast’ pouZitia

Tento dokument definuje postupy realizacie tepelnych cyklov pred
vykonanim sktsky na zachytavanie oleja na jednozlozkovych hnoji-
vach na baze dusi¢nanu amoénneho s vysokym obsahom dusika
a skusky odolnosti proti vybuchu tak pre jednozlozkové, ako aj pre
viaczlozkové hnojiva na baze dusiCnanu amoénneho s vysokym
obsahom dusika.

Metddy uzavretych tepelnych cyklov opisané v tomto oddieli sa pokla-
dajii za také, ktoré dostatocne simuluju podmienky, ktoré sa musia
zohl'adnit” v rozsahu uplatiiovania hlavy II, kapitoly IV, avsak tieto
metoédy nemusia nevyhnutne simulovat’ vSetky podmienky, ktoré sa
moézu vyskytnit’ pocas prepravy a skladovania.

Tepelné cykly uvadzané v prilohe III-1
Oblast’ pouzitia

Tento postup je ureny pre tepelné cykly pred stanovenim mnozstva
hnojivom zadrzaného oleja.

Princip a definicia

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

Zariadenie

Bezné laboratorne zariadenie, najmé:

— vodné kupele s termostatom udrzované na 25 (+ 1), resp.
50 (x1)°Ca

— Erlenmayerove banky, kazda o objeme 150 ml.

Postup

Vlozit’ kazda skusobnti vzorku o hmotnosti 70 (+ 5) gramov do Erlen-
mayerovej banky, ktora sa potom utesni zatkou.

Premiestnit’ kazd banku kazdé dve hodiny z 50 °C kupela do 25 °C
kupel'a a naspét’.

Udrzat' vodu v kazdom kupeli na konStantnej teplote a udrzat ju
v pohybe rychlym mieSanim, aby sa zabezpecCilo, ze hladina vody je
nad hladinou vzorky. Ochranit’ zatku pred kondenzaciou krytom
Z penovej gumy.

Tepelné cykly uréené prilohou I11-2
Oblast’ pouzitia

Tento postup je urCeny pre tepelné cykly pred vykonanim skusky
odolnosti proti vybuchu.

Princip a definicia

Vo vodotesnej nadobe vzorku zohriat’ z teploty okolitého prostredia na
50 °C a udrzat’ pri tejto teplote pocas jednej hodiny (faza pri 50 °C).
Thned” potom ochladit’ vzorku na teplotu 25 °C a udrzat ju na nej
pocas jednej hodiny (faza pri 25 °C). Kombinacia po sebe iducich faz
pri 50 °C a 25 °C tvori jeden tepelny cyklus. Po podrobeni pozado-
vanému poctu tepelnych cyklov sa skiSobna vzorka podrzi pri teplote
20 + 3 °C pred vykonanim sktsky odolnosti proti vybuchu.
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3.3. Zariadenie

— vodny kupel’ s termostatom pre rozmedzie teplot od 20 do 51 °C,
s minimalnou rychlostou ohrevu a chladenia 10 °C/h, alebo dva
vodné kupele, jeden udrziavany termostatom na 20 °C a druhy na
51 °C. Voda v kupeli (ktpeloch) sa nepretrzite premiesava; objem
ktpel'a by mal byt dostatocne velky, aby zarucil rozsiahlu cirku-
laciu vody

— nerezova nadoba vodotesna po celom obvode a vybavena termo-
¢lankom v strede. Vonkajsia Sirka nadoby je 45 (+ 2) mm a hrubka
jej steny 1,5 mm (pozri obrazok 1). Vyska a dizka nadoby moze
byt’ zvolena tak, aby vyhovovala rozmerom vodného kiipela, teda
dizke 600 mm a vyske 400 mm.

34. Postup

Umiestnit’ mnozstvo hnojiva postacujuce na jeden vybuch do nadoby
a uzavriet’ ju krytom. Vlozit’ nadobu do vodného kupela. Zohriat' vodu
na 51 °C a odmerat’ teplotu v strede hnojiva. Hodinu potom, ako
teplota v strede dosiahla 50 °C, vodu ochladit. Hodinu potom, ako
teplota v strede dosiahla 25 °C, vodu ohriat, aby sa mohol zacat
druhy cyklus. Ak st vodné kupele dva, preniest’ nddobu do druhého
ktpel'a po kazdej dobe ohrevu/chladenia.

Kryt Kridlovd
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Obrazok 1
Metoda 2
Stanovenie zadrzaného oleja
1. Rozsah a oblast’ pouZitia

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

Tato metoda plati pre paletizované aj pre granulované hnojiva, ktoré
neobsahuju latky rozpustné v oleji.
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5.1
5.2.
5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

Definicia

Zadrzanie oleja v hnojive: mnozstvo oleja zadrzaného hnojivom stano-
vené pri zadanych prevadzkovych podmienkach a vyjadrené ako hmot-
nostné percento.

Princip

Uplné ponorenie skusanej ¢asti do plynového oleja na uréent dobu
s naslednym odstranenim nadbyto¢ného oleja pri zadanych podmien-
kach. Meranie narastu hmotnosti skuSanej Casti.

Cinidlo

Plynovy olej

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

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

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

Zariadenie

Bezné laboratorne zariadenie a:

Vaha schopna vazit' s presnostou na 0,01 g.
Kadicky s objemom 500 ml.

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

Skusobné sito, otvor 0,5 mm, pasujuce do lievika (5.3).
Poznamka:

Velkost' lievika a sita je takd, aby zabezpecila, ze iba nickol’ko granil
lezi jedna na druhej a ze olej moze lahko odtekat’.

Filtraény papier pre rychlu filtraciu, krepovy, méakky, o hustote
150 g/m?.

Absorpcné tkaniny (laboratorna kvalita).
Postup

Dve samostatné zistenia sa robia rychlo za sebou na oddelenych
Castiach tej istej sktiSobnej vzorky.

Odstranit’ ¢astice mensie ako 0,5 mm pomocou skisobného sita (5.4). Do
kadic¢ky odvazit’ priblizne 50 gramov vzorky s presnostou na 0,01 gramu
(5.2). Pridat’ dostato¢né mnozstvo plynového oleja (odsek 4) na uplné
zaliatie tabletiek alebo grantil a opatrne zamieSat’ tak, aby bol povrch
vsetkych tabletiek alebo grantl uplne zmacany. Zakryt kadicku hodi-
novym sklickom a nechat’ stat” aspon jednu hodinu pri teplote 25 (+ 2) °C.

Prefiltrovat’ cely obsah kadicky cez lievik (5.3) so sktiSobnym sitom
(5.4). Umoznit’ Casti zadrzanej sitom, aby tam zostala jednu hodinu
tak, aby vicsina nadbytoéného oleja mohla odtiect.

Ulozit’ dva listy filtracného papiera (5.5) o rozmeroch asi 500 x 500 mm
jeden na druhy na hladkom povrchu; zohnit’ vSetky Styri strany oboch
filtraénych papierov smerom dohora v Sirke asi 40 mm, aby sa tablety
neodkotalali pre¢. Umiestnit' dve vrstvy absorp¢nej tkaniny (5.6) do
stredu filtraénych papierov. Vyliat' cely obsah sita (5.4) cez absorpéné
tkaniny a rozlozit tablety primerane pomocou mékkého plochého Stetca.
Po dvoch minatach nadvihnut' jednu stranu tkanin, aby sa tablety
preniesli na filtra¢né papiere pod nimi a rozlozit’ ich primerane pomocou
Stetca. Polozit’ d’alsi list filtraéného papiera, tiez s okrajmi zohnutymi
smerom dohora, na vzorku a prekotilat’ tablety medzi filtraénymi
papiermi kraZziacimi pohybmi pri sti¢asnom vyvinuti mierneho tlaku.
Prestat’ po kazdych 6smich kruhovych pohyboch, aby sa zdvihli opacné
strany filtracného papiera a vratili do stredu tie tablety, ktoré sa odkota-
lali na okraj. Dodrzat’ tento postup: urobit’ Styri uplné kruhové pohyby,
najskor v smere hodinovych ruciciek a potom opaéne. Potom kottlat
tablety naspéat’ do stredu tak, ako je vysSie popisané. Tento postup sa
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6.5.

3.1
3.2.

3.3.
3.4.

3.5.
3.6.
3.7.
3.8.

vykona tri razy (24 kruhovych pohybov, hrany zdvihnuté dva razy).
Opatrne vlozit’ novy list filtraéného papiera medzi spodny a ten, ktory
je nad nim a umoznit,, aby sa tablety nakotulali na novy papier zdvih-
nutim hran horného papiera. Prikryt’ tablety s novym listom filtracného
papiera a opakovat’ ten isty postup tak, ako uz bolo opisané. Thned’ po
nakotulani vysypat tablety na prazdny a odvazeny tanierik a opét’ ich
odvazit' s presnostou na 0,01 gramu, aby sa tak stanovila hmotnost’
zadrzaného plynového oleja.

Opakovanie postupu kotulania a prevazenie

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

Vyjadrenie vysledkov
Sposob vypoctu a vztah

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

mp; —m

zadrzan» olej = L %100

my

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

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

Za vysledok povazujte aritmeticky priemer dvoch samostatnych stano-
veni.

Metdda 3

Stanovenie obsahu horPavin
Rozsah a oblast’ pouZzitia

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

Princip

Oxid uhli¢ity vytvoreny anorganickymi spojivami sa vopred odstrani
pomocou kyseliny. Organické zluceniny sa zoxidujii zmesou kyseliny
chromovej a dusicnej. Vytvoreny oxid uhli¢ity sa absorbuje v roztoku
hydroxidu barnatého. Zrazenina sa rozpusti v kyseline chlorovodikovej
a zmie$a spétnou titraciou s roztokom hydroxidu sodného.

Cinidla
Analyticky Cisty oxid chromity.

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

Dusiénan strieborny: roztok 0,1 mol/l.
Hydroxid barnaty

Odvazit' 15 gramov hydroxidu barnat¢tho Ba(OH),.8H,O a uplne ho
rozpustit’ v horucej vode. Nechat' ochladit’ a preliat’ do litrovej banky.
Doplnit’ po znacku a zamieSat’. Filtrovat’ cez skladany filtra¢ny papier.

Kyselina chlorovodikova: Standardny roztok 0,1 mol/l.
Hydroxid sodny: Standardny roztok 0,1 mol/l.
Bromfenolova modra: roztok 0,4 g v litri vody.

Fenolftalein: roztok 2 gramov na liter 60 % etanolu (objemové
percenta).
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3.9.
3.10.

4.2.
43.

43.3.
4.3.4.

4.3.6.
4.3.7.

5.2.

Natronové vapno: rozmery castic asi od 1,0 do 1,5 mm.

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

Zariadenie
Standardné laboratorne zariadenie, najma:

— filtraény taviaci téglik s doskou zo sintrovaného skla o objeme 15
ml; priemer dosky: 20 mm; celkova vyska: 50 mm; poérovitost' 4
(priemer porov od 5 do 15 um) a

— 600 ml kadicka.
Privod stlaceného dusika.

Zariadenie postavené z nasledujucich Casti a podla moznosti spojené
gulovymi brasenymi spojmi (pozri obrazok 2):

Absorpéna rurka A, dlha priblizne 200 mm a s priemerom 30 mm,
naplnend natronovym vapnom (3.9), upevnend na mieste zatkami zo
skleného vlakna.

Reagencna banka B s objemom 500 ml s bo¢nou vetvou a okrahlym
dnom.

Vigreuxova frakéna kolona, dlha priblizne 150 mm (C”).

Kondenzator s dvojitym povrchom C, dlhy 200 mm.

Dreschelova flasa D sluziaca na zachytenie akéhokol'vek nadbytku
kyseliny, ktora sa moze predestilovat’.

Ladovy kupel’ E na chladenie Drechselovej fl'aSe.

Dve absorpéné nadoby F; a F,, s priemerom 32 az 35 mm, rozvadzac
plynu s 10 mm diskom z nizkopordzneho sintrovaného skla.

Sacie Cerpadlo a zariadenie regulujice satie G so sklenym kusom
v tvare T zapojenym do okruhu, ktorého volna vetva je napojend na
jemnu kapildmu rarku kratkou gumenou hadicou so skrutkovou
svorkou.

Pozor: Pouzitie vriaceho roztoku kyseliny chromovej v zariadeni so
znizenym tlakom je nebezpecna operacia a vyzaduje si vhodné bezpec-
nostné opatrenia.

Postup
Vzorka na analyzu

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

Odstranenie uhlicitanov

Umiestnit’ analyzovant vzorku do reagencnej banky B. Pridat’ 100 ml
H,S04 (3.2). Rozpustat' tabletky alebo granule pri teplote prostredia
pocas asi 10 minut. Poskladat’ zariadenie tak, ako je to zndzornené na
diagrame: pripojit’ jeden koniec absorpénej rirky (A) ku zdroju dusika
(4.2) pomocou nevratného prietokového zariadenia s tlakom 667 az
800 Pa a druhy koniec na napdjaciu rarku, ktord vstupuje do
reagencnej banky. Umiestnit' Vigreuxovu frakéna kolénu (C')
a kondenzator (C) s privodom chladiacej vody. Nastavit' dusik tak,
aby jeho prietok cez roztok bol mierny a priviest roztok na bod
varu a zohrievat' dve minuty. Na konci tohto ¢asu by uz nemal byt
zaznamenany var. Ak je var zaznamenany, pokracovat’ v zohrievani
este 30 minat. Nechat roztok vychladit' aspon pocas 20 minut
s prebublavanim dusikom.

Dokoncit’ montaz zariadenia podla diagramu zapojenim rarky konden-
zatora do Drechselovej flase (D) a flaSe do absorpénych nadob F,
a F,. Dusik musi pocas tejto montaZznej operacie stale prechadzat’
roztokom. Do kazdej z absorpénych nadob (F; a F,) rychlo pridat
50 ml roztoku hydroxidu barnatého (3.4).
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Nechat' prebublavat’ dusikom asi 10 minat. Roztok musi zostat
v absorbéri ¢iry. Ak sa tak nestane, proces odstraiovania uhli¢itanov
sa musi zopakovat'.

5.3. Oxidacia a absorpcia

Po odpojeni privodu dusika rychlo pridat’ 20 gramov oxidu chromitého
(3.1) a 6 ml roztoku dusic¢nanu strieborného (3.3) cez bo¢nu vetvu
reagencnej banky (B). Zapojit' zariadenie na sacie ¢erpadlo a upravit’
prietok dusika tak, aby cez absorbéry F; a F, zo sintrovaného skla
prechadzal suvisly prud bubliniek.

Ohrievat’ reagenénu banku (B) az kym kvapalina nezovrie a nechat’ ju
vriet’ poéas jednej a pol hodiny (!). MoZno bude potrebné nastavit’
regulacny ventil satia (G) na regulaciu prietoku dusika, lebo je
mozné, ze uhliditan barnaty vyzrazany pocas skusky zablokuje disky
zo sintrovaného skla. Funkcia je uspokojiva vtedy, ked roztok hydro-
xidu barnatého v absorbéri F, zostava ¢iry. V opacnom pripade sa
skaska opakuje. Zastavit' ohrev a demontovat’ zariadenie. Umyt’ vsetky
rozvody (3.10) a umyt’ taviaci téglik s 50 ml tej istej vody. Umiestnit’
taviaci téglik do 600 ml kadic¢ky a pridat’ asi 100 ml prevarenej vody
(3.10). Pridat 50 ml prevarenej vody do kazdého z absorbérov
a prefukat’ rozvody dusikom pocas piatich minut. Kombinovat’ vodu
s vodou s kadicky. Opakovat’ ukon este raz, aby sa zabezpecilo tplné
preplachnutie rozvodov.

5.4. Stanovenie uhlicitanov pochadzajucich z organickych latok

Do obsahu kadicky pridat pét kvapiek fenolftaleinu (3.8). Roztok
sCervena. Pridavat’ kyselinu chlorovodikova (3.5) po kvapkach az
kym ruzova farba nezmizne. Dobre roztok premieSat v taviacom
tégliku, aby sa preverilo, ¢i sa ruzova farba znovu neobjavi. Pridat’
péat kvapiek bromfenolovej modrej (3.7) a titrovat’ s kyselinou chlo-
rovodikovou (3.5) az kym roztok nezozltne. Pridat’ d’alsich 10 ml
kyseliny chlorovodikove;j.

Zohriat' roztok na bod varu a udrzat’ vo vare najviac jednu minutu.
Opatrne preverit, ¢i v kvapaline nezostala Ziadna zrazenina.

Nechat' vychladnut' a spdtne titrovat’ roztokom hydroxidu sodného
(3.6).

6. Skuska naslepo

Vykonajte skuSku naslepo pri dodrzani rovnakého postupu a s
pouzitim rovnakych mnozstiev vsetkych cinidiel.

7. Vyjadrenie vysledkov

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

V, -V
%c:o,om%

kde:

E = hmotnost’ skuSobnej porcie v gramoch

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

V, = celkovy objem v ml 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného

pouzitého na spétnu titraciu

(') Reakény cas jeden a pol hodiny je dostatoény v pripade vacSiny organickych latok
v pritomnosti dusiénanu strieborného ako katalyzatora.
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3.1

= Absorp&né rirka naplnend nitronovym vipnom

A
B

Reagen¢nd banka

k vyveve

doby o priemere 32 az 35 mm s gulovymi brésenymi spojmi

Rozvod plynu s 10 mm diskom z nizkoporézneho sintrovaného skla

= Zariadenie na reguldciu satia

¢né né

Chladi¢ s dvojitym plast'om dlhy 200 mm
250 ml Drechselova flasa

Ladovy kapel

Vigreuxova frakénd koléna 150 mm dlhd
Absorpt

C
C
D
E
F,aF,

09550 ol

J)

Privod dusika

<

Obrazok 4
Metoda 4

Stanovenie hodnoty pH
Rozsah a oblast’ platnosti

Tento dokument definuje postup merania hodnoty pH roztoku jedno-
zlozkového hnojiva na baze dusiénanu amonneho s vysokym obsahom
dusika.

Princip

Meranie pH roztoku dusi¢nanu amoénneho pomocou pH metra.
Cinidla

Destilovana alebo demineralizovana voda bez oxidu uhli¢itého.
Tlmiaci roztok, pH 6,88 pri 20 °C

Rozpustit’ 3,40 £ 0,01 gramov dihydrogénortofosforecnanu draselného
(KH,PO,4) v priblizne 400 ml vody. Potom rozpustit 3,55 + 0,01
gramov hydrogénortofosfore¢nanu dvojsodného (Na,HPO,)
v priblizne 400 ml vody. Preliat’ oba roztoky bez straty do 1 000 ml
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3.2.

5.2.

3.2.
3.3.

4.1.
4.2.
43.

4.4.

banky svolumetrickou ryskou, doplnit’ po znacku a zmiesat. Roztok
ponechat’ vo vzduchotesnej nadobe.

Tlmiaci roztok, pH 4,00 pri 20 °C

Rozpustit 10,21 + 0,01 gramov hydrogénftalatu draselného
(KHCgO4H4) vo vode, preliat bez straty do 1000 ml banky
s volumetrickou ryskou, doplnit’ po znacku a zmie$at'.

Roztok ponechat’ vo vzduchotesnej nadobe.
Mbézu sa pouzit’ roztoky so Standardnym pH dostupné v obchodoch.
Zariadenie

pH meter vybaveny sklenou a kalomelovou elektrodou alebo ich ekvi-
valentmi, citlivymi na 0,05 jednotky pH.

Postup
Kalibracia pH metra

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

Stanovenie

Vyliat' 100,0 ml vody do 10 (= 0,01) gramov vzorky do 250 ml
kadicky. Odstranit’ nerozpustné casti filtraciou, premyvanim alebo
odstredovanim kvapaliny. Namerat hodnotu pH ¢ireho roztoku pri
teplote 20 (= 1) °C podla rovnakého postupu ako pri kalibracii mera-
cieho pristroja.

Vyjadrenie vysledkov

Vysledky vyjadrit' v jednotkach pH s presnostou na 0,1 a uviest
pouzitl teplotu.

Metdda 5

Stanovenie vel’kosti ¢astic
Rozsah a oblast’ platnosti

Tento dokument definuje postup skisobného preosievania jednozloz-
kovych hnojiv na baze dusicnanu amoénneho s vysokym obsahom
dusika.
Princip

Skusobna vzorka sa preosieva cez sadu troch sit bud’ ruc¢ne alebo
mechanicky. Hmotnost' zachytend na kazdom site sa zaznamena
a vypocita sa percento materialu, ktory cez pozadované sita presiel.

Zariadenie

Skusobné kovové drotené sita o priemere 200 mm s okami 2,0 mm,
1,0 mm a pripadne 0,5 mm. Jedno veko a jedna nadoba na preosiaty
material pre vSetky sitd spolu.

Vyvézenie na vahach s presnostou na 0,1 gramu.

Mechanicka trepacka na sito (ak je k dispozicii) schopna prenasat
vodorovny aj zvisly pohyb na skasobnt vzorku.

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

Nastavit’ sadu sit v smere zdola nahor takto: nadoba na preosiaty
material, 0,5 mm, 1 mm a 2 mm a ulozit' odvazentl Cast’ skuSobnej
vzorky na horné sito. Sadu sit uzavriet' vekom.

Preosiat’ rukou alebo strojom, tak zvislym ako vodorovnym pohybom
a ak sa preosieva rucne, prilezitostne do sit udriet. Pokracovat’ takto
10 mintt alebo pokym mnozstvo, ktoré neprejde kazdym sitom za
jednu minatu nie je mensie ako 0,1 gramu.
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4.5.

4.6.

5.2.

3.1
3.2.
3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.2.

43.
4.4.

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

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

Vyhodnotenie vysledkov

Premenit’ hmotnosti frakcii na percentd zo sictu hmotnosti vsetkych
frakcii (nie hmotnosti pévodne odvazenej vzorky).

Vypocitat’ percento v nadobke na preosiaty material (t. j. < 0,5 mm): A%
Vypocitat’ percento zachytené na 0,5 mm site: B%
Vypocitat’ percento, ktoré preslo 1 mm sitom, t. j. (A + B)%

Sucet hmotnosti frakcii musi byt v ramci 2 % tolerancie z povodne;j
hmotnosti.

Mali by sa vykonat' asponn dve samostatné analyzy a jednotlivé
vysledky pre A by sa nemali odliSovat’ o viac ako absolutne 1,0 %
a pre B o viac ako 1,5 % absolutne. Skuska sa opakuje, ak sa tak
nestane.

Vyjadrenie vysledkov

Zaprotokolovat’ stredntt hodnotu dvoch hodnét pre A na jednej strane
a pre A + B na strane druhe;j.

Metoda 6

Stanovenie obsahu chloru
Rozsah a oblast’ platnosti

Tento dokument definuje postup stanovenia obsahu chloru (ako chlo-
ridového i6nu) v jednozlozkovych hnojivach na baze dusi¢nanu amon-
neho s vysokym obsahom dusika.

Princip

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

Cinidla

Destilovana alebo demineralizovana voda bez chloridovych ionov.
Aceton AR.

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

Dusi¢nan strieborny: S$tandardny roztok 0,1 mol/l. Tento roztok
uskladnit’ vo fl'a8i z hnedého skla.

Dusi¢nan strieborny: Standardny roztok 0,004 mol/l — tento roztok
pripravit’ v Case pouzitia.

Standardny referenény 0,1 mol/l roztok chloridu draseln¢ho. Odvazit
s presnost'ou na 0,1 mg 3,7276 gramov chloridu draselného analyticke;j
Cistoty, predtym vysuSeného pocas jednej hodiny v peci pri 130 °C
a ochladen¢ho v exsikatore na teplotu okolia. Rozpustit v malom
objeme vody, preliat’ roztok bez straty do 500 ml $tandardnej banky,
rozriedit’ po znacku a zamieSat'.

Chlorid draselny, Standardny referenény roztok 0,004 mol/l — tento
pripravit’ v Case pouZzitia.

Zariadenie

Potenciometer s indikanou striebornou elektrodou a kalomelovou
referencnou elektrodou, citlivost 2 mV, pokryvajuci interval — 500
az + 500 mV.

Mostik obsahujuci nasyteny roztok dusi¢nanu draselného, pripojeny na
kalomelov elektrodu (4.1), uchyteny na koncoch pérovitymi zatkami.

Magnetické miesadlo s ty¢ou pokrytou teflonom.

Mikrobyreta s ostrou $pickou a stupnicou s 0,01 ml dielikmi.
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5.2.

5.3

Postup
Standardizdcia roztoku dusicnanu strieborného

Zobrat’ 500 ml a 10,000 ml standardného referenéného roztoku chlo-
ridu draselného (3.6) a umiestnit’ do dvoch nizkych kadiciek vyhovu-
jiceho objemu (napriklad 250 ml). Vykonat nasledujiicu titraciu
obsahu kazdej kadicky.

Pridat’ 5 ml roztoku kyseliny dusi¢nej (3.2), 120 ml acetonu (3.1)
a dostato¢né mnozstvo vody na doplnenie objemu priblizne na 150
ml. Umiestnit’ ty¢ magnetického mieSadla (4.3) do kadicky a uviest’
mieSadlo do pohybu. Ponorit’ striebornt elektrodu (4.1) a vol'ny koniec
mostika (4.2) do roztoku. Zapojit' elektrody na potenciometer (4.1)
a po skontrolovani nuly zariadenia zapisat’ hodnotu pociato¢ného
potencialu.

Titrovat pomocou mikrobyrety (4.4), pridavajic najskor 4, resp. 9 ml
roztoku dusi¢nanu strieborného zodpovedajuceho pouzitému Standard-
nému referenénému roztoku chloridu draselného. Pokracovat’ prida-
vanim 0,1 ml davok 0,004 mol/l roztoku a 0,05 ml davok 0,1 mol/l
roztokov. Po kazdom pridani pockat’, kym sa potencial nestabilizuje.

Zaznamenat' pridané objemy a zodpovedajuce hodnoty potencidlu do
prvych dvoch stlpcov tabulky.

V tretej kolonke tabulky zaznamenat’ nasledné prirastky (A;E) poten-
cialu E. Do §tvrtého stpca zaznamenat' rozdiely (A,E), kladné alebo
zaporné, medzi prirastkami potencidlu (AE). Koniec titracie zodpo-
veda pridavku 0,1 alebo 0,05 davky (V) roztoku dusi¢nanu striebor-
ného, ktory poskytuje maximalnu hodnotu A;E.

Na vypocet presn¢ho objemu (V,q) roztoku dusi¢nanu strieborného
zodpovedajiiceho koncu reakcie pouzit' vztah:

b
Veq = Vo + (Vl x g)

kde:

V, je celkovy objem v ml roztoku dusi¢nanu strieborného bezpro-
stredne mensi ako objem, ktory dava maximalny narast A E,

V| je objem v ml poslednej davky pridaného roztoku dusi¢nanu strie-
borného (0,1 alebo 0,05 ml),

b je posledna kladna hodnota A,E,

B je stcet absolutnych hodnét A,E a prva zaporna hodnota A,E (pozri
priklad v tabulke 1).

Skuska naslepo

Vykonat" skusku naslepo a zohladnit’ ju pri vypoéte kone¢ného
vysledku.

Vysledok V4 skusky naslepo s ¢inidlami je dany v ml tymto vztahom:

Vy=2V3 -V,

kde:

V, je hodnota v ml presného objemu (V) roztoku dusi¢nanu strie-
borného zodpovedajuca titracii 10 ml pouzitého referen¢ného $tandard-
ného roztoku chloridu draselného,

V3 je hodnota v ml presného objemu (V,y) roztoku dusi¢nanu strie-
borného zodpovedajica titracii 5 ml pouziteho referenéného $tandard-
ného roztoku chloridu draselného.

Kontrolna skuska

Skuska naslepo moze slizit’ zaroven ako kontrola toho, ¢i zariadenie
funguje uspokojivym sposobom a ze skuSobny postup bol spravny.
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5.4.

Stanovenie

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

Umiestnit’ ty¢ magnetického miesadla (4.3) do kadi¢ky, umiestnit
kadicku na mieSadlo a uviest miesadlo do pohybu. Ponorit’ strieborna
elektrodu (4.1) a volny koniec mostika (4.2) do roztoku, zapojit’ elek-
trédy na potenciometer (4.1) a po overeni nuly zariadenia zaznamenat’
hodnotu pociatocného potencialu.

Titrovat’ roztokom dusi¢nanu strieborného pridanim z mikrobyrety
(4.4) po davkach 0,1 ml. Po kazdom pridavku pockat’ na stabilizaciu
potencialu.

Pokradovat’ v titracii podla bodu 5.1, poéntc Stvrtym odsekom:
»Zaznamenat pridané objemy a zodpovedajuce hodnoty potencidlu
do prvych dvoch stlpcov tabulky...*.

Vyjadrenie vysledkov

Vyjadrit vysledky analyzy ako percentda chloru obsiahnutého
v analyzovanej vzorke. Vypocitat' percento obsahu chloru (Cl) zo
vzt'ahu:

0,3545 x T x (Vs — V4) x 100
m

%Cl =

kde:

T je koncentracia pouzitého roztoku dusi¢nanu strieborného v mol/l,
V4 je vysledok skusky naslepo (5.2) v ml,

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

m je hmotnost’ skuSobnej porcie v gramoch.

TabulPka 1: Priklad

Objem roztoku dusi¢nanu Potencial
strieborného V (ml) E (mV) AE AE
4,80 176
4,90 211 35 +37
5,00 283 72 -49
5,10 306 23 -10
5,20 319 13
37
=4 1 = 4,94
Vea = 4940, 12 7775 = 4,943
Metoda 7

Stanovenie medi
Rozsah a oblast’ platnosti

Tento dokument definuje postup stanovenia obsahu medi
v jednozlozkovych hnojivach na baze dusicnanu amoénneho
s vysokym obsahom dusika.

Princip

Vzorka sa rozpsta v zriedenej kyseline chlorovodikovej a med’ je
stanovena atomovou absorpénou spektrofotometriou.
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3.1
3.2.
3.3.
3.4.
3.5.
3.6.

3.6.1.

5.2.

5.3.

5.3.1.

5.4.

Cinidla

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

Kyselina chlorovodikova, roztok 0,5 mol/l.

Dusi¢nan amonny.

Peroxid vodika, 30 % hm.

Roztok medi (') (zasoba): odvazit s presnostou na 0,001 gramu, 1
gram Cistej medi, rozpustit’ v 25 ml 6 mol/l roztoku kyseliny chloro-
vodikovej (3.2), pridat 5 ml peroxidu vodika (3.5) po davkach
a rozriedit’ do 1 litra vodou. 1 ml tohto roztoku obsahuje 1000 pg
medi (Cu).

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

Tento roztok pripravit' v ¢ase pouZitia.

Zariadenie

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

Priprava roztoku na analyzu

Odvazit' 25 gramov vzorky s presnost'ou na 0,001 gramu, vlozit' ju do
400 ml kadicky, opatrne pridat’ 20 ml kyseliny chlorovodikovej (3.1)
(méze dojst’ k zivej reakcii vd’aka tvorbe oxidu uhlicitého). Ak je to
potrebné, pridat’ viac kyseliny chlorovodikovej. Ked’ sa var zastavil,
odparit’ do sucha na parnom kupeli, premiesajuc prilezitostne so skle-
nenou ty¢inkou. Pridat’ 15 ml 6 mol/l roztoku kyseliny chlorovodi-
kovej a 120 ml vody. PremieSat’ sklenou tycinkou, ktord by mala
zostat' v kadicke a zakryt' kadicku hodinovym sklickom. Roztok
opatrne povarit’ az pokym zriedenie nie je uplné a potom ochladit’.

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

Filtrovat’ na filtratnom papieri bez obsahu medi (%), vynechajtc prvych
50 ml.

Slepy roztok

Pripravit’ slepy roztok, z ktorého sa jedna vzorka nezohladni
a ponechat’ ju pre vypocet kone¢nych vysledkov.

Stanovenie
Priprava roztoku vzorky a slepého skusobného roztoku

Rozriedit’ roztok vzorky (5.1) a skisobny slepy roztok (5.2) 0,5 mol/l
roztokom kyseliny solnej (3.3) na koncentraciu medi v ramci ideal-
neho intervalu merani spektrofotometrom. Bezne sa nepozaduje zrie-
denie.

Priprava kalibra¢nych roztokov

Rozriedenim $tandardného roztoku (3.6.1) s 0,5 mol/l roztokom kyse-
liny chlorovodikovej (3.3) pripravit’ aspon pét’ Standardnych roztokov
zodpovedajucich idealnemu intervalu merania spektrofotometrom (0 az
5,0 mg/l Cu). Pred doplnenim na znacku pridat’ do kazdého roztoku
dusi¢nan aménny (3.4) aby sa ziskala koncentracia 100 mg/ml.

Meranie

Nastavit’ spektrofotometer na vinova dizku 324,8 nm. Pouzit’ oxidaény
plamen vzduch — acetylén. Striekat’ postupne, trojmo, kalibraény
roztok (5.3.2), roztok vzorky a slepy roztok (5.3.1), oplachnuc pristroj
s destilovanou vodou po kazdom strickani. Naniest’ kalibra¢na krivku

(") Je mozné pouzit’ obchodne dostupny Standardny roztok medi.

() Whatman 541 alebo ekvivalent.
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4.2.

4.3.

43.1.

pomocou strednych hodnét absorbancie kazdého pouzitého Standardu
na osi y a prislusnej koncentracie medi v pg/ml na osi x.

Urcit' koncentraciu medi na roztokoch konecnej vzorky a slepom
roztoku podl'a kalibracnej krivky.

Vyjadrenie vysledkov

Vypocitat' obsah medi vo vzorke pri zohl'adneni hmotnosti skisobnej
vzorky, vykonanych zriedeni pocas analyzy a hodn6t slepého roztoku.
Vysledok vyjadrit’ ako mg Cu na 1 kg.

Urcenie odolnosti proti vybuchu
Rozsah a oblast platnosti

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

Princip

Skusobna vzorka sa uzavrie do ocelovej rurky a podrobi sa detonac-
nému narazu z naboja explozivnej naloze. Sirenie detonacie je stano-
vené zo stupna narazu olovenych valcov na ktorych rurka pocas
skusky spociva vodorovne.

Materialy

Plasticka trhavina obsahujuca 83 az 86 % pentritu

Hustota: 1500 az 1 600 kg/m?

Rychlost” detonacie: 7300 az 7 700 m/s

Hmotnost: 500 (£ 1) gramov

Sedem dizok bleskovice s nekovovym obalom

Hmotnost” vyplne: 11 az 13 g/m

Dizka kazdej $ntry: 400 (+ 2) mm

Lisovana tableta sekundarnej trhaviny, vlozenej pre prijem rozbusky

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

Hustota: 1500 az 1600 kg/m3

Priemer: 19 az 21 mm

Vyska: 19 az 23 mm

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

Bezsvikova ocelova rurka podla ISO 65 — 1981 — Tazké série,
s nominalnymi rozmermi DN 100 (4)

Vonkajsi priemer: 113,1 az 115 mm
Hribka steny: 5 az 6,5 mm

Dizka: 1005 (+ 2) mm

Spodné miesto

Material: ocel’ s dobrou zvariteI'nostou
Rozmery: 160 x 160 mm

Hribka: 6 az 6 mm

Sest’ olovenych valcov

Priemer: 50 (+ 1) mm
Vyska: 100 az 101 mm

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

Ocelovy blok
Dizka: aspoti 1000 mm

Sirka: aspofi 150 mm
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Vyska: aspon 150 mm

Hmotnost: asponn 300 kg, ak neexistuje pevny zaklad pre ocelovy
blok.

Plastovy alebo lepenkovy valec na nabijanie naloze

Hrabka steny: 1,5 az 2,5 mm

Priemer: 92 az 96 mm

Vyska: 64 az 67 mm

Rozbuska (elektricka alebo neelektrickd) s inicia¢nou silou 8 az 10
Dreveny disk

Priemer: 92 az 96 mm. Priemer musi zapadnit do vnatorného prie-
meru plastového alebo lepenkového valca (4.3.8).

Hrubka: 20 mm

Dreveny adjustacny kolik rovnakych rozmerov ako rozbuska (4.3.9)
Navliekacie koliky (maximalna dizka 20 mm)

Postup

Priprava naboja naloze na vlozenie do ocelovej rurky

Existuju dve metédy iniciovania trhaviny v naboji naloze podla
dostupnosti zariadenia.

Sedembodova simultdnna inicidcia
Naboj naloze pripraveny na pouzitie je znazorneny na obrazku 1.

Navrtat’ otvory do dreveného disku (4.3.10) rovnobezne s osou disku
cez stred a cez Sest bodov symetricky rozdelenych pozdiz sustredne;
kruznice o priemere 55 mm. Priemer otvorov musi byt 6 az 7 mm
(pozri rez A-B na obrazku 1) v zavislosti od priemeru pouzitej blesko-
vice (4.3.2).

Narezat’ sedem dizok bleskovice (4.3.2) po 400 mm, zaroveti zabranit’
akejkol'vek strate trhaviny na kazdom konci tym, Ze sa urobi Cisty rez
a ihned’ zapetatia konce lepidlom. Pretlacit’ kazda zo siedmich dizok
cez otvory v drevenom disku (4.3.10) az kym ich konce neprecnievaju
niekol’ko centimetrov na druhej strane disku. Potom vlozit' maly
navliekaci kolik (4.3.12) prietne do textilného obalu kazdej dizky
Snary 5 az 6 mm od jej konca a naniest’ lepidlo okolo vonkajsej strany
Snury v pase 2 cm Sirokom okolo kolika. Napokon potiahnut’ dlht
stranu kazdej $nury tak, aby bol kolik v kontakte s drevenym diskom.

Vytvarovat’ plasticka trhavinu (4.3.1) tak, aby vytvorila valec
o priemere 92 az 96 mm, v zavislosti od priemeru valca (4.3.8).
Polozit’ tento valec priamo na povrch a vlozit' vytvarovanu trhavinu.
Potom vlozit' dreveny disk (') nestici sedem dizok bleskovice na vrch
valca a zatlacit’ ho nadol do trhaviny. Prispdsobit’ vysku valca (64 az
67 mm) tak, aby jeho hornd hrana nepresahovala za tUroven dreva.
Nakoniec upevnit’ valec na dreveny disk napriklad svorkami alebo
malymi klincami po celom jeho obvode.

Zoskupit’ voIné konce siedmich dizok bleskovice okolo obvodu dreve-
ného adjustaéného kolika (4.3.11) tak, aby ich konce boli v rovine
kolmej na kolik. Zaistit’ ich do zvdzku okolo kolika pomocou lepiacej

pasky (3.

Centralna inicidcia lisovanou tabletou

Naboj naloze pripraveny na pouzitie je na obrazku 2.
Priprava lisovanej tablety

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

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

(") Priemer disku musi vzdy zodpovedat’ vnutornému priemeru valca.
(») Poznamka:Ak Sest’ obvodovych dlzok $nury st po montazi zatiahnuté na pevno, stredna
musi zostat’ mierne volna.
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V strede dna formy je kolik 12 mm vysoky a o priemere 7,0 az 7,3
mm (v zavislosti na priemere pouzitej rozbusky), ktory tvori valcoviti
dutinku v stlaenej vlozke pre nasledné vlozenie rozbusky.

Priprava naboja naloze

Umiestnit’ trhavinu (4.3.1) do valca (4.3.8) stojaceho vzty¢ene rovnom
povrchu, potom ju stlacit’ s drevenou formou tak, aby dostala valcovity
tvar so stredovou dutinou. Vlozit’ lisovant tabletu do dutiny. Zakryt
trhavinu v tvare valca obsahujiicu lisovanu tabletu s drevenym diskom
(4.3.10) so stredovym otvorom priemeru 7,0 az 7,3 mm na vloZenie
rozbusky. Upevnit’ k sebe dreveny disk a valec prekrizenim lepiacou
paskou. Zabezpedit', ze otvor vyvitany v disku a dutina v lisovanej
tablete s suosé tym, Ze sa vlozi dreveny adjusta¢ny kolik (4.3.11).

Priprava ocel'ovych rarok na skasky odolnosti proti vybuchu

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

Zvéarat’ na tupo spodnti dosku (4.3.5) na protilahly koniec rurky,
vyplniac Uplne pravy uhol medzi spodnym miestom a stenou rurky
so zvarovym kovom okolo celého obvodu rirky.

Naplnenie a nabitie ocelovej rarky
Pozri obrazky 1 a 2.

Skusobna vzorka, ocelova rurka a néboj naloze musia byt upravené
pri teplotach 20 (£ 5) °C. Na dve skusky vybuchu sa spotrebuje 16 az
18 kg vzorky.

Umiestnit’ rarku vzpriamene tak, aby jej Stvorcové dno lezalo na
pevnom, plochom povrchu, podla moznosti betone. Naplnit' rarku
asi do jednej tretiny jej vysky so skuSobnou vzorkou a spustit’ ju
kolmo na dlazku z vysky asi 10 cm patkrat, aby sa tablety alebo
granule stladili v rarke ¢o najhustejSie. Na urychlenie zhutfiovania
vibrujte s rarkou narazmi na jej bocna stenu so 750 az 1 500-
gramovym kladivom medzi pusteniami spolu 10 raz.

Opakovat’ tato metddu nabijania s d’alSou davkou skusobnej vzorky.
Napokon by mal nasledovat’ d’alsi pridavok tak, aby po zhutneni
zdvihnutim a pustenim rarky 10-krat a celkom 20 uderoch kladivom
naboj naplnil rrku do vzdialenosti 70 mm od jej otvoru.

Vyska néaplne vzorkou musi byt upravena v ocelovej rurke tak, aby
naboj naloze (4.4.1.1 alebo 4.4.1.2), ktory ma byt vlozeny neskor, bol
v tzkom kontakte so vzorkou po jej celom povrchu.

Vlozit' néboj naloze do rarky tak, aby bol v kontakte so vzorkou;
horna plocha dreveného disku musi byt 6 mm pod koncom rarky.
ZabezpeCit' podstatny Uzky kontakt medzi trhavinou a skasanou
vzorkou pridanim alebo odobratim jej malého mnozstva. Ako je
znazornené na obrazkoch 1 a 2, mali by byt cez otvory vlozené
deliace koliky blizko otvorené¢ho konca rurky a ich nohy otvorené
na urovni oproti rarke.

UloZenie ocelovej rurky a olovenych valcov (pozri obrazok 3).

Ocislovat’ zakladne ocelovych valcov (4.3.6) 1 az 6. Urobit' Sest’
znaciek v rozstupoch 150 mm od stredovej osi ocelového bloku
(4.3.7) leziacej na vodorovnej zakladni, s prvou znackou aspon 75
mm od hrany bloku. Umiestnit' oloveny valec vztyene na kazdej
z tychto znacliek, so zakladiou kazdého valca so stredom na jeho
znacke.

Ulozit' ocelovil rarku pripravent podla 4.4.3 vodorovne na olovené
valce tak, Ze jej os je rovnobezna so stredovou osou ocel'ového bloku
a jej zvarany koniec presahuje o 50 mm za oloveny valec ¢. 6. Aby sa
zabranilo kotulaniu rarky, vlozit malé drevené kliny medzi vrchy
olovenych valcov a stenu rirky (jeden z kazdej strany) alebo umiestnit’
dreveny kriz medzi rurku a ocelovy blok.

Poznamka:

Uistit’ sa, ze rurka je v kontakte so vSetkymi Siestimi valcami: jemné
zakrivenie jej povrchu mdze byt kompenzované otacanim rarky okolo
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jej pozdiznej osi: ak je ktorykolvek z olovenych valcov prili§ vysoky,
poklepat’ ho opatrne kladivom az kym nedosiahne pozadovani vysku.

Priprava na vybuch

Nastavit' zariadenie podl'a bodu 4.4.4 v bunkri alebo vhodne pripra-
venom podzemnom priestore (napr. v bani alebo tuneli). Uistit’ sa, Ze
teplota ocel'ovej rarky sa pred vybuchom udrziava na 20 (x 5) °C.

Poznamka:

ak by takéto odpalovacie priestory neboli k dispozicii, praca moze byt
v pripade potreby vykonana vo vybetonovanej jame zakrytej dreve-
nymi nosnikmi. Vybuch moze sposobit vyvrhnutie ocelovych
ulomkov s vysokou kinetickou energiou a preto sa odpalenie musi

vykonat’ vo vhodnej vzdialenosti od obydli alebo verejnych komuni-
kacii.

Ak sa pouzije naboj naloze so sedembodovou inicidciou, uistit’ sa, Ze
bleskovice su natiahnuté tak, ako je to opisané v poznamke k bodu
4.4.1.1.4 a usporiadané ¢o najvodorovnejsie.

Napokon odstranit’ dreveny adjustacny kolik a nahradit’ ho rozbuskou.
Neodpal'ovat, ak nie je nebezpeéné pasmo evakuované a skuSobny
personal nie je ukryty.

Odpalit’ vybusninu.

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

Pre kazdy z oznacenych olovenych valcov zaznamenat stupen

rozdrvenia vyjadreny ako percento povodnej vysky 100 mm. Ak su

a vypocitat’ priemer.

Je mozné pouzit' sondu na trvalé meranie rychlosti vybuchu; tato
sonda by mala byt vlozena pozdlz osi rirky alebo jej bocnej steny.

Dve sktsky vybuchom sa vykonaju na kazdu vzorku.
Protokol o skiiske

V protokole o skuske pre kazdi zo skuSok vybuchom sa udaju
hodnoty tychto parametrov:

— skuto¢ne namerané hodnoty vonkajSieho priemeru ocelovej rarky
a hribky steny,

— Brinellova tvrdost’ ocelovej rurky,
— teplota rarky a vzorky kratko pred odpalenim,
— hustota natla¢enia (kg/m3) vzorky v ocelovej riirke,

— vyska kazdého olovené¢ho valca po odpaleni, uveduc zodpoveda-
juce &islo valca a

— sposob iniciacie pouzity pre naboj naloze.
Vyhodnotenie vysledkov skusky

Ak pri kazdom odpaéleni je stlacenie aspon jedného valca mensie ako
5 %, tak skuska sa bude povazovat’ za smerodajnu a vzorka za vyho-
vujucu poziadavkam prilohy II1.2.
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PRILOHA IV
METODY ODBERU VZORIEK A ANALYZY
A. METODA ODBERU VZORIEK PRE KONTROLU HNOJiV
UVOD
Spravny odber vzoriek je narocnou operaciou, ktord si vyzaduje najvacsiu staro-

stlivost’. Nutnost’ odberu dostatocne reprezentativnej vzorky na oficialne skiisanie
hnojiv preto nikdy neméze byt prili§ zdoraznena.

Metddu odberu vzoriek opisant d’alej musi pouzivat s prisnou presnost'ou
odbornik, ktory ma skusenosti s klasickym postupom odberu vzoriek.

1. Ukel a rozsah

Vzorky uréené na uradnt kontrolu hnojiv, ich kvality a zloZenia, sa
odoberi podl'a d’alej opisanych postupov. Takto ziskané vzorky sa
pokladaji za reprezentativne pre vzorkované davky.

2. Pracovnici odoberajuci vzorky

Vzorky odoberaji odborni zriadenci schvaleni na tento ucel ¢lenskymi
Statmi.

3. Definicie

Vzorkovana déavka: mnozstvo produktu predstavujuce jednotku a o
ktorom sa predpoklada, Zze méa rovnomerné vlastnosti.

Prirastkova vzorka: Mnozstvo odobraté z jedného bodu vzorkovanej
davky.

Agregatna vzorka: Sthrn prirastkovych vzoriek odobratych z tej istej
vzorkovanej davky.

Redukovana vzorka: Reprezentativna Cast’ agregatnej vzorky, ziskana
z nej procesom redukcie.

Koneéna vzorka: Reprezentativna Cast’ redukovanej vzorky.
4. Zariadenie

4.1 Zariadenie na odber vzorieck musi byt vyrobené z materialov, ktoré
neovplyvnia vlastnosti produktov, ktoré maju byt vzorkované. Takéto
zariadenie moze byt Uradne schvalené ¢lenskymi Statmi.

4.2 Zariadenie odporucené na odber vzoriek tuhych hnojiv
4.2.1 Rucény odber vzoriek
4.2.1.1 Lopata s plochym dnom a zvislymi stenami.

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

422 Mechanicky odber vzoriek

Moze sa pouzit’ schvalené mechanické zariadenie na odber vzoriek
z pohybujucich sa hnojiv.

423 Deli¢

Zariadenie skon$truované na rozdelenie vzorky na rovnaké Casti sa
pouzit na odber prirastkovych vzoriek a pripravu redukovanych
a konecnych vzoriek.

43 Zariadenie odporucené na odber vzoriek z kvapalnych hnojiv
43.1 Ruc¢ny odber vzoriek

Otvorena rirka, sonda, fl'asa alebo iné vhodné zariadenie schopné
odoberat’ vzorky nahodnym sposobom zo vzorkovanej davky.

432 Mechanicky odber vzoriek

Na odber vzoriek z pohybujtcich sa kvapalnych hnojiv je mozné
pouzit’ schvalené mechanické zariadenie.
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5. Kvantitativne poZiadavky
5.1 Vzorkovana davka

Velkost' vzorkovanej davky musi byt takd, aby z kazdej jej sucasti
bolo mozné odobrat” vzorku.

5.2 Prirastkové vzorky
5.2.1 Volné tuhé hnojiva alebo kvapalné hnojiva v zasobnikoch nad 100 kg
5.2.1.1  Vzorkované davky nepresahujuce 2,5 t:
Minimalny podcet prirastkovych vzoriek: sedem
5.2.1.2  Vzorkované davky presahujuce 2,5 t a nepresahujice 80 t:

Minimalny pocet prirastkovych vzoriek:

v/dvadsatnasobok ton tvoriacich vzorkovant davku (1)
5.2.1.3  Vzorkované davky presahujice 80 t:
Minimalny pocet prirastkovych vzoriek: 40

522 Balené tuhé hnojiva alebo kvapalné hnojiva v zasobnikoch (= obaloch,
z ktorych Zziaden nepresahuje 100 kg)

5.2.2.1 Obaly vicsie ako 1 kg
5.2.2.1.1 Vzorkované davky s menej ako piatimi obalmi:

Minimalny podet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (?): v3etky
obaly.

5.2.2.1.2 Vzorkované davky od pat do 16 obalov:
Minimélny poéet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (?): Styri.
5.2.2.1.3 Vzorkované davky od 17 do 400 obalov:

Minimalny pocet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (?):

\/ pocet obalov tvoriacich vzorkovanu davku (1)
5.2.2.1.4 Vzorkované davky presahujuce 400 obalov:

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

Minimalny pocet obalov, z ktorych sa vzorka odoberie (?): Styri.
53 Agregatna vzorka

Na kazdd vzorkovanu davku sa pozaduje jedind agregatna vzorka.
Celkova hmotnost’ prirastkovych vzoriek tvoriacich agregatnu vzorku
nemdze byt mensia ako st tieto hodnoty:

5.3.1 Volné tuhé hnojiva alebo kvapalné hnojiva v zasobnikoch tazsich ako
100 kg: 4 kg.
532 Balené tuhé alebo kvapalné hnojiva v zasobnikoch (= obaloch) nie

tazsich ako 100 kg
5.3.2.1 Obaly tazsie ako 1 kg: 4 kg

5.3.2.2 Obaly nie tazSie ako 1 kg: hmotnost obsahu S$tyroch pdévodnych

obalov.

533 Vzorka hnojiva na baze dusi¢nanu amoénneho pre skusky podla prilohy
1I1.2: 75 kg

5.4 Konecné vzorky

Ked’ je to potrebné, z agregatnej vzorky sa ziska redukciou konecna
vzorka. Pozaduje sa analyza aspon jednej konecnej vzorky. Hmotnost’
vzorky na analyzu nesmie byt nizSia ako 500 g.

5.4.1 Tuhé a tekuté hnojiva
(") Ak je vysledok necelé ¢islo, mal by sa zaokrahlit' na najblizsie celé &islo.

(® V pripade obalov, ktorych obsah neprekroéi 1 kg, bude prirastkovou vzorkou obsah
jedného pdévodného obalu.
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vzorky).

Vzorky hnojiva na baze dusi¢nanu amoénneho na skiisanie

Agregovana vzorka dava koneéni vzorku na skusanie redukciou
v pripade potreby.

Minimalna hmotnost’ konecnej vzorky pre skusanie podla prilohy
IL1: 1 kg

Minimalna hmotnost’ konecnej vzorky pre skusanie podla prilohy
11.2: 25 kg

Pokyny pre vlastny odber, pripravu a balenie vzoriek
Vieobecne

Vzorky sa musia odobrat’ a pripravit' ¢o najrychlejsie, pri zohl'adneni
opatreni potrebnych na to, aby zostali reprezentativnymi z hl'adiska
vzorkovaného hnojiva. Naradie ako aj povrch a nadoby urCené na
ich odber musia byt’ Cisté a suché.

V pripade kvapalnych hnojiv je mozné vzorkovani davku pred
odberom vzoriek pomieSat’.

Prirastkové vzorky

Prirastkové vzorky sa musia odoberat’ nahodnym sposobom z celej
vzorkovanej davky a musia mat’ priblizne rovnaka velkost.

Volné tuhé alebo kvapalné hnojiva v zasobnikoch tazsich ako 100 kg
Urobi sa imaginarne rozdelenie vzorkovanej davky na niekol’ko priblizne
rovnakych Casti. Pocet ¢asti zodpovedajuci poctu prirastkovych vzoriek,
ktoré majt byt odobraté podl'a 5.2 sa vyberie ndhodne a z kazdej z tychto
Casti sa odoberie aspon jedna vzorka. Ak pri odbere vzoriek z volne
lozenych hnojiv alebo kvapalnych hnojiv v zasobnikoch tazsich ako
100 kg nie je mozné splnit’ poziadavky bodu 5.1, odber vzoriek by sa
mal uskuto¢nit’ vtedy, ked sa so vzorkovana davka hybe (naklada alebo
vyklada). V takom pripade by sa vzorky mali odobrat’ z nahodne zvole-
nych imaginarnych ¢asti ako je uvedené vyssie vtedy, ked’ su v pohybe.

Balené tuhé hnojiva alebo kvapalné hnojiva v zasobnikoch (= obaloch)
nie taz§ich ako 100 kg

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

Priprava agregovanej vzorky

Prirastkové vzorky sa pomiesaju tak, aby vytvorili jedini agregovana
vzorku.

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

Ak je to nutné, agregovand vzorka by sa mala najskor zredukovat’
asponn na 2 kg (redukovand vzorka) bud’ pomocou mechanického
deli¢a alebo Stvrtiacou metodou.

Pripravia sa aspon tri konecné vzorky priblizne rovnakej velkosti
a podla kvantitativnych poziadaviek 5.4. Kazda vzorka sa musi vlozit’
do vhodnej vzduchotesnej nadoby. Musia sa prijat’ opatrenia potrebné
na to, aby za predislo akymkol'vek zmenam vlastnosti vzorky.

V pripade skasania podla oddielov 1 a 2 prilohy III sa koneéné vzorky
uchovajt pri teplote medzi 0 °C a 25 °C.

Balenie kone¢nych vzoriek

Zasobniky alebo obaly musia byt zapecatené a oznacené Stitkom
(sthrnny Stitok musi byt sucastou pecate takym spdsobom, aby
nemohli byt otvorené bez poskodenia pecate.

Zaznam odberu vzoriek

O kazdom odbere vzoriek sa uchova zdznam umoznujuci jednoznacnu
identifikaciu kazdej vzorkovanej davky.

(") Vsetky hrudky musia byt’ rozbité (ak je to nutné, tak ich oddelenim a potom vratenim do
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9. Urcenie vzoriek

Z kazdej vzorkovanej davky sa posle aspon jedna kone¢néd vzorka co
najrychlejsie schvalenému analytickému laboratériu alebo skusobnému
ustavu spolu s tdajmi potrebnymi pre analyzu alebo skuSanie.

B. METODY ANALYZY HNOJiV
(Pozri obsah s. 2).

VSeobecné poznamky
Laboratérnezariadenie

V popisoch tychto metdd nebolo presne definované vseobecné laboratorne zariadenie
okrem pripadov, kedy st uvedené velkosti baniek a pipiet. Laboratorne zariadenie
musi byt’ vzdy poriadne vycistené, najmi ak sa stanovuju malé mnozstva prvkov.

Kontrolnéskusky

Pred analyzou je potrebné sa uistit, ze vSetky zariadenia funguju spravne a Ze
technika analyz sa spravne vykonava, pouzivajuc tam, kde je to vhodné,
chemické latky znameho zlozenia (napr. siran amoénny, fosfore¢nan monodra-
selny, atd’.). Vysledky analyzovanych hnojiv v§ak m6ézu vykazovat’ zl¢ chemické
zlozenie, ak sa striktne nedodrzi technika analyzy. Na druhej strane urcity pocet
stanoveni je empiricky a suvisi s produktmi komplexného chemického zlozenia.
Odportca sa, aby tam, kde st dostupné, laboratéria pouzivali Standardné refe-
ren¢né hnojiva dostatocne definovaného zlozenia.

Vseobecné ustanovenia suvisiace s metédami analyzy hnojiv
1. Cinidla

Ak nie je v analytickych metdodach uvedené inak, vsetky ¢inidla musia byt
analyticky Cisté (a.p.). Pri analyze mikrozivin sa musi Cistota Cinidiel kontro-
lovat’ skuskou naslepo. V zavislosti na ziskanom vysledku, mdze byt potrebné
vykonat' d’alSie precCistenie.

2. Voda

Ak sa v analytickych metoédach uvadzaji operacie rozpustania, riedenia, oplachu
alebo umyvania bez uvedenia charakteru rozpustadiel alebo riedidiel, predpoklada
sa pouzitie vody. Voda sa bezne bude musiet’ demineralizovat alebo destilovat’.
V tychto osobitnych pripadoch, ako je uvedené v analytickom postupe, takato
voda sa bude musiet’ podrobit’ $pecialnym Cistiacim postupom.

3. Laboratdérne zariadenie

Vzhl'adom na zariadenie bezne pouzivané v kontrolnych laboratériach, zariadenie
opisané v analytickych metodach sa obmedzuje na Specialne pristroje a zariadenia
alebo na také, ktoré je pozadované akymikol'vek Specifickymi poziadavkami. Toto
zariadenie musi byt dokonale Cisté, najmi ked’ sa stanovuju malé mnozstva.
Laboratorium bude musiet’ zabezpecit’ presnost’ vetkého pouzivaného ciachova-
ného skleného riadu s uvedenim prislusnych metrologickych noriem.

Metoda 1
Priprava vzorky na analyzu

EN 1482-2: Priemyselné a vdpenaté hnojivd. Odber a priprava vzorky. Cast’ 2:
Priprava vzorky.

Metédy 2

Dusik

Metoda 2.1
Stanovenie amoniakového dusika

EN 15475: Priemyselné hnojiva. Stanovenie amoniakového dusika.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.



2003R2003 — SK — 18.11.2009 — 006.001 — 92

Metody 2.2

Stanovenie dusi¢nanového a amoniakalneho dusika

VM7
Metoda 2.2.1

Stanovenie dusi¢nanového a amoniakového dusika podl'a Ulscha

EN 15558: Priemyselné hnojiva. Stanovenie dusicnanového a amoniakového
dustka podla Ulscha.

Téato metoda analyzy nebola podrobena kruhovému testu.

Metdéda 2.2.2
Stanovenie dusi¢nanového a amoniakového dusika podla Arnda

EN 15559: Priemyselné hnojiva. Stanovenie dusicnanového a amoniakového
dusika podla Arnda.

Téato metoda analyzy nebola podrobena kruhovému testu.

Metdéda 2.2.3
Stanovenie dusi¢nanového a amoniakového dusika podl’a Devardu

EN 15476: Priemyselné hnojiva. Stanovenie dusicnanového a amoniakového
dusika podla Devardu.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metéda 2.3

Stanovenie celkového dusika

M7

Metdda 2.3.1
Stanovenie celkového dusika v kyanamide vapenatom (bez dusi¢nanov)

EN 15560: Priemyselné hnojivd. Stanovenie celkového dusika v kydnamide vape-
natom (bez dusicnanov).

Tato metdda analyzy nebola podrobena kruhovému testu.

Metdda 2.3.2

Stanovenie celkového dusika v Kkydnamide vapenatom obsahujicom
dusi¢nany

EN 15561: Priemyselné hnojiva. Stanovenie celkového dusika v kyanamide vape-
natom obsahujiicom dusicnany.

Tato metdda analyzy nebola podrobena kruhovému testu.

Metoda 2.3.3
Stanovenie celkového dusika v mocovine

EN 15478: Priemyselné hnojiva. Stanovenie celkového dusika v mocovine.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metoda 2.4

Stanovenie kyanamidového dusika

EN 15562: Priemyselné hnojiva. Stanovenie kyanamidového dusika.

Téato metdda analyzy nebola podrobena kruhovému testu.
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M7

Metoda 2.5
Spektrofotometrické stanovenie biuretu v mocovine

EN 15479: Priemyselné hnojiva. Spektrofotometrické stanovenie biuretu
v mocovine.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metody 2.6

Stanovenie réznych foriem dusika v tej istej vzorke

Metoda 2.6.1

Stanovenie réznych foriem dusika v tej istej vzorke obsahujicej dusik ako
dusi¢nany, amoniak, mocovina a kyanamidovy dusik

EN 15604: Priemyselné hnojivd. Stanovenie roznych foriem dusika v tej istej
vzorke obsahujucej dusik ako dusicnany, amoniak, mocovina a kyanamidovy
dusik.

Tato metdda analyzy nebola podrobena kruhovému testu.

Metoda 2.6.2
Stanovenie réznych foriem dusika v hnojivach obsahujucich dusik iba ako
dusi¢naty, amoniakalny a mocovinovy dusik
1. Predmet

Uctelom tohto dokumentu je definovat’ zjednodusenii metodu stano-
venia réznych foriem dusika v hnojivach obsahujicich dusik iba ako
dusi¢nanovy, amoniakalny a mocovinovy dusik.

2. Oblast’ pouzitia

Tato metdda sa moze pouzit' pre vSetky hnojiva uvedené v prilohe I,
ktoré obsahuju vyhradne dusi¢nanovy, amoniakalny alebo mocovinovy

dusik.

3. Princip
Nasledovné urcovanie sa robi na réznych castiach jednej vzorky
v roztoku.

3.1 Rozpustny dusik celkom:

3.1.1 v nepritomnosti dusi¢nanov priamym lihovanim roztoku podla Kjel-
dahla.

3.1.2 v pritomnosti dusi¢énanov luhovanim ¢asti vzorky podla Kjeldahla po

redukcii Ulschovou metdédou; amoniak sa stanovi v oboch pripadoch
podla metody 2.1;

32 rozpustny dusik spolu okrem dusi¢nanového dusika lihovanim podla
Kjeldahla po odstraneni dusicnanového dusika v kyslom prostredi
pomocou siranu zeleznatého; amoniak sa stanovi metddou popisanou
v 2.1;

33 dusi¢nanovy dusik rozdielom medzi 3.1.2 a 3.2 alebo medzi
rozpustnym dusikom celkom (3.1.2) a sumou amoniakalneho dusika
a mocovinového organického dusika (3.4 + 3.5);

34 amoniakalny dusik studenou destilaciou po uprave na mierne alkalické
prostredie; amoniak sa ziska v roztoku kyseliny sirovej a je stanoveny
podla opisu v metode 2.1;

3.5 mocovinovy dusik:

3.5.1 bud’ konverziou pomocou uredzy na amoniak, ktory sa titruje Stan-
dardnym roztokom kyseliny chlorovodikovej alebo

352 gravimetricky xanthydrolom; stbezne vyzrazany biuret sa moze
pocitat’ s mocovinovym dusikom bez velkej chyby, priCom jeho
obsah zostava v absolutnej hodnote vo vSeobecnosti nizky pri viac-
zlozkovych hnojivach alebo
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vB
353 rozdielom podla tejto tabul'ky:
. Dusi¢nanovy | Amonia- .
Pripad dusik | kalny dusik Rozdiel
1 nepritomny | pritomny | (3.1.1) — (3.4)
2 pritomny pritomny | (3.2) — (3.4)
4. Cinidla
Destilovana alebo demineralizovana voda.
4.1 Siran draselny na analyzu
4.2 Praskové zelezo na analyzu redukované vodikom (predpisané
mnozstvo zeleza musi byt schopné zredukovat’ asponn 50 mg dusi¢na-
nového N)
43 Dusi¢nan draselny na analyzu
4.4 Siran amoénny na analyzu
4.5 Mocovina na analyzu
VM4
4.6 Roztok kyseliny sirovej 0,1 mol/l
vB
4.7 Koncentrovany roztok hydroxidu sodného: vodny roztok hydroxidu
sodného, priblizne 30 % (hmotnost/objem) NaOH bez amoniaku
4.8 Standardny roztok hydroxidu sodného alebo draselného: 0,2 mol/l, bez
uhli¢itanov
4.9 Kyselina sirova, hustota (d,, = 1,84 g/ml)
4.10 Zriedit' kyselinu chlorovodikovi: jeden objemovy diel kyseliny chlo-
rovodikovej (dyg = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel vody
4.11 Kyselina octova: 96 — 100 %
4.12 Roztok kyseliny sirovej obsahujuci priblizne 30 % H,SO, (hmotnost’/-
objem) bez amoniaku
4.13 Siran Zeleznaty: krystalicky FeSO4.7H,0
VM4
4.14 Titrovany roztok kyseliny sirovej: 0,05 mol/l
VB

4.15 Oktylalkohol

4.16 Nasyteny roztok uhli¢itanu draselného

4.17 Hydroxidu sodny alebo draselny: 0,1 mol/l

4.18 Nasyteny roztok hydroxidu barnatého

4.19 Roztok uhli¢itanu sodného: 10 % (hmotnost/objem)
4.20 Kyselina chlorovodikova: 2 mol/l

4.21 Roztok kyseliny chlorovodikovej: 0,1 mol/l

4.22 Roztok uredzy

Dispergovat’ 0,5 g aktivnej uredzy v 100 ml destilovanej vody
a pomocou 0,1 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.21) upravit’ pH na
5,4 merané pH-metrom.

4.23 Xanthydrol

5 % roztok v etanole alebo metanole (4.28) (nepouzivat' produkty
davajiice vysoky podiel nerozpustnych latok); roztok je mozné drzat’
tri mesiace v dobre zazatkovanej fl'asi, mimo svetla.

4.24 Katalyzator

Oxid mednaty (CuO): 0,3 az 0,4 g na kazdu analyzu alebo ekviva-
lentné mnozstvo pentahydratu siranu mednatého (CuSO4.5H,0) od
0,95 do 1,25 g na kazda analyzu.
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4.25

4.26
4.26.1

4.26.2

4.27

4.28

5.1

52

5.3

5.4
5.5
5.6

72
721

Pemzové protinarazové granule, oplachnuté v kyseline chlorovodikovej
a kalcinované

Indikacné roztoky
Zmiesany indikator

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

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

Zmiesat’ jeden objemovy diel A s dvomi objemovymi dielmi B.

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

Indika¢ny roztok metylovej Cervene

Rozpustit' 0,1 g metylovej Cervene v 50 ml 95 % etanolu. Doliat’ do
100 ml vodou a v pripade potreby filtrovat’. Styri az pét’ kvapiek tohto
indikatora je mozné pouzit’ namiesto predchadzajticeho.

Indikatorové papieriky

Lakmus, bromtymolova modra (alebo iné papieriky citlivé na pH 6 az 8)
Etanol alebo metanol: 95 % roztok

Zariadenie

Destilacna aparatira

Pozri metodu 2.1.

Zariadenie na stanovenie amoniakdlneho dusika (7.5.1)

Pozri metodu 2.6.1 a obrazok 6.

Zariadenie na stanovenie mocovinového dusika podla uredzového
postupu (7.6.1)

Pozri metédu 2.6.1 a obrazok 7.

Rotacna trepacka (35 az 40 otacok za minttu)

pH-meter

Chemické sklo:

presné pipety: 2, 5, 10, 20, 25, 50 a 100 ml

Kjeldahlove banky o objeme 300 ml a 500 ml s dlhym hrdlom
banky o objeme 100, 250, 500 a 1000 ml s volumetrickou ryskou
tégliky zo sintrovaného skla, priemer poru 5 az 15 p

trecie misky.

Priprava vzorky

Pozri metodu 1.

Metody

Priprava vzoriek na analyzu

Odvazit' 10 g vzorky s presnostou na 1 mg a preniest’ ju do 500 ml
banky s volumetrickou ryskou. Pridat’ 50 ml vody a potom 20 ml
zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.10). Pretrepat. Nechat' postat’
az kym sa neprestane tvorit’ vS§etok CO,. Pridat’ 400 ml vody; polho-
dinu pretrepavat’ (5.4), doplnit na objem vodou, homogenizovat
a filtrovat’ na suchom filtri do suchej nadoby.

Dusik spolu
V nepritomnosti dusi¢nanov

Pipetovat’ do 300 ml Kjeldahlovej banky cast’ filtratu (7.1) obsahuju-
ceho najviac 100 mg N. Pridat’ 15 ml koncentrovanej kyseliny sirovej
(4.9), 0,4 g oxidu med’natého alebo 1,25 g siranu med’natého (4.24)
a niekol’ko granul proti varu. Najprv mierne zohrievat' tak, aby sa
spustila reakcia, potom intenzivnejSie az kym sa kvapalina nevyciri
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722

723

724

7.3
7.3.1

7.23.1

alebo nezostane mierne zelenkava a nepochybne sa neobjavi biely
dym. Po ochladeni preliat roztok do destila¢nej banky, zriedit
priblizne na 500 ml vodou a pridat’ niekol’ko granil pemzy (4.25).
Pripojit’ banku na destilaénu aparataru (5.1) a vykonat' stanovenie
podla popisu v 7.1.1.2 metody 2.6.1.

V pritomnosti dusi¢nanov

Pipetovat’ do 500 ml Erlenmayerovej banky cast’ filtratu (7.1) obsahu-
juceho najviac 40 mg dusi¢nanového dusika. V tejto faze analyzy nie
je celkové mnozstvo dusika délezité. Pridat’ 10 ml 30 % kyseliny
sirovej (4.12), 5 g redukovaného Zzeleza (4.2) a ihned’ zakryt Erle-
mayerovu banku hodinovym sklickom. Opatrne zohrievat' az kym
reakcia nie je ustalend, ale nie intenzivna. Vtedy zastavit ohrev
a nechat’ banku postat’ aspon tri hodiny pri teplote miestnosti. Kvanti-
tativne preplachnut’ kvapalinu do 250 ml banky s volumetrickou
ryskou, zanechajiic nerozpustené zelezo. Doliat vodou na objem.
Opatrne premiesat. Preliat’ presnou pipetou do 300 ml Kjeldahlovej
banky cast’ obsahujucu najviac 100 mg dusika. Pridat’ 15 ml koncen-
trovanej kyseliny sirovej (4.9), 0,4 g oxidu mednatého alebo 1,25
g siranu med’natého (4.24) a niekol’ko sklenenych guli¢iek na kontrolu
varu. Najprv opatrne zohriat’ aby sa zacala reakcia a potom intenziv-
nejSie az kym sa kvapalina nevy¢iri alebo nezostane mierne zelenkasta
a nie je jasne pozorovatelny biely dym. Po ochladeni roztok kvanti-
tativne preliat’ do destilacnej banky, rozpustit’ v priblizne 500 ml vody
a pridat’ niekol’ko granul pemzy (4.25). Pripojit’ banku na destila¢nii
aparatiru (5.1) a pokracovat’ v analyze podla opisu v 7.1.1.2 metody
2.6.1.

Skuska naslepo

Vykonat' skasku naslepo (s vynechanim vzorky) za rovnakych
podmienok a vysledok pouzit' pri vypoéte koneéného vysledku.

Vyjadrenie vysledku

—A)x0,28
% N (celkove) = (a=4) 028 12/[ :
kde
a = ml titrovaného 0,2 mol/l roztoku hydroxidu sodného alebo
draselného (4.8) pouzitého v slepom pokuse vykonanom
vloZzenim 50 ml titrovaného 0,1 mol/l roztoku kyseliny
sirovej do zasobnej nadobky pristroja (4.6),
A = ml standardného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo
draselného (4.8) pouzitého na analyzu a
M = hmotnost’ skaSanej vzorky pritomnej v alikvotnej Casti (7.2.1

alebo 7.2.2) v gramoch.

Rozpustny dusik spolu okrem dusicnanového dusika
Analyza

Preliat’ presnou pipetou do 300 ml Kjeldahlovej banky alikvotnt cast’
filtratu (7.1) obsahujucu najviac 50 mg N, ktory ma byt stanoveny.
Rozriedit’ vodou na 100 ml, pridat’ 5 g siranu Zeleznatého (4.13), 20
ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.9) a niekol’ko sklenych guliciek
na kontrolu varu. Najprv opatrne zohriat' a potom ohrev zintenzivnit’
az kym sa neobjavi biely dym. Nechat reagovat’ 15 mintt. Zastavit
ohrev, pridat’ 0,4 g oxidu med’natého alebo 1,25 g siranu mednaté¢ho
(4.27) ako katalyzator. Obnovit' ohrev a udrzat’ tvorbu bieleho dymu
eSte d’alSich 10 az 15 minat. Po ochladeni obsah kvantitativne preliat’
obsah Kjeldahlovej banky do destilacnej banky (5.1). Rozriedit
v priblizne 500 ml vody a pridat niekol’ko grantl pemzy (4.25).
Pripojit banku na destila¢nu aparatiru a pokracovat v analyze
podla opisu v 7.1.1.2 metody 2.6.1.

Skuska naslepo

Pozri 7.2.3.
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7.4

7.5
7.5.1

Vyjadrenie vysledku

—A)x0,28
% N (celkove) = %

kde

a = ml titrovaného 0,2 mol/l roztoku hydroxidu sodného alebo
draselného (4.8) pouzitého v slepom pokuse vykonanom
prenesenim pipetou 50 ml titrovaného 0,1 mol/l roztoku
kyseliny sirovej do zasobnej nadobky pristroja (4.6),

A = ml titrovaného roztoku 0,2 mol/l hydroxidu sodného alebo
draselného pouzitého na analyzu a

M = hmotnost skusanej vzorky pritomnej v alikvotnej casti
odobratej na analyzu vyjadrena v gramoch.

Dusicnanovy dusik

Zisti sa rozdielom medzi:
724 - (753 + 7.6.3)
alebo

724 - (7.53 + 7.6.5)
alebo

724 — (71.53 + 7.6.6)
Amoniakalny dusik
Analyza

Preliat’ pipetou do suchej banky aparatiry (5.2) alikvotnu Cast’ filtratu
(7.1) obsahujicu nie viac ako 20 mg amoniakalneho N. Zapojit’ apara-
taru. »M4 Preneste pipetou 300 ml Erlenmeyerovej banky presne 50
ml titrovaného 0,05 mol/l roztoku kyseliny sirovej (4.14) a také mnoz-
stvo destilovanej vody, aby sa hladina kvapaliny nachadzala priblizne
5 cm nad vyustenim privodnej rarky. <« Pridat’ cez bo¢né hrdlo
reagencnej banky destilovanu vodu tak, aby sa ziskal objem priblizne
50 ml. Pretrepat. Aby sa zabranilo tvorbe peny na vstupe plynu,
pridat’ niekol’ko kvapiek oktylalkoholu (4.15). Pridat’ 50 ml nasyte-
ného roztoku uhli¢itanu draselného (4.16) a ihned zacat
s vypudzovanim amoniaku takto uvolnenym zo studenej suspenzie.
Intenzivny prad vzduchu pozadovany na tento ucel (prietok asi tri
litre za min(tu) je vopred olisteny prechodom cez premyvacie
banky obsahujuce zriedent kyselinu sirovi a zriedeny hydroxid
sodny. Namiesto pouzitia stlaceného vzduchu je mozné pouzit
vakuum (sacia vyveva), ak s spoje aparatury vzduchotesné.

Odstranenie amoniaku bezne trva tri hodiny.

Je vsak ziaduce sa o tom uistit’ vymenou Erlenmayerovej banky. Ked’
je proces ukonceny, oddelit’ Erlenmayerovu banku od aparatiry, opla-
chnut’ koniec vstupnej rurky a steny Erlenmayerovej banky trochou
destilovanej vody a titrovat’ nadbytok kyseliny Standardnym 0,1 mol/l
roztokom hydroxidu sodného (4.17).

Skuska naslepo
Pozri 7.2.3.

Vyjadrenie vysledku

—A 14
% (amoniakalneho N) = (a=A)x0,14
M
kde
a = ml titrovaného 0,1 mol/l roztoku hydroxidu sodného alebo

draselného (4.17), pouzitého v slepom pokuse vykonanom
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7.6
7.6.1

7.6.2

7.6.3

7.6.4

prenesenim pipetou do 300 ml Erlenmeyerovej banky
pristroja (5.2) 50 ml titrovaného 0,05 mol/l roztoku kyseliny
sirovej (4.14).

A = ml titrovaného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo
draselného pouzitého na analyzu (4.17) a

M = hmotnost vzorky pritomnej v alikvotnej Casti odobratej na
analyzu vyjadrena v gramoch.

Mocovinovy dusik
Ureazova metoda

Preliat’ presnou pipetou do 500 ml banky s volumetrickou ryskou cast’
filtratu (7.1) obsahujucu najviac 250 mg mocovinového dusika. Na
vyzrazanie fosfore¢nanov pridat’ vhodné mnozstvo nasyteného roztoku
hydroxidu barnatého (4.18) az kym dalsi jeho pridavok nespdsobi
dalsie zrazanie. Odstranit’ nadbytok barnatych ionov (a akychkol'vek
rozpustenych vapenatych iénov) pomocou 10 % roztoku uhli¢itanu
sodného (4.19). Nechat' usadit’ a skontrolovat,, ¢i prebehlo vyzrazanie
v Uplnom rozsahu. Doplnit’ po znacku, mieSat’ a filtrovat’ cez skladany
filter. Pipetovat’ 50 ml filtratu do 300 ml Erlenmayerovej banky apara-
tary (5.3). Okyslit' filtrdt 2 mol/l kyselinou sol'nou (4.20) az kym sa
nedosiahne pH 3,0 namerané pH metrom (5.5). Potom zvysit' pH na
5,4 pomocou 0,1 mol/l hydroxidu sodného (4.17). Aby sa zabranilo
stratam amoniaku pocas hydrolyzy ureazou, uzavriet Erlenmyerovu
banku zatkou s deliacou nalevkou a malou ochrannou nadobkou obsa-
hujtcou presne 2 ml Standardného 0,1 mol/l roztoku kyseliny chloro-
vodikovej (4.21). Pridat’ cez deliacu nalevku 20 ml roztoku uredzy
(4.22). Nechat' postat’ jednu hodinu pri 20 az 25 °C. Pipetovat’ 25
ml $tandardného 0,1 mol/l roztoku kyseliny chlorovodikovej (4.21) do
deliacej nalevky, nechat’ ho cez fiu pretiect’ do roztoku a potom opla-
chnut’ trochou vody. Tiez kvantitativne preliatt obsah ochrannej
nadobky do roztoku obsiahnutého v Erlenmayerovej banke. Titrovat’
nadbytok kyseliny Standardnym 0,1 mol/l roztokom hydroxidu
sodného (4.17) az kym sa nedosiahne pH 5,4 namerané pH-metrom.

Poznamky
1. Po vyzrazani roztokmi hydroxidu barnaté¢ho a uhli¢itanu draselné¢ho

doliat’ po znacku, prefiltrovat’ a neutralizovat’ tak rychlo, ako je to
mozné.

2. Titracia mdze byt tiez posudena pomocou indikatora (4.26), aj ked’
zmena farby sa spozoruje tazsie.

Skuska naslepo
Pozri 7.2.3.

Vyjadrenie vysledku

—A)x0,14
% N (z mocoviny) = (a=A)x0,14
M
kde
a = ml titrovaného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo
draselného (4.17), pouzitého pri skiske naslepo vykonanej
presne za tych istych podmienok ako analyza,
A = ml titrovaného roztoku 0,1 mol/l hydroxidu sodného alebo
draselného (4.17) pouzitého pri analyze a
M = hmotnost’ vzorky pritomnej v alikvotnej Casti odobratej na

analyzu vyjadrena v gramoch.

Gravimetrickd metdda so xanthydrolom

Pipetovat’ do 100 ml kadicky cast’ filtratu (7.1) obsahujucu najviac 20
mg mocoviny. Pridat 40 ml kyseliny octovej (4.11). PremieSavat’
jednu minutu sklenou ty¢inkou. Nechat' vsetky zrazeniny sedimen-
tovat’ pocas piatich minat. Filtrovat’ a premyt’ niekolkymi mililitrami
kyseliny octovej (4.11). Pridat’ do filtratu po kvapkach 10 ml xanthy-



2003R2003 — SK — 18.11.2009 — 006.001 — 99

7.6.5

7.6.6

4.1

drolu (4.23), nepretrzite mieSajic sklenenou ty¢inkou. Nechat' sedi-
mentovat’ az kym sa neobjavi zrazenina a vtedy opit’ jednu az dve
minuty premieSavat. Nechat' postat’ jeden a pol hodiny. Prefiltrovat
cez skleny filtracny téglik, ktory bol predtym vysuSeny a odvazeny,
pouzijic mierny podtlak; oplachnut’ tri razy s 5 ml etanolu (4.28) bez
snahy o odstranenie vSetkej kyseliny octovej. Vlozit ho do pece
a nechat’ hodinu pri teplote 130 °C (neprekroc¢it’ 145 °C). Nechat
vychladnut’ v exsikatore a odvazit.

Vyjadrenie vysledku

. 6,67 x m
% N (mocovinového) = ———
M
kde
m = hmotnost’ ziskanej zrazeniny v gramoch a
M = hmotnost vzorky pritomnej v alikvotnej Casti odobratej na

analyzu vyjadrena v gramoch.

Korigovat’ pre skasku naslepo. Biuret moze byt vo vSeobecnosti merany
s mocovinovym dusikom bez nejakej vel’kej chyby, lebo jeho obsah vyja-
dreny v absolutnej hodnote zostava vo viaczlozkovych hnojivach maly.

Rozdielova metoda

Obsah mocovinového N moze byt vyjadreny aj podla tejto tabulky:

Pripad Dusi(’:]ri]anovy i;ﬁ?;i;_ Mocovinovy N
1 nepritomny | pritomny | (7.2.4) — (7.5.3)
2 pritomny pritomny | (7.3.3) — (7.5.3)

Overenie vysledkov

Pred kazdou analyzou skontrolovat, ¢i aparatira funguje spravne a ze
sa metdoda pouziva spravne pomocou Standardné¢ho roztoku vratane
roznych foriem dusika v pomere podobnom pomeru vzorky. Tento
Standardny roztok sa pripravi zo Standardnych roztokov dusi¢nanu
draselného (4.3), siranu amoénneho (4.4) a mocoviny (4.5).

Metody 3

Fosfor

Metody 3.1

Extrakcie

Metoda 3.1.1

Extrakcia fosforu rozpustného v mineralnych kyselinach
Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného
v mineralnych kyselinach.

Oblast’ pouzitia

Plati iba pre fosfore¢né hnojiva uvedené v prilohe 1.

Princip

Extrakcia fosforu z hnojiva zmesou kyseliny dusi¢nej a sirove;j.
Cinidla

Destilovana alebo demineralizovana voda.

Kyselina sirova (d,q = 1,84 g/ml)
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7.3

5.1
52

Kyselina dusiéna (d,y = 1,40 g/ml)
Zariadenie
Standardné laboratérne zariadenie.

Kjeldahlova banka s objemom asponi 500 ml alebo 250 ml banka
s okrithlym dnom so sklenou rirkou tvoriacou refluxny kondenzator

500 ml banka s volumetrickou ryskou
Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup

Vzorka

Odvazit' s presnostou na 0,001 g 2,5 g pripravenej vzorky a vlozit ju
do suchej Kjeldahlovej banky.

Extrakcia

Pridat’ 15 ml vody a mieSat’ az do dispergovania latky. Pridat’ 20 ml
kyseliny dusi¢nej (4.2) a opatrne pridat’ 30 ml kyseliny sirovej (4.1).

Ked’ sa skon¢i pociatoéna prudka reakcia, pomaly uviest’ obsah banky do
varu a varit pocas 30 minut. Nechat’ vychladnit’ a potom opatrne pridat’
mieSanim asi 150 ml vody. Nechat vriet’ d’al$ich 15 minut.

Uplne vychladit a preliat kvapalinu kvantitativne do 500 ml
banky s volumetrickou ryskou. Doliat’ na objem, zmieSat’ a prefiltrovat’
cez suchy skladany filter bez fosforecnanov, odstraniac prva Cast’ filtratu.

Stanovenie

Stanovenie fosforu sa vykona metddou 3.2 na alikvotnej Casti takto
ziskaného roztoku.

Metoda 3.1.2

Extrakcia fosforu rozpustného v 2 % kyseline mravcej (20 g/liter)

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného v 2 %
kyseline mravcej (20 g/liter).

Oblast’ pouzitia

Plati iba pre mékké prirodné fosfaty.

Princip

Na rozliSenie medzi tvrdymi prirodnymi fosfatmi a mékkymi prirod-
nymi fosfatmi sa fosfor rozpustny v kyseline mravcej extrahuje za
osobitnych podmienok.

Cinidla
Kyselina mravcia, 2 % (20 g/liter)
Poznamka

Pripravit’ doplnenim objemu 82 ml kyseliny mravcej (koncentracia 98
az 100 %; dyy = 1,22 g/ml) na objem piatich litrov destilovanou
vodou.

Zariadenie
Standardné laboratorne zariadenie.
500 ml banka s volumetrickou ryskou (napr. Stohmannova banka)

Rotacna trepacka (35 az 40 otacok za minutu)

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.
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7. Postup
7.1 Vzorka

Odvazit' 5 g pripravenej vzorky s presnost'ou na 0,001 g a vlozit’ ju do
suchej 500 ml banky s volumetrickou ryskou.

7.2 Extrakcia

Pocas nepretrzitého pretrepavania banky rukou pridavat’ 2 % kyselinu
mravciu pri 20 (£ 1) °C az kym nie je asi 1 cm pod znackou a doliat’
na objem. Uzavriet’ banku gumenou zatkou a pretrepavat’ 30 minit pri
20 (£ 2) °C na rotacnej trepacke.

Prefiltrovat’ cez suchy skladany filter bez fosfore¢nanov do suchej
sklenej nadobky. Odstranit’ prva Cast’ filtratu.

7.3 Stanovenie

Stanovenie fosforu sa vykona metdédou 3.2 na alikvotnej cCasti takto
ziskaného roztoku.

Metoda 3.1.3

Extrakcia fosforu rozpustného v 2 % Kyseline citronovej (20 g/liter)
1. Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného v 2 %
kyseline citronovej (20 g/liter).

2. Oblast’ pouZitia

Plati iba pre typ zésaditej trosky (pozri priloha 1 A).

3. Princip

Extrakcia fosforu z hnojiva 2 % roztokom kyseliny citronovej (20
g/liter) za danych podmienok.

4, Cinidla
Destilovana alebo demineralizovana voda.

4.1 2 % kyselina citronova (20 g/l) pripravend z kryStalizovanej kyseliny
citronovej (CsHgO7.H,0)

Poznamka

Overit’ koncentraciu tohto roztoku kyseliny citrénovej titraciou 10 ml
so Standardnym 0,1 mol/l roztokom hydroxidu sodného s pouzitim
fenolftaleinu ako indikatora.

Ak je roztok spravny, malo by sa spotrebovat’ 28,55 ml tohto Stan-
dardného roztoku.

5. Zariadenie
5.1 Rotacna trepacka (35 az 40 otacok za minutu)
6. Priprava vzorky

Analyza sa vykona na produkte v stave, v akom bol prijaty, po
opatrnom premieSani povodnej vzorky tak, aby sa zabezpedila jej
homogenita. Pozri metodu 1.

7. Postup

7.1 Vzorka

Odvazit' 5 g pripravenej vzorky s presnostou na 0,001 g a vlozit’ ju do
suchej banky s dostatone Sirokym hrdlom a objemom 600 ml,
s dokladnym pretrepanim kvapaliny.

7.2 Extrakcia

Pridat’ 500 (+ 1) ml roztoku kyseliny citronovej pri teplote 20 (+ 1) °©
C. Pocas pridavania prvych mililitrov ¢inidla silno pretrepat’ rukou,
aby sa zastavila tvorba hrudiek a zabranilo prilepeniu materialu na
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4.1

5.1
5.2
5.3
5.4

5.5

steny. Uzavriet' banku gumenou zatkou a pretrepavat’ presne 30 mintt
pri teplote 20 (= 2) °C na rotacnej trepacke (5.1).

Thned’ prefiltrovat’ cez suchy skladany filter bez fosfore¢nanov do suchej
sklenej nadobky a odstranit’ prvych 20 ml filtratu. Pokracovat’ vo filtracii
az kym sa neziska dostatocné mnozstvo filtratu na stanovenie fosforu.

Stanovenie

Stanovenie extraktu fosforu sa vykona metédou 3.2 na alikvotnej Casti
takto ziskaného roztoku.

Metoda 3.1.4

Extrakcia fosforu rozpustného v neutralnom citrane aménnom

Predmet

Tento dokument popisuje postup stanovenia fosforu rozpustného
v neutrdlnom citrane aménnom.

Oblast’ pouzitia

>

Vsetky hnojiva, s ohladom na ktoré je stanovena rozpustnost
v neutralnom citrane amoénnom (pozri prilohu I).

Princip

Extrakcia fosforu pri teplote 65 °C pomocou roztoku neutralneho
citranu amonneho (pH 7,0) za danych podmienok.

Cinidlo
Destilovana alebo demineralizovana voda.
Roztok neutralneho citranu amonneho (pH 7,0)

Tento roztok musi obsahovat’ 185 g/l krystalickej kyseliny citronovej
a mat’ Specificka vahu 1,09 pri teplote 20 °C a pH 7,0.

Cinidlo sa pripravi tymto spésobom:

Rozpustit 370 g krystalickej kyseliny citronovej (CqHgO7.H,O)
v priblizne 1,5 1 vody a urobit’ priblizne neutralny roztok pridanim
345 ml roztoku hydroxidu amoénneho (28 az 29 % NHj). Ak je
koncentracia NH; niz8ia ako 28 %, pridat’ primerane vacsie mnozstvo
roztoku hydroxidu amoénneho a rozpustitt kyselinu citronova
v primerane mensom mnozstve vody.

Ochladit’ a presne neutralizovat’, priom sa elektrody pH metra nechaji
ponorené v roztoku. Priddvat’ amoniak s 28 az 29 % NH; po kvapkach
a za neustaleho miesania (mechanickym mieSadlom) azZ kym sa neziska
presne pH 7 pri teplote 20 °C. V tomto bode doplnit’ na objem dvoch
litrov a opét’ skontrolovat’ pH. Ponechat’ ¢inidlo v uzavretej nadobe
a pH pravidelne kontrolovat’.

Zariadenie

Dvojlitrova kadicka

pH meter

200 alebo 250 ml Erlenmayerova banka

500 ml banky s volumetrickou ryskou a 2000 ml banka
s volumetrickou ryskou

Vodny kupel, ktory je termostaticky nastaviteIny na teplotu 65 °C
a vybaveny vhodnym mie$adlom (pozri obrazok 8).

Priprava vzorky
Pozri metodu 1.
Postup

Vzorka

Preniest’ 1 alebo 3 g analyzovaného hnojiva (pozri prilohu I A a B
k nariadeniu) do 200 alebo 250 ml Erlenmayerovej banky obsahujucej
100 ml roztoku citranu aménneho zohriateho predtym na teplotu 65 °C.
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7.2 Analyza roztoku

Zazatkovat’ Erlenmayerovu banku a pretrepat’, aby sa hnojivo dispergo-
valo bez tvorby hrudiek. Odstranit’ na chvil'u zatku, aby sa vyrovnal tlak
a opat’ Erlenmayerovu banku uzavriet. Umiestnit’ banku do vodného
kapel'a nastavené¢ho tak, aby obsah banky mal presne 65 °C a zapojit’
don miesadlo (pozri obrazok 8). Hladina suspenzie v banke musi byt’
pocas mieSania nepretrzite pod hladinou vody vo vodnom kupeli (*).
Mechanické miesanie bude riadené tak, aby sa zabezpecila tiplna disperzia.

Po presne hodinovom miesani vybrat’ Erlenmayerovu banku z vodného
kuapela.

Ihned’ ochladit’ pod tecucou vodou na teplotu prostredia a vzapdti
kvantitativne preliat obsah z Erlenmayerovej banky do 500 ml
banky s volumetrickou ryskou prudom vody (premyvacia fl'asa).
Doplnit’ objem vodou. Doékladne premiesat. Prefiltrovat’ cez suchy
skladany filter (strednej kapacity a bez fosforecnanov) do suchej
nadoby a odstranit’ prva Cast’ filtratu (asi 50 ml).

Potom nazbierat’ priblizne 100 ml Cistého filtratu.
7.3 Stanovenie

Stanovenie takto ziskaného fosforu sa vykona metoédou 3.2.

Drziak pre pohyblivi

Kontaktny teplomer

Medend vaiia

Obrazok 8

Metédy 3.1.5

Extrakcia zasaditym citranom aménnym

Metoda 3.1.5.1

Extrakcia rozpustného fosforu podl’a Petermanna pri 65 °C
1. Predmet
Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného

v zasaditom citrane amonnom.

(") Ak nie je dostupné mechanické mieSanie, banku je mozné preptrepavat’ rukou kazdych
péat’” mintt.
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4.1
42

Oblast’ pouzitia

Vyhradne na vyzrazany hydrogénfosforecnan vapenaty
(CaHPO,4.2H,0).

Princip

Extrakcia fosforu pri teplote 65 °C pomocou zisadit¢ho roztoku
citranu amonneho (Petermann) za stanovenych podmienok.

Cinidla

Destilovana alebo demineralizovand voda s rovnakymi vlastnost’ami
ako destilovana voda.

Petermannov roztok

Viastnosti

Kyselina citronova (C4HgO7.H,0): 173 g na liter.
Amoniak: 42 g na liter amoniakového dusika.
Kyselina sirova 0,25 mol/l

pH medzi 9.4 a 9,7

Priprava z citranu dvojamoénneho

Rozpustit’ 931 g citranu dvojamoénneho (molekulova hmotnost’ 226,19)
v priblizne 3 500 ml vody v Standardnej pétlitrovej banke. Ponechat’
v kupeli s te¢iicou vodou, miesat’, chladit’ a pridavat’ v malych mnoz-
stvach amoniak. Napriklad, na d,; = 906 g/ml zodpovedajucich urovni
20,81 % hmotnostnych amoniakalneho dusika sa spotrebuje 502 ml
roztoku amoniaku. Upravit’ teplotu na 20 °C a doplnit’ objem destilo-
vanou vodou. Premiesat’.

Priprava z kyseliny citronovej a amoniaku

Rozpustit’ 865 g monohydratu kyseliny citronovej vpriblizne 2 500 ml
vody v nadobe s pribliznym objemom pét’ litrov. Vlozit' nadobu do
ladového kupela a v malych mnozstvach pridavat, za neustileho
pretrepavania, roztok amoniaku pomocou lievika, ktorého stopka je
ponorena do roztoku s kyselinou citrénovou. Napriklad, na d,y, =
906 g/ml zodpovedajicich trovni 20,81 % hmotnostnych amoniakal-
neho dusika je potrebné pridat’ 1 114 ml roztoku amoniaku. Upravit
teplotu na 20 °C, preliat’ do $tandardnej pétlitrovej banky, doplnit' po
znacku destilovanou vodu a miesat’.

Skontrolovat’” obsah amoniakalneho dusika takto:

Preniest’ 25 ml roztoku do 250 ml Standardnej banky a doplnit’ na
objem destilovanou vodou. Premiesat’. Urcit’ obsah amoniaku v 25 ml
tohto roztoku podl'a metddy 2.1. Ak je roztok dobry, musi sa spotre-
bovat’ 15 ml 0,5 mol/l H,SOy,.

Ak je obsah amoniakalneho dusika vyssi ako 42 g/l, NH; moze byt
vypudeny pradom inertného plynu alebo jemnym ohrevom tak, aby sa
opét’ dosiahlo pH 9,7. Vykonat' druhé stanovenie.

Ak je obsah amoniakalneho dusika nizsi ako 42 g/, bude nutné pridat’
amoniakalny roztok o hmotnosti:

500

M= (42 —nx28)x 20781g

. M S
alebo o objeme V = 0,906 pri 20 °C

Ak je V mensie ako 25 ml, pridat to priamo do pétlitrovej banky
s praskovou kyselinou citronovou o hmotnosti V 0,173 g.

Ak je V vicsie ako 25 ml, bude vhodné pripravit' este jeden liter
¢inidla tymto sposobom:

Odvazit' 173 g kyseliny citronovej. Rozpustit’ ju v 500 ml vody Za
predpisanych opatreni pridat’ nie viac ako 225 + V 1 206. ml roztoku
amoniaku, ktory sa pouzil na pripravu piatich litrov ¢inidla. Doplnit’
na objem vodou. Premiesat’.
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72

7.3

Zmiesat’ tento liter s predtym pripravenymi 4 975 ml.

Zariadenie

Vodny kupel, ktory moéze byt udrziavany pri teplote 65 (= 1) °C.
Banka s volumetrickou ryskou (napr. Stohmannova): 500 ml

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup
Vzorka

Odvazit' 1 g pripravenej vzorky s presnost'ou na 0,001 g a preniest’ do
500 ml banky s volumetrickou ryskou (5.2).

Extrakcia

Pridat’ 200 ml roztoku zasaditého citranu aménneho (4.1). Zazatkovat
banku a silne pretrepat’ rukou, aby sa zabranilo tvorbe hrudiek
a prilepeniu materidlu na steny.

Umiestnit’ banku do vodného kupel’a nastaveného na 65 °C a kazdych
pat minat pocas prvej polhodiny pretrepat. Po kazdom pretrepani
nadvihnat zatku, aby sa vyrovnal tlak. Hladina vody vo vodnom
kapeli by mala byt nad hladinou roztoku v banke. Ponechat’ banku
vo vodnom kupeli dalsiu hodinu pri 65 °C a pretrepat’ kazdych 10
mintt. Prefiltrovat’ cez suchy skladany filtracny papier bez fosforec-
nanov a odstranit’ prva Cast’ filtratu.

Stanovenie

Stanovenie extrahovaného fosforu sa vykond metédou 3.2 na
alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.

Metoda 3.1.5.2

Extrakcia rozpustného fosforu podl’a Petermanna pri teplote prostredia

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia fosforu rozpustného
v studenom zasaditom citrane amonnom.

Oblast’ pouzitia
Vyhradne na rozlozené fosfaty.
Princip

Extrakcia fosforu pri teplote okolo 20 °C pomocou zasaditého roztoku
citranu amonneho (Petermannovho roztoku) za stanovenych
podmienok.

Cinidlo
Pozri metdda 3.1.5.1.

Zariadenie

Standardné laboratorne vybavenie a 250 ml banka s volumetrickou
ryskou (napr. Stohmannova)

Rotacna trepacka (35 az 40 otacok za minutu)
Priprava vzorky
Pozri metdodu 1.

Postup
Vzorka

Odvazit' s presnost'ou na 0,001 g 2,5 g pripravenej vzorky a preniest’
ju do 250 ml banky s volumetrickou ryskou (5.1).
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7.2

7.3

Extrakcia

Pridat’ trochu Petermannovho roztoku pri teplote 20 °C, silne
pretrepat’, aby sa zabranilo tvorbe hrudiek a prilepeniu materialu na
steny banky. Doplnit’ Petermannovym roztokom po znacku a zavriet’
banku gumenou zatkou.

Pocas dvoch hodin pretrepavat’ v rotacnej trepacke (5.2). Thned’ prefil-
trovat’ cez suchy skladany filter bez fosfore¢nanov a odstranit’ prva
Cast’ filtratu.

Stanovenie

Stanovenie fosforu sa vykona metdédou 3.2 na alikvotnej cCasti takto
ziskaného roztoku.

Metoda 3.1.5.3

Extrakcia rozpustného fosforu Joulieho zasaditom citrane aménnom

4.1

4.2

5.1

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu rozpustného
v Joulieho zasaditom citrane amoénnom.

Oblast’ pouZitia

Vsetky jednozlozkové a viaczlozkové fosforecné hnojiva, v ktorych sa
fosforecnan nachadza v hlinito-vapenatej forme.

Princip

Extrakcia intenzivnym pretrepdvanim so zasaditym roztokom citranu
amoénneho definovaného zlozenia (a tam, kde je to primerané,
v pritomnosti oxinu) pri teplote priblizne 20 °C.

Cinidla
Destilovana alebo demineralizovana voda.
Joulieho zasadity roztok citranu amoénneho

Tento roztok obsahuje 400 g kyseliny citronovej a 153 g NH; na liter.
Obsahuje asi 55 g/l voIného amoniaku. Méze sa pripravit jednou
z d’alej popisanych metod:

V jednolitrovej banke s volumetrickou ryskou rozpustit’ 400 g kyseliny
citronovej (C¢HgO7.H,0) v priblizne 600 ml amoniaku (dyg = 0,925
g/ml, t. j. 200 g/l NH;). Kyselina citronova sa pridava postupne
v mnozstvach od 50 do 80 g pri udrziavani teploty pod 50 °C. Doplnit
objem na jeden liter amoniakom.

V jednolitrovej banke s volumetrickou ryskou rozpustit’ 432 g citranu
dvojamoénneho (C¢Hi4N,07) v 300 ml vody. Pridat’ 440 ml amoniaku
(dyg = 0,925 g/ml). Doplnit’ objem na jeden liter vodou.

Poznamka
Kontrola celkového obsahu amoniaku:

Odobrat’ 10 ml vzorky roztoku citranu a naliat’ ho do 250 ml banky.
Doplnit’ na objem destilovanou vodou. Ur¢it’ obsah amoniaku v 25 ml
tohto roztoku podl'a metody 2.1.

1 ml H,SO, 0,25 mol/l = 0,008516 g NHs.

Za tychto podmienok sa ¢inidlo povazuje za dobré, ak mnozstvo mili-
litrov zistenych pri titracii je medzi 17,7 ml a 18 ml.

Ak tomu tak nie je, pridat’ amoniakalny roztok (dyq = 0,925 g/l) na
kazda 0,1 ml pod uvedenou hodnotou 18 ml.

Praskovy 8-hydroxychinolin (oxin).
Zariadenie

Standardné laboratérne vybavenie a mala trecia miska zo skla alebo
porcelanu s piestikom
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52
53
5.4

7.2

7.3

Banky s volumetrickou ryskou: 500 ml
Banka s volumetrickou ryskou: 1 000 ml
Rotacna trepacka (35 az 40 otacok za minutu)
Priprava vzorky

Pozri metodu 1.

Postup

Vzorka

Odvazit' s presnostou na 0,0005 g 1 g pripravenej vzorky a preniest
do malej trecej misky. Zvlh¢it priblizne 10 kvapkami citranu (4.1)
a opatrne piestikom rozdrvit.

Extrakcia

Pridat’ 20 ml citranu amoénneho (4.1) a mieSat’ na pastu; ponechat’
usadit’ na jednu minttu.

Premyt’ kvapalinu do 500 ml banky s volumetrickou ryskou, odcedit’
Castice, ktoré mohli uniknut' predchadzajicemu drveniu za vlhka.
Pridat’ 20 ml roztoku citranu (4.1) do zvysku, podrvit ako predtym
a premyt’ kvapalinu do banky s volumetrickou ryskou. Opakovat’ tento
postup Styri razy tak, aby na konci piateho razu uz bol vsetok produkt
v banke. Celkové mnozstvo citranu pouzitého na tieto operacie musi
byt’ priblizne 100 ml.

Oplachnut’ piestik a treciu misku nad bankou s volumetrickou ryskou
v 40 ml destilovanej vody.

Zazéatkovanu banku pretrepavat’ tri hodiny na rotacnej trepacke (5.4).

Nechat’ banku postat’ 15 az 16 hodin a opét’ pretrepavat’ za tych istych
podmienok pocas troch hodin. Teplota pocas celého procesu sa udrzuje
na 20 (= 2) °C.

Doplnit’ destilovanou vodou na objem. Prefiltrovat’ cez suchy filter,
odstranit’ prva Cast’ filtratu a pozbierat’ Cisty filtrat do suchej banky.

Stanovenie

Stanovenie extrahovaného fosforu sa vykona metédou 3.2 na
alikvotnej Casti takto ziskaného roztoku.

Dodatok

Pouzitie oxinu umoznuje aplikovat’ tento postup na hnojiva obsahujuce
hor¢ik. Jeho pouzitie sa odporuca vtedy, ked” pomer obsahu horéika
a oxidu fosfore¢ného je vyssi ako 0,03 (Mg:P,O5 > 0,03). Ak je to tak,
pridat 3 g oxinu do vzorky navlhéenej pre analyzu. Pouzitie oxinu
v nepritomnosti hor¢ika okrem toho pravdepodobne nerusi nasledné
stanovenie. Ak je vSak zname, Ze horCik nie je pritomny, je mozné
oxin nepouzit’.

Metoda 3.1.6

Extrakcia vo vode rozpustného fosforu
Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia vo vode rozpustného
fosforu.

Oblast’ pouzitia

Vsetky hnojiva, vratane viaczlozkovych, kde sa stanovuje vo vode
rozpustny fosfor.

Princip
Extrakcia vo vode pretrepavanim za danych podmienok.
Cinidla

Destilovana alebo demineralizovana voda.



2003R2003 — SK — 18.11.2009 — 006.001 — 108

5.1
52

7.2

7.3

4.1
4.2
4.2.1

Zariadenie

Banka s volumetrickou ryskou (napr. Stohmannova): 500 ml
Rotacna trepacka (35 az 40 otacok za minutu)

Priprava vzorky

Pozri metodu 1.

Postup

Vzorka

Odvazit' s presnostou na 0,001 g 5 g pripravenej vzorky a preniest’ do
500 ml banky s volumetrickou ryskou (5.1).

Extrakcia
Pridat’ do banky 450 ml vody, ktorej teplota musi byt medzi 20 a 25 °C.
Pretrepavat’ 30 minat na rotacnej trepacke (5.2).

Potom doplnit’ po znacku vodou, dokladne premiesat’ pretrepavanim
a prefiltrovat’ cez suchy skladany filter bez fosfore¢nanov do suchej banky.

Stanovenie

Stanovenie fosforu sa vykona metdédou 3.2 na alikvotnej cCasti takto
ziskaného roztoku.

Metoda 3.2

Stanovenie extrahovaného fosforu
(gravimetrickd metéda pomocou chinolinfosfomolybdénanu)
Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia fosforu vo extraktoch
z hnojiv.

Oblast’ pouzitia

Tato metdda plati na vSetky extrakty hnojiv (') pri stanoveni réznych
foriem fosforu.

Princip

Po moznej hydrolyze réznych foriem fosforu, okrem ortofosforec-
nanov, sa ortofosfatované iony vyzrazaju v kyslom prostredi vo
forme chinolinfosfomolybénanu.

Po filtracii a premyti sa zrazenina vysusi pri 250 °C a odvazi.

Za uvedenych podmienok nepdsobia rusivo ziadne zlozky, ktoré sa
pravdepodobne vyskytuji v roztoku (mineralne a organické kyseliny,
amoénne 16ny, rozpustné kremicitany a pod.), ak sa pri zrazani pouzije
¢inidlo na baze molybdénanu sodného alebo amoénneho.

Cinidla

Destilovana alebo demineralizovana voda.
Koncentrovana kyselina dusi¢na (dyy = 1,40 g/ml)
Priprava cinidla

Priprava ¢inidla na baze molybdénanu sodného

Roztok A: Rozpustit’ 70 g dihydratu molybdénanu sodného v 100 ml
destilovanej vody.

Roztok B: Rozpustit' 60 g monohydratu kyseliny citréonovej v 100 ml
destilovanej vody a pridat’ 85 ml koncentrovanej kyseliny dusi¢nej (4.1).

Roztok C: Zmiesat’ roztok A v roztoku B a ziska sa roztok C.

Roztok D: Do 50 ml destilovanej vody pridat’ 35 ml koncentrovanej
kyseliny dusic¢nej (4.1) a potom 5 ml Cerstvo destilovaného chinolinu.

(") Fosfor rozpustny v mineralnych kyselinach, vode, roztokoch citranu amoénneho, 2 %
kyseline citronovej a 2 % kyseline mravce;j.
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Pridat’ tento roztok do roztoku C, dokladne premiesat’ a nechat' cez
noc v tme. Potom doplnit do 500 ml destilovanou vodou, opét’
premiesat’ a filtrovat’ cez lievik zo sintrovaného skla (5.6).

422 Priprava ¢inidla na baze molybdénanu amoénneho

Roztok A: Rozpustit' 100 g molybdénanu amoénneho v 300 ml desti-
lovanej vody pri si¢asnom opatrnom zohrievani a ob¢asnom mieSani.

Roztok B: Rozpustit' 120 g monohydratu kyseliny citronovej v 200 ml
destilovanej vody a pridat’ 170 ml koncentrovanej kyseliny dusi¢nej
4.1).

Roztok C: Pridat 10 ml Cerstvo destilovaného chinolinu do 70 ml
koncentrovanej kyseliny dusiénej (4.1).

Roztok D: Pomaly a za intenzivneho mieSania vyliat' roztok A do
roztoku B. Po dokladnom premieSani pridat’ roztok C do tejto zmesi
a doplnit’ na jeden liter. Nechat stat’ dva dni na tmavom mieste
a filtrovat’ cez lievik zo sintrovaného skla (5.6).

Cinidl4 4.2.1 a 4.2.2 sa mdzu pouzit’ rovnako; obe sa musia skladovat’
v tme v zazatkovanych polyetylénovych flasiach.

5. Zariadenie

5.1 Standardné laboratorme vybavenie a 500 ml Erlenmayerova banka so
Sirokym hrdlom

5.2 Pipety s volumetrickou ryskou: 10 ml, 25 ml a 50 ml

53 Filtra¢ny téglik s porovitostou od 5 do 20 um

5.4 Buchnerova banka

5.5 Susiaca pec s regulaciou pri 250 (£ 10) °C

5.6 Lievik zo sintrovaného skla s porovitostou od 5 do 20 um
6. Priprava vzorky

6.1 Uprava roztoku

Pipetou odobrat’ alikvotnu cCast’ extraktu hnojiva (pozri tabulku 2)
obsahujucu priblizne 0,01 P,Os a naliat’ ju do 500 ml Erlenmayerovej
banky. Pridat 15 ml koncentrovanej kyseliny dusi¢nej (') (4.1)
a rozriedit’ vodou priblizne na 100 ml.

Tabul’ka 2

Stanovenie alikvotnej ¢asti fosfore¢nanovych roztokov

Vzorka Prepocitavaci » ,
. . . .| Vzorka na . . Prepocitavaci
% PzQ_S % P . ;ﬁzu Zriedenie | Vzorka | Zriedenie vyzrizanie ﬁﬁefgsflgrr:of}l/]ligg: kyoeﬁcient chin(?-
v hnojive | v hnojive Y (do ml) (ml) (do ml) () nanu (F) v % lmfosf(i:moly:;d;—
(2 P,0; nanu (F) v %
5-10 1 500 — 50 32,074 13,984
2,2-44
5 500 — — 10 32,074 13,984
10 — 25 1 500 — — 25 64,148 27,968
4,4-11,0
5 500 50 500 50 64,148 27,968
+ 25 1 500 — 10 160,370 69,921
+ 11
5 500 50 500 25 128,296 55,937

(") 21 ml ak roztok, ktory sa ma vyzrazat’ obsahuje viac ako 15 ml roztoku citranu (neutral-
neho alebo Petermannovho alebo Joulieho zasaditého citranu).
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6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

Q)

Hydrolyza

Ak sa predpokladd, ze vo vzorke by mohli byt metafosforecnany,
pyrofosforeénany alebo polyfosforecnany, hydrolyza sa vykona takto:

Uviest pomaly obsah Erlenmayerovej banky do varu a na tejto teplote
udrzat’ az do dokoncenia hydrolyzy (bezne to trva jednu hodinu). Je
nutné dbat’ na to, aby sa zabranilo stratdm oplachom a nadmernym
odparovanim, ktoré by mohlo znizit' pdvodny objem o viac ako polo-
vicu, a to pripojenim refluxného kondenzatora. Po hydrolyze doplnit’
na povodny objem destilovanou vodou.

Vazenie téglika

Susit’ filtraény téglik (5.3) aspoit 15 minut v susiacej peci nastavenej
na teplotu 250 (= 10) °C. Po jeho ochladeni v exsikatore odvazit.

ZrdzZanie

Kysly roztok obsiahnuty v Erlenmayerovej banke sa zohrieva az kym
neza¢ne vriet; potom sa zacne zrazanie chinolinfosfomolybdénanu
pridavanim 40 ml zrazacicho ¢inidla (Cinidlo 4.2.1 alebo 4.2.2) (V)
po kvapkach a za neustadleho mieSania. Vlozit' Erlenmayerovu banku
do parného kupela, nechat’ ju tam 15 minit a obcas ju pretrepat.
Roztok sa moze filtrovat’ ihned” alebo po ochladeni.

Filtracia a premyvanie

Filtrovat’ roztok vo vakuu dekantdciou. Premyt zrazeninu
v Erlenmayerovej banke 30 ml vody. Dekantovat’ a filtrovat’ roztok.
Opakovat’ tento postup pat raz. ZvySok zrazeniny kvantitativne
preniest’ do téglika premytim vodou. Premyt’ Styri razy 20 ml vody
a pred kazdym pridavkom nechat’ kvapalinu v tégliku odtiect. Zraze-
ninu dokladne vysusit’.

SuSenie a vazenie

Vytriet' vonkajsok téglika filtracnym papierom. Vlozit' tento téglik do
susiacej pece a nechat’ ho tam az kym hmotnost’ nezostane konstantna
pri teplote 250 °C (5.5) (bezne 15 minuat); nechat ho pri teplote
prostredia vychladnut' v exsikatore a rychlo odvazit.

Skuska naslepo
Pre kazdd sériu stanoveni vykonat skusku naslepo iba
s pouzitim Cinidiel a rozpustadiel v pomeroch pouzivanych pri
extrakcii (citranovy roztok, atd’.) a zohladnit’ ich pri vypocte konec-
ného vysledku.

Overenie

Vykonat' stanovenie na alikvotnej Casti roztoku dihydrogénfosforec-
nanu draselného obsahujucom 0,01 g P,Os.

Vyjadrenie vysledku

Ak sa vychadza zo vzorieck na analyzu a zriedeni uvedenych
v tabulke 2, plati nasledujuci vztah:

% P v hnojive = (A —a) F’

alebo:
% P,0s v hnojive = (A —a) F
kde:
A = hmotnost’ chinolinfosfomolybdénanu v gramoch,
a=  hmotnost chinolinfosfomolybdénanu zistena pri skuske naslepo

v gramoch a

Na vyzrazanie roztokov fosfore¢nanov obsahujicich viac ako 15 ml roztoku citranu

(neutralneho, Petermannovho alebo Joulieovho), ktoré boli okyslené 21 ml koncentro-
vanej kyseliny dusi¢nej (pozri poznamku pod ¢iarou k 6.1) pouzit 80 ml zrdzacieho
¢inidla.
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F a F' koeficienty uvedené v poslednych dvoch stipcoch tabulky 2.

V pripade vzoriek a zriedeni inych ako v tabulke 2 plati tento vztah:

A — fxDx1
%thnojive:( a) x £ x D x 100

M
alebo:
A —a)xfxDx100
% P,0s % v hnojive — >~
M

kde:
faf = prepocitavacie koeficienty chinolinfosfomolybdénanu na

P,05 = 0,032074, f) alebo na P = 0,013984 (f),
D = koeficient zriedenia a
M = hmotnost’ analyzovanej vzorky v gramoch.

Metoda 4

Draslik

Metoda 4.1
Stanovenie obsahu draslika rozpustného vo vode

EN 15477: Priemyselné hnojiva. Stanovenie obsahu draslika rozpustného vo
vode.

Téato metodda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metoda 5
Ziadna polozka
Metoda 6

Chlor

Metoda 6.1

Stanovenie chloridov v nepritomnosti organickych liatok
1. Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia chloridu v nepritomnosti
organickych latok.

2. Oblast’ pouZitia
Vsetky hnojiva bez organickych latok.
3. Princip

Chloridy rozpustené vo vode sa vyzrazaji v kyslom prostredi
v nadbytku Standardného roztoku dusi¢nanu strieborného. Nadbytok
je titrovany roztokom tiokyanatu aménneho v pritomnosti siranu Zzele-
zitoamonneho (Volhardova metdoda).

4. Cinidla
Destilovana alebo demineralizovana voda neobsahujuca chloridy.
4.1 Nitrobenzén alebo dietyléter

4.2 Kyselina dusi¢na: 10 mol/l
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43

44

52

53

5.4

7.2

7.3

7.4

Indikacny roztok

Rozpustit’ 40 g siranu Zelezitoamonneho Fe,(SO4)5.(NHy),S04.24H,0
vo vode a doliat’ na objem 100 ml.

Standardny roztok dusicnanu strieborného: 0,1 mol/l
Kedze tato

sol’ je hygroskopicka a nemoze byt vysusena bez rizika, ze sa rozlozi,
odportica sa odvazit asi 9 g, rozpustit vo vode a doliat’ na objem
jedného litra. Upravit na koncentraciu 0,1 mol/l titraciou 0,1 mol/l

Zariadenie

Rotacna trepacka (35 az 40 otacok za minutu)
Byrety

500 ml banka s volumetrickou ryskou
Konicka 250 ml (Erlenmayerova) banka

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup
Vzorka a priprava roztoku

Vlozit' 5 g vzorky navazenej s presnostou na 0,001 g do 500 ml banky
s volumetrickou ryskou a priliat’ 450 ml vody. Polhodinu mieSat’ na
pretrepavacke (5.1) a doplnit’ na 500 ml destilovanou vodou; miesat’
a filtrovat’ do kadicky.

Stanovenie

Odobrat’ alikvotnu Cast’ filtratu obsahujucu nie viac ako 0,150
g chloridu. Napriklad 25 ml (0,25 g), 50 ml (0,5 g) alebo 100 ml (1
g). Ak je odobratej vzorky menej ako 50 ml, je potrebné doliat’ ju na
objem 50 ml destilovanou vodou.

Pridat 5 ml 10 mol/l kyseliny dusicnej (4.2), 20 ml indika¢ného
roztoku (4.3) a dve kvapky Standardného roztoku tiokyanatu amon-
neho (vzorka tohto posledného ¢inidla sa odoberie byretou na tento
ucel nastavenou na nulu).

Byretou potom pridat’ Standardny roztok dusi¢nanu strieborného (4.4)
az kym jeho nadbytku nebude 2 az 5 ml. Pridat 5 ml nitrobenzénu
alebo 5 ml dietyléteru (4.1) a dobre pretrepat, aby sa nahromadila
zrazenina. Titrovat' nadbytok siranu strieborného 0,1 mol/l tiokyanatu
amoénneho (4.5) az kym sa neobjavi Cervenohneda farba, ktora po
jemnom zatrepani bankou zostane.

Poznamka

Nitrobenzén alebo dietyléter (ale predovSetkym nitrobenzén) zabrania
chloridu striebornému, aby reagoval s tiokyanatovymi ionmi. Tym sa
dosiahne jasna zmena farby.

Skuiska naslepo

Vykonat skasku naslepo (bez vzorky) za rovnakych podmienok
a zohladnit’ ju pri vypocte kone¢ného vysledku.

Kontrolna skiiska

Pred vykonanim analyz overit' presnost metédy pomocou alikvotnej
Casti Cerstvo pripraveného takého roztoku chloridu draselného, ktory
ma znamy obsah radovo 100 mg chloridu.

Vyjadrenie vysledku

Vyjadrit' vysledok ako percento chloridu obsiahnutého vo vzorke
v stave v akom bola prijata na analyzu
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4.1
42

Vypocitat’ percento chloridu (Cl) zo vztahu:

(Vz = Vo) — (Va — Viu) x 100

% chloridu = 0,003546 x

M
kde:
V; = objem 0,1 mol/l dusi¢nanu strieborného v ml,
Vcz = objem 0,1 mol/l dusi¢nanu strieborného pouzitého pri
skuske naslepo v ml,
V, = objem 0,1 mol/l tiokyanatu aménneho v ml,
V.o = objem 0,1 mol/l tiokyanatu aménneho pouzitého pri skuske
naslepo v ml a
M = hmotnost’ odobratej vzorky (7.2) v gramoch.
Metody 7
Jemnost’ mletia
Metoda 7.1
Stanovenie jemnosti mletia
(suchy postup)
Predmet

Tento dokument definuje suchy postup stanovenia jemnosti mletia.

Oblast’ pouzitia

Vsetky hnojiva typu ES, pri ktorych st dané poziadavky na jemnost
mletia s pouzitim 0,630 a 0,160 mm sit.

Princip

Mechanickym osievanim sa stanovia mnozstva frakcii produktov
s vel'kostou granil vdc¢sou ako 0,630 mm a s vel'kostou graniil medzi
0,160 a 0,630 mm a vypocita sa percentudlne mnozstvo jemnosti mletia.
Zariadenie

Mechanicka osievacka

Sita s otvormi 0,160 a 0,630 mm Standardnych rozmerov (20 cm
priemer a 5 cm vyska)

Postup

Odvazit' 50 g latky s presnost'ou na 0,05 g. Namontovat’ obe sita a zbernu
nadobu na osievacku (4.1), pricom sito s va¢simi dierami je umiestnené
navrchu. Polozit’ vzorku na analyzu na hornu cast. Osievat’ 10 minut
a odstranit’ frakciu nazbieranu naspodku. Opét’ spustit’ zariadenie a po
uplynuti jednej mindty skontrolovat’, aby mnozstvo nahromadené za
tento ¢as naspodku nebolo vécsie ako 250 mg. Opakovat’ postup (vzdy
v di7ke jednej mintty) az kym nazbierané mnoZstvo nie je mensie ako
250 mg. Odvazit’ zostatok na oboch sitdch samostatne.

Vyjadrenie vysledku
% jemnosti vzorky na site s otvormi 0,630 mm = (50 — M;) x 2
% jemnosti vzorky na site s otvormi 0, 160 mm = [50 — (M; + M,)] x 2

kde

M; = hmotnost’ zvysku na site s otvormi 0,630 mm v gramoch,

5
Il

hmotnost’ zvysku na site s otvormi 0,160 mm v gramoch.
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52

53

5.4

6.2

Odpad zo sita s velkost'ou 0k 0,630 mm uz bol odstraneny.

Vysledky tychto vypoctov sa zaokrihlia na najblizSiu celu jednotku.

Metoda 7.2
Stanovenie jemnosti mletia mikkych prirodnych fosfatov

Predmet

Téato metdda je na stanovenie jemnosti mletia méikkych prirodnych
fosfatov.

Oblast’ pouzitia
Mékké prirodné fosfaty.

PrincipV

pripade velkosti jemnych casti moze nastat’ ich zhlukovanie, ¢im sa
stazuje suché osievanie. Preto sa bezne pouziva mokré osievanie.

Cinidla

Roztok hexametafosfore¢nanu sodného: 1 %.

Zariadenie

Sita s velkost'ou 6k 0,063 a 0,125 mm Standardnych rozmerov (20 cm
priemer a 5 cm vyska); zberné nadoby

Skleny lievik priemeru 20 cm namontovany na stojane

Kadicky s objemom 250 ml

Susiaca pec

Analytickd metoda
Priprava vzorky

Odvazit 50 g latky s presnostou na 0,05 g. Umyt obe strany sita
vodou a namontovat’ sito s velkostou Ok 0,125 mm nad sito
s vel’kost'ou 0k 0,063 mm.

Postup

Polozit’ vzorku na analyzu na vrchné sito. Osievat’ pod malym pradom
studenej vody (mdze sa pouzit’ pitnad voda) az kym voda pri prechode
sitami nie je prakticky ¢ira. Je potrebné dbat’ na to, aby prietok vody
bol taky, aby sa dolné sito nikdy nenaplnilo vodou.

Ked sa zda, Ze zvySok na vrchnom site je viac-menej bez d’alSich
zmien, odstranit’ toto sito a zatial’ ulozit’ do zbernej nadoby.

Pokracovat’ v mokrom osievani cez dolné sito niekol’ko minat az kym
pretekajica voda nie je takmer Cira.

Vymenit sito v vel'kost'ou 0k 0,125 mm za sito s vel’kost'ou 6k 0,063
mm. Preniest obsah zbernej nadoby na horné sito a zacat’ opat
s osievanim pod malym pradom vody, az kym tato voda nebude
opat’ takmer Cira.

Kvantitativne preniest kazdy zo zvyskov do inej kadicky
pomocou lievika. Dispergovat kazdy zvySok naplnenim kadiciek
vodou. Nechat' postat’ asi jednu minutu, dekantovat’ s ¢o najvacsim
mnozstvom vody.

Kadicky vlozit' na dve hodiny do susiacej pece pri 150 °C.

Nechat’ ich vychladnat’, odstranit’ zvysky kefkou a odvazit’ ich.
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7. Vyjadrenie vysledku

Vysledky vypoctu st zaokrihlené na najblizsiu jednotku

% jemnosti pomocou zvysku na site s velkostou ok 0,125 mm = (50 — M;) x 2

% jemnosti pomocou zvysku na site s velkostoulk 0,063 mm = [50 — (M; + M,)] x 2

kde

M; = hmotnost zvysku na site s otvormi 0,125 mm v gramoch,

M, = hmotnost zvysku na site s otvormi 0,063 mm v gramoch.
8. Poznamky

Ak sa spozoruje pritomnost’ hrudiek po osiati, analyza by sa mala
vykonat’ eSte raz tymto spésobom:

Za trvalého mieSania pomaly naliat’ 50 g vzorky do jednolitrovej
kadicky obsahujtcej 500 ml roztoku hexametafosfore¢nanu sodného.
Banku zazatkovat’ a silne potriast’ rukou, aby sa hrudky rozbili. Preliat’
celt suspenziu na vrchné sito a banku dokladne premyt. Pokracovat
v analyze podla opisu v 6.2.

Metody 8

Sekundarne Ziviny

Metoda 8.1

Extrakcia vapnika celkom, hor¢ika celkom, sodika celkom a siry vo forme
siranov celkom

1. Predmet

Tento dokument definuje postup extrakcie vapnika celkom, horcika
celkom a sodika celkom a extrakcie siry pritomnej vo forme siranov
celkom tak, ze ten isty extrakt sa mdze pouzit' na stanovenie kazdej
pozadovanej ziviny.

2. Oblast’ pouzitia

Tato metoda plati pre hnojiva ES, pri ktorych toto nariadenie stanovuje
deklaraciu vapnika celkom, hor¢ika celkom, sodika celkom a siry vo
forme siranov celkom.

3. Princip

Rozpustenie varom v zriedenej kyseline chlorovodikovej.

4. Cinidla
4.1 Zriedena kyselina chlorovodikova

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyg = 1,18 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody.

5. Zariadenie

Elektricka horuca platnicka s nastavitelnou teplotou.

6. Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

7. Postup
7.1 Skusobna vzorka

Vapnik, hor¢ik, sodik a sira vo forme siranov su extrahované zo
skaSobnej vzorky o hmotnosti piatich gramov navazenych
s presnostou na jeden miligram.



2003R2003 — SK — 18.11.2009 — 006.001 — 116

7.2

42
43
44

7.2

Ak vsak hnojivo obsahuje viac ako 15 % siry (S), t. j. 37,5 % SOz
a viac ako 18,8 % vapnika (Ca), t. j. 26,3 % CaO, extrakcia vapnika
a siry sa vykond na skuSobnej vzorke jedného gramu odvazeného

s presnostou na jeden miligram. Umiestnit’ skiiSobni vzorku do 600
ml kadicky.

Priprava roztoku

Pridat’ priblizne 400 ml vody a, ak vzorka obsahuje vyznamné mnoz-
stvo uhli¢itanov, 50 ml zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.1) po
malych mnozstvach. Uviest do varu a var udrzat' pocas 30 minut.
Nechat’ ochladit’, prilezitostne zamiesat. Kvantitativne dekantovat’ do
500 ml banky s volumetrickou ryskou. Doplnit na objem vodou
a premiesat’. Prefiltrovat’ cez suchy filter do suchej nadoby, vyluciac
pociatoénu davku. Extrakt musi byt uplne ¢iry. Ak filtrat nie je thned
pouzity, zazatkovat.

Metoda 8.2

Extrakcia siry v roznych formach celkom

Predmet

Tento dokument definuje postup extrakcie siry celkom, ak je
v hnojivach obsiahnuta v elementarnej forme a/alebo v inych chemic-
kych kombinaciach.

Oblast’ pouzitia

Tato metdda plati pre hnojiva ES, pri ktorych toto nariadenie stanovuje
deklaraciu siry v roznych formach (elementarna, tiosiranova, siricita-
nova, siranova) celkom.

Princip

Elementarna sira sa v alkalickom prostredi premeni na
polysulfidy a tiosiran; tieto spolu so siri¢itanmi, ktoré sa tiez mézu
vyskytovat’, sa oxiduju peroxidom vodika. Tym sa rozne formy siry
premenia na siran, ktory sa stanovuje zrazanim ako siran barnaty
(metoda 8.9).

Cinidla
Zriedena kyselina chlorovodikova

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (d = 1,18 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody.

Roztok hydroxidu sodného NaOH, minimalne 30 % (d = 1,33)
Roztok peroxidu vodika, 30 % (hmotnost/hmotnost’)

Vodny roztok chloridu barnatého BaCl,.2H,0, 122 g/

Zariadenie

Elektricka hortica platnicka s nastavitelnou teplotou.

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup
Skusobna vzorka

S presnostou na jeden miligram odvazit mnozstvo hnojiva
obsahujice medzi 80 a 350 miligramov siry (S) alebo 200 a 875
miligramov SO;.

Spravidla (ak S < 15 %) odvazit’ 2,5 g. Umiestnit’ skiSobnil vzorku do
kadicky s objemom 400 ml.

Oxidacia

Pridat’ 20 ml roztoku hydroxidu sodného (4.2) a 20 ml vody. Zakryt’
hodinovym sklickom. Povarit’ pat' minat’ na hortcej platnicke (5.1).
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7.3

Odstranit’ z horucej platni¢ky. Pomocou pradu horucej vody pozbierat’
siru prilepent na stenach kadicky a 20 minut povarit. Nechat
vychladnut’.

Pridavat’ po 2 ml peroxid vodika (4.3) az kym sa nespozoruje reakcia.
Bude potrebnych Sest’ az osem ml peroxidu vodika. Nechat' oxidovat’
jednu hodinu, potom uviest' do varu na polhodinu. Nechat' ochladit’.

Priprava roztoku na analyzu

Pridat’ priblizne 50 ml vody a 50 ml roztoku kyseliny chlorovodikovej
@.1).

— ak obsah siry (S) je mensi ako 5 %:

prefiltrovat’ do 600 ml kadicky. Premyt’ zvysok na filtri niekol'ko-
krat studenou vodou. Po premyti skontrolovat” posledné kvapky
filtritu na nepritomnost’ siranu pomocou roztoku chloridu barna-
tého (4.4). Filtrat musi byt dokonale Ciry. Siran sa stanovuje
v celom objeme filtratu podl'a metody 8.9.

— ak sa obsah siry (S) rovna alebo vyssi ako 5 %:

kvantitativne preliat’ do 250 ml volumetrickej banky, doliat’ vodou
na objem a premieSat. Prefiltrovat’ cez suchy filter do suchej
nadoby; filtrat musi byt uplne &iry. Zazatkovat, ak sa roztok
nepouzije ihned. Sirany ur¢it' v alikvotnej casti tohto roztoku
vyzrazanim vo forme siranu barnatého (metoda 8.9).

Metoda 8.3

Extrakcia vo vode rozpustného vapnika, horcika, sodika a siry

(vo forme siranov)

Predmet

Tento dokument definuje postup extrakcie vo vode rozpustného
vapnika, horc¢ika, sodika a siry (vo forme siranov) tak, ze ten isty
extrakt sa moze pouzit’ na stanovenie kazdej pozadovanej Ziviny.
Oblast’ pouzitia

Tato metoda plati iba pre hnojiva, pri ktorych priloha I stanovuje
deklaraciu vo vode rozpustného vapnika, horéika, sodika a siry (vo
forme siranov).

Princip

Ziviny sa rozpustia vo vriacej vode.

Cinidla

Destilovana alebo demineralizovana voda zodpovedajticej kvality.

Zariadenie

Elektricka horuca platni¢ka s nastavitelnou teplotou.

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup
Skusobna vzorka

a) Ak hnojiva neobsahuju ziadnu siru alebo zaroven obsahuji najviac
3 % siry (S), t. j. 7,5 % SO; a najviac 4 % vépnika (Ca), t. j.
5,6 % CaO, odvazit' pat gramov hnojiva s presnostou na jeden
miligram.

b) Ak hnojiva obsahuju viac ako 3 % siry (S) a viac ako 4 % vépnika
(Ca), odvazit’ jeden gram hnojiva s presnostou na jeden miligram.

Vlozit' skiisobnt vzorku do 600 ml kadicky.
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7.2

7.3

Priprava roztoku

Pridat’ priblizne 400 ml vody a 30 minat povarit. Nechat’ ochladit’,
prilezitostne zamieSat’ a kvantitativne dekantovat do 500 ml banky
s volumetrickou ryskou. Doplnit’ na objem vodou a premiesat’.

Prefiltrovat’ cez suchy filter do suchej nadoby. Vylu¢it' pociato¢nu cast’
filtratu. Filtrat musi byt Gplne Eiry.

Ak sa filtrat ihned’ nepouzije, zazatkovat'.

Metoda 8.4

Extrakcia vo vode rozpustnej siry pritomnej v roznych formach

Predmet

Tento dokument definuje postup extrakcie vo vode rozpustnej siry
obsiahnutej v hnojivach v roznych formach.

Oblast’ pouzitia

Tato metdda plati pre hnojiva, pri ktorych priloha I stanovuje dekla-
raciu vo vode rozpustného oxidu sirového.

Princip

Sira sa rozpusti v studenej vode a premeni na siran oxidaciou
s peroxidom vodika v alkalickom médiu.

Cinidla
Zriedena kyselina chlorovodikova

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyy = 1,18 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody.

Roztok hydroxidu sodného obsahujuci minimalne 30 % NaOH
(dyo = 1,33)

Roztok peroxidu vodika, 30 % (hmotnost/hmotnost)

Zariadenie
Stohmannova banka o objeme 500 ml s volumetrickou ryskou
Rotacna trepacka, 30 az 40 otacok za minutu

Elektricka hortica platnicka s nastavitenou teplotou

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.

Postup
Skusobna vzorka

a) Ak hnojiva obsahuju najviac 3 % siry (S), t. j. 7.5 % SO;
a zaroven najviac ako 4 % vapnika (Ca), t. j. 5,6 % CaO, odvazit
pat’ gramov hnojiva s presnostou na jeden miligram.

b) Ak hnojivd obsahuju viac ako 3 % siry (S) a viac ako 4 %
vapnika (Ca), odvazit' jeden gram hnojiva s presnostou na jeden
miligram.

Vlozit' skiisobnti vzorku do banky s objemom 500 ml (5.1).
Priprava roztoku

Pridat’ priblizne 400 ml vody. Zazatkovat. 30 minut pretrepavat’ (5.2).
Doliat’ vodou na objem a premiesat’. Prefiltrovat’ cez suchy filter do
suchej nadoby. Zazatkovat,, ak sa roztok nepouzije ihned’.

Oxidacia alikvotnej casti urcenej na analyzu

Odobrat’ alikvotna Cast’ roztoku extraktu nie vacsiu ako 50 ml a podla
moznosti s obsahujicu medzi 20 a 100 mg siry (S).



2003R2003 — SK — 18.11.2009 — 006.001 — 119

Ak je to potrebné, doliat’ na objem 50 ml vodou. Pridat’ tri mililitre
roztoku hydroxidu sodného (4.2) a dva mililitre roztoku peroxidu
vodika (4.3). Zakryt' hodinovym sklickom a jemne povarit' hodinu
na horucej platnicke (5.3). Pridavat’ po jednom mililitri roztok pero-
xidu vodika pocas priebehu reakcie (maximalne mnozstvo je pat mili-
litrov).

Potom nechat” ochladit’. Odstranit’ hodinové sklicko a jeho spodnu
cast’ preplachnut’ v kadicke. Pridat’ priblizne 20 mililitrov zriedenej
kyseliny chlorovodikovej (4.1). Doliat’" priblizne na objem 300 ml
vodou.

Urcit obsah siranov v celom objeme oxidovaného roztoku podla
metody 8.9.

Metoda 8.5

Extrakcia a stanovenie elementarnej siry

Varovanie

Tato analytickd metdda zahffia pouzitie sirouhlika (CS,). Preto sa musia prijat’
osobitné bezpecnostné opatrenia, najmi so zretelom na:

— skladovanie CS,,

— ochranné pomdcky personalu,

— distotu pracoviska,

— prevenciu poziarov a vybuchov a
— manipulaciu s ¢inidlom.

Téato metdda si vyzaduje vel'mi zruény personal a vhodne vybavené laboratorium.

1. Predmet
Definuje sa tu postup extrakcie a stanovenia elementarnej siry obsiah-
nutej v hnojivach.

2. Oblast’ pouzitia
Tato metoéda plati pre hnojiva ES, pri ktorych priloha I stanovuje
deklaraciu siry v elementarnej forme celkom.

3. Princip

Po odstraneni rozpustnych zlicenin je elementarna sira extrahovana
pomocou sirouhlika, za ¢im nasleduje gravimetrické stanovenie extra-
hovanej siry.

4. Cinidla
Sirouhlik
5. Zariadenie
5.1 Extrakéna banka o obsahu 1000 ml so sklenou zatkou so zabrusom
52 Soxhletova aparatira s vhodnymi filtracnymi vlozkami
53 Vakuovy rotacny odparovac
5.4 Elektricka pec s ventilatorom nastavena na teplotu 90 (+ 2) °C
5.5 Porcelanové Petriho misky o priemere pat az sedem centimetrov,

o vyske najviac pat’ centimetrov

5.6 Elektricka platnicka s nastavitenou teplotou

6. Priprava vzorky

Pozri metddu 1.
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7.2

7.3

Postup
Skusobna vzorka

S presnost'ou na jeden miligram odvazit pit az desat’ gramov vzorky
a vzorku umiestnit’ na naprstok Soxhletovej aparatury (5.2).

Extrakcia siry

Dokladne premyt obsah s horicou vodou, aby sa odstranili vietky
rozpustné zliceniny. Susit’ asponi jednu hodinu v peci pri teplote
90 °C (5.4). Filter umiestnit’ do Soxhletovej aparatury (5.2).

Vlozit' niekol’ko sklenych guliciek (5.1) do banky aparatiry a odvazit
(Pg); potom pridat’ 50 ml sirouhlika (4.1).

Zapojit' aparatiru a elementarnu siru nechat’ Sest’ hodin extrahovat'.
Vypnit' ohrev a po ochladeni odpojit banku. Napojit' banku na
rotaény odparovac (5.3) a odparovat’ az kym sa obsah banky nezmeni
na tuht $pongiéznu masu.

Banku vysusit’ na peci pri teplote 90 °C (5.4) (bezne je potrebné banku
susit’ jednu hodinu) az kym sa neziska konstantna hmotnost’ (P;).

Stanovenie cistoty elementdrnej siry

Urcité  latky moézu byt  sirouhlikom extrahované subezne
s elementarnou sirou. Jej Cistota sa stanovi tymto spdsobom:

PremieSat’ obsah banky tak dokladne ako je to mozné a odobrat’ dva
alebo tri gramy odvazené s presnostou na jeden miligram n).
Umiestnit’ do Petriho misky (5.5). Odvazit misku a obsah spolu
(P,). Polozit’ na elektricku platnicku (5.6) nastavenu na teplotu nie
vys§iu ako 220 °C tak, aby nedoslo k spalovaniu siry. Pokracovat
v sublimécii tri alebo Styri hodiny az kym sa neziska konStantna
hmotnost’ (Ps3).

Poznamka
V pripade niektorych hnojiv nemusi byt potrebné urcit’ Cistotu siry.

V takom pripade vynechat’ krok 7.2.

Vyjadrenie vysledkov

Percentudlny obsah elementarnej siry (S) v hnojive je:

Py —P
% nedistej(S) v hnojive = % x 100

- . P,-P
Cistota extrahovanej siry (%) = 223 % 100;
n

(P1 —Po) (P —P3)

% Cistej(S) v hnojive = % 100
mxn
kde
m = hmotnost skiiSobnej vzorky hnojiva v gramoch,
Py = hmotnost’ Soxhletovej banky v gramoch,
P, = hmotnost Soxhletovej banky a necistej siry po suSeni
v gramoch,
n = hmotnost necistej siry pred Cistenim v gramoch,
P, = hmotnost Petriho misky a

P; = hmotnost’ Petriho misky po sublimécii siry v gramoch.
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Metoda 8.6

Manganometrické stanovenie extrahovaného vapnika po vyzrazani vo forme

4.2

43

44

4.5
4.6
4.7

4.8

4.9

5.1
52

§tavel’anu
Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia vapnika v extraktoch
hnojiv.

Oblast’ pouzitia

Tato metdda plati pre hnojiva ES, pri ktorych priloha I stanovuje
deklaraciu vapnika celkom a/alebo vo vode rozpustného vépnika.

Zasada

Precipitacia vapnika obsiahnutého v spravnom pomere extrakéného
roztoku vo forme oxalatu po oddeleni a rozpusteni posledne uvede-
ného titraciou kyseliny Stavelovej pouzitim manganistanu draselného.

Cinidla
Zriedena kyselina chlorovodikova

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyg = 1,18 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody.

Kyselina sirova zriedena 1:10

Jeden objemovy diel kyseliny sirovej (dyg = 1,84 g/ml) v desiatich
objemovych dieloch vody.

Roztok amoniaku zriedeny 1:1

Jeden objemovy diel amoniaku (dyy = 0,88 g/ml) a jeden objemovy
diel vody.

Nasyteny roztok stavelanu amoénneho (NH,4),C,04H,O pri izbovej
teplote (priblizne 40 g/1)

Roztok kyseliny citronovej, 30 % (hmotnost/objem)
Roztok chloridu aménneho, 5 % (hmotnost/objem)

Roztok bromtymolovej modrej v etanole pri 95 %, 0,1 % (hmotnost/-
objem)

Roztok bromkrezolovej zelene v etanole pri 95 %, 0,04 % (hmotnost’/-
objem)

Standardny roztok manganistanu draselného, 0,02 mol/l
Zariadenie

Filtracny téglik so sintrovanym sklom o poérovitosti od 5 do 20 p
Hortcovodny kupel

Priprava vzorky

Pomocou pipety odobrat’ alikvotni ¢ast' extrakéného roztoku ziska-
ného metddou 8.1 alebo 8.3 obsahujuceho od 15 do 50 miligramov
Ca (= 21 az 70 miligramov CaO). Nech je objem tejto alikvotnej Casti
v,. Naliat'’ do 400 ml kadicky. Ak je to potrebné, neutralizovat’ (zmena
indikatora (4.7) zo zelenej farby na modrt) niekolkymi kvapkami
roztoku amoniaku (4.3).

Pridat’ jeden mililiter roztoku kyseliny citrénovej (4.5) a pat’ mililitrov
roztoku chloridu amoénneho (4.6).

Vyzrazanie $tavel’anu vipenatého

Pridat’ priblizne 100 ml vody. Uviest' do varu, pridat osem az desat’
kvapiek indika¢ného roztoku (4.8) a pomaly 50 mililitrov horaceho
roztoku §tavelanu aménneho (4.4). Ak sa vytvara zrazenina, rozpustit’
ju pridanim niekolko kvapiek kyseliny chlorovodikovej (4.1). Velmi
pomaly neutralizovat’ roztokom amoniaku (4.3) za sucasného nepre-
trzittho mieSania na pH 4,4 az 4,6 (zmena farby indikatora (4.8) zo
zelenej na modra). Umiestnit’ kadicku do kupela s vriacou horucou
vodou (5.2) priblizne na 30 mintt.



2003R2003 — SK — 18.11.2009 — 006.001 — 122

4.1
4.2
43
43.1

Vybrat’ kadicku z kupela, nechat’ postat’ na hodinu a prefiltrovat’ do
téglika (5.1).

Titracia §tavel’anovej zrazeniny

Premyvat’ kadicku a téglik az do uplného odstranenia zvyskov $tave-
Panu amoénneho (v nepritomnosti chloridov v na premytie pouZitej
vode je to mozné skontrolovat). Vlozit téglik do kadicky
o objemom 400 ml a rozpustit' zrazeninu v 50 mililitroch horucej
kyseliny sirovej (4.2). Pridat’ vodu do kadicky tak, aby sa dosiahol
objem priblizne 100 mililitrov. Zohriat na teplotu 70 az 80 °C
a titrovat’ po kvapkach roztokom manganistanu (4.9) az kym ruzova
farba nepretrva miniitu. Oznacit’ tento objem ako n.

Vyjadrenie vysledkov
Obsah vapnika (Ca) v hnojive bude:

Vi
Ca (%) = n x 0,2004 x 0.02 x v xm

kde

n = objem pouzit¢tho manganistanu v ml,

m = hmotnost’ skuSobnej vzorky v gramoch,

v, = alikvotny objem v mililitroch

vi = objem extrakéného roztoku v mililitroch a

t = koncentracia roztoku manganistanu v moloch na liter.

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

Metoda 8.7

Stanovenie hor¢ika atomovou absorp¢nou spektrometriou
Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia hor¢ika v extraktoch hnojiv.
Rozsah platnosti

Téato metdda plati pre extrakty hnojiv ES ziskané metéodami 8.1 a 8.3,
u ktorych sa pozaduje deklaracia horcika celkom a/alebo horcika
rozpustného vo vode s vynimkou nasledujicich hnojiv uvedenych
v prilohe I D tykajicej sa sekundarnych Zivin:

— typ 4 (kieserit),
— typ 5 (siran horecnaty) a typ 5.1 (roztok siranu hore¢natého)

— a s vynimkou tychto hnojiv uvedenych v prilohe I A 3 so zretelom
na draselné hnojiva:

— typ 7 (kieserit so siranom draselnym) a

— tie, pre ktoré plati metoda 8.8.

Nizsie popisand metoda plati na vSetky extrakty hnojiv obsahujuce
prvky v mnozstvach, ktoré by mohli rusit komplexometrické stano-
venie horcika.

Princip

Stanovenie horéika atdomovou absorpcnou spektrometriou po prime-
ranom rozpusteni extraktu.

Cinidla

Kyselina chlorovodikova, roztok 1 mol/l
Kyselina chlorovodikova, roztok 0,5 mol/l.
Standardny roztok horcika, 1,00 mg/ml

Rozpustit’ 1,013 gramu siranu hore¢natého (MgS0O,4.7H,0) v 0,5 mol/l
roztoku kyseliny chlorovodikovej (4.2).
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7.2

7.3

7.4

7.5

7.6

Odvazit' 1,658 gramu oxidu hore¢natého (MgO) predtym kalcinova-
ného tak, aby sa odstranili vSetky stopy po karbonizacii. Vlozit' do
kadicky so 100 mililitrami vody a 120 mililitrami 1 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Ked’ sa rozpusti, kvantitativne premyt’ do 1 000
ml banky s volumetrickou ryskou. Doliat na objem pridanim
a mieSanim

alebo

Komerény $tandardny roztok

Za kontrolu takychto roztokov zodpoveda laboratorium.
Roztok chloridu strontnatého

Rozpustit’ 75 gramov chloridu strontnatého (SrCl,.6H,0) v roztoku
kyseliny chlorovodikovej (4.2) a doliat’ na objem 500 ml s tym
istym roztokom kyseliny.

Zariadenie

Spektrometer upraveny pre atdomovi absorpciu s horé¢ikovou lampou
nastavenou na 285,2 nm).

Plamen vzduch — acetylén.
Priprava vzorky

Pozri metody 8.1 a 8.3.
Postup

Ak ma hnojivo deklarovany obsah horéika (Mg) vyssi ako 6 % (t. j.
10 % ako MgO), odobrat 25 mililitrov (V) roztoku extraktu (6).
Preliat do 100 ml kadicky s volumetrickou ryskou a doliat’ na
objem vodou a zamieSat'. Koeficient zriedenia je D; = 100/V;.

Pomocou pipety odobrat’ 10 ml extrakéného roztoku (6) alebo roztoku
(7.1). Premiestnit’ ho do 200 ml banky s volumetrickou ryskou. Doliat’
na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2)
a premiesat’. Koeficient zriedenia je 200/10.

Rozriedit’ roztok (7.2) s 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej
(4.2) tak, aby sa ziskala koncentracia v optimalnom pracovnom inter-
vale spektrometra (5.1). V, je objem vzorky v 100 mililitroch. Koefi-
cient zriedenia je D, = 100/V,.

Kone¢ny roztok by mal obsahovat' 10 % objem/objem roztoku chlo-
ridu strontnatého (4.4).

Priprava slepého roztoku

Pripravit’ slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie
(metoda 8.1 alebo 8.3) vynechajic iba skasobnti vzorku hnojiva.

Priprava kalibracnych roztokov

Rozriedenim $tandardného roztoku (4.3) s 0,5 mol/l roztokom kyse-
liny chlorovodikovej pripravit' aspoil pét Standardnych roztokov
narastajiicej koncentracie v idedlnom intervale merania zariadenim

(5.1).

Tieto roztoky by mali obsahovat’ 10 % objem/objem roztoku chloridu
strontnatého.

Meranie
Nastavit' spektrofotometer (5.1) na vinova dizku 285,2 nm.

Potom nastriekat’” postupne kalibraéné roztoky (7.5), roztok vzorky
(7.3) a slepy roztok (7.4), vzdy pritom premyt pristroj s roztokom,
ktorého meranie bude nasledovat. Opakovat tuto operaciu tri razy.
Naniest’ kalibraént krivku pomocou strednych hodnét absorbancie
kazdého pouzitého kalibraéného roztoku (7.5) na osi y a prislusnej
koncentracie hor¢ika v pg/ml na osi x. Uréit koncentraciu horéika
vo vzorke (7.3) a slepom roztoku (7.4), X, podla kalibracnej krivky.

Vyjadrenie vysledkov

Vypocitat' obsah hor¢ika (Mg) alebo oxidu horeénatého (MgO) vo
vzorke zohl'adniac kalibra¢né roztoky a hodnotu slepého roztoku.
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Percento horc¢ika (Mg) v hnojive je rovné:

(X, — Xp) D;(200/10) D,500, 100

Mg (%) =

g (%) 1000.1000 M

kde

X, = koncentracia analyzovaného roztoku zapisana na kalibra¢nej
krivke v pg/ml,

Xp = koncentrécia slepého roztoku zapisand na kalibracnej krivke
v pg/ml,

D, = koeficient zriedenia ked’ je roztok zriedeny (7.1):

— je rovny Styrom ak sa odoberie 25 mililitrov a
— je rovny jednej, ak roztok nie je riedeny,

— D, = koeficient zriedenia je 7.3 a

— M = hmotnost’ skuSobnej vzorky v case extrakcie.

— MgO (%) = Mg (%)/0,6

Metoda 8.8

Komplexometrické stanovenie horcika
Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia horcika v extraktoch
hnojiv.

Oblast’ pouZitia

Tato metéda plati pre extrakty hnojiv ES, pri ktorych deklaraciu
horé¢ika celkom a/alebo vo vode rozpustného horcéika stanovuje:

— zoznam hnojiv v prilohe I: jednozlozkové dusikaté hnojiva, typ 1b
+ lc (dusi¢nan vapenato-horeCnaty), typ 7 (sulfonitrat horecnaty),
typ 8 (dusikaté hnojiva s horéikom) a jednozlozkové draselné
hnojivda typu 2 (obohateny kainit), typu 4 (chlorid draselny
s obsahom hor¢ika), typu 6 (siran draselny s obsahom horecnatej
soli)

— zoznam hnojiv v prilohe I D tykajicej sa sekundarnych Zivin.
Princip

Horc¢ik sa rozpusti podl'a metod 8.1 a/alebo 8.3. Prva titracia: s EDTA
na Ca a Mg v pritomnosti eriochromovej ¢erne T. Druhd titracia:
s EDTA na Ca v pritomnosti kalceinu alebo kyseliny uhlicitej kalkonu.
Stanovenie horéika pomocou rozdielu.

Cinidla

S’tandardn)? 0,05 mol/l roztok horcika:

Rozpustit’ 1,232 gramu siranu horeé¢natého (MgS0O,4.7H,0) v 0,5 mol/l

roztoku kyseliny chlorovodikovej (4.11) a doplnit’ na 100 ml tou istou
kyselinou

alebo

odvazit' 2,016 gramu oxidu hore¢natého predtym kalcinovaného tak,
aby sa odstranili vSetky stopy po karbonizacii. Vlozit' do kadicky so
100 mililitrami vody.

ZmieSat’ s priblizne 120 mililitrami 1 mol/l kyseliny chlorovodikovej
(4.12).

Ked sa rozpusti, kvantitativne premyt do 1000 ml banky
s volumetrickou ryskou. Doliat’ na objem pridanim a mieSanim.

Jeden mililiter tohto roztoku by mal obsahovat’ 1,216 miligramov Mg
(= 2,016 miligramov MgO).

Za kontrolu koncentracie takychto roztokov zodpoveda laboratorium.
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4.8

4.9

4.10

4.11
4.12
4.13

0,05 M roztok EDTA

Odvazit' 18,61 gramov dihydratu dvojsodnej soli kyseliny etyléndia-
mintetraoctovej (CoH[4N,Na,04.2H,0), vlozit ho do kadicky
0 objeme 1000 ml a rozpustit’ v 600 az 800 mililitroch vody. Preliat’
roztok kvantitativne do banky o objeme 1 000 ml s volumetrickou
ryskou. Doliat’ na objem a premieSat. Porovnat’ tento roztok so Stan-
dardnym roztokom (4.1) odobratim vzorky 20 ml posledného z nich
a titraciou podla analytickej metddy opisanej v (7.2).

Jeden mililiter roztoku EDTA zodpoved4 1,216 miligramom Mg (=
2,016 miligramu MgO) a 2,004 miligramu Ca (= 2,804 miligramu
CaO) (pozri poznamky 10,1 a 10,6).

Standardny 0,05 M roztok vipnika

Odvazit' 5,004 gramov suchého uhli¢itanu vapenatého. Vlozit' ho do
skiimavky so 100 ml vody. Postupne primieSavat’ 120 ml priblizne 1
mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.12).

Uviest’ do varu, aby sa vypudil oxid uhli¢ity, ochladit, kvantitativne
preliat’ do jednolitrovej banky s volumetrickou ryskou, doliat’” vodou
na objem za zamieSat’. Porovnat’ tento roztok s roztokom EDTA (4.2)
podl'a analytického postupu (7.3). Jeden mililiter tohto roztoku by mal
obsahovat’ 2,004 miligramov Ca (= 2,084 miligramu CaO) a mal by
zodpovedat’ jednému mililitru 0,05 M roztoku EDTA (4.2).

Kalceinovy indikator

Opatrne pomiesat’ v trecej miske jeden gram kalceinu so 100 gramami
chloridu sodného. Pouzit’ 10 miligramov tejto zmesi. Indikator meni
farbu zo zelenej na oranzovi. Musi sa titrovat az kym sa neziska
oranzova farba bez zelenych odtieniov.

Indikator kyseliny uhlicitej kalkonu

Rozpustit’ 400 miligramov kyseliny uhli¢itej kalkénu v 100 ml meta-
nolu. Tento roztok je mozné skladovat' iba priblizne Styri tyzdne.
Pouzit’ tri kvapky tohto roztoku. Indikdtor meni farbu z cervenej na
modra. Musi sa titrovat’ az kym sa neziska modra farba bez ¢ervenych
odtiefiov.

Indikator eriochromovej cerne T

Rozpustit’ 300 miligramov eriochromovej ¢erne T v zmesi 25 milili-
trov propanolu-1 a 15 mililitroch trietanolaminu. tento roztok sa da
skladovat’ iba priblizne $tyri tyzdne. Pouzit’ tri kvapky tohto roztoku.
Indikator meni farbu z ¢ervenej na modru a titrovat’ sa musi az kym sa
neziska modra farba bez cCervenych odtiefiov. Meni sfarbenie iba
v pritomnosti hor¢ika. Ak je to potrebné, pridat’ jeden mililiter §tan-
dardného roztoku (4.1).

Ak je pritomny aj vapnik aj hor¢ik, EDTA najskor vytvori komplex
s vapnikom a potom s hor¢ikom. V takomto pripade su stanovené oba
prvky subezne.

Roztok kyanidu draselného
Vodny 2 % roztok KCN (nepipetovat’ ustami a precitat’ 10.7).
Roztok hydroxidu sodného a kyanidu draselného

Rozpustit’ 280 gramov KOH a 66 gramov KCN vo vode, doplnit’ na
objem jedného litra a premiesat’.

Pufirovy roztok na pH 10,5

V banke o objeme 500 ml s volumetrickou ryskou rozpustit' 33
gramov chloridu aménneho v 200 mililitrov vody, pridat 250 milili-
trov amoniaku (dyy = 0,91 g/ml), doplnit’ na objem vodou a zamieSat'.
Pravidelne skusat’ pH roztoku.

Zriedena kyselina chlorovodikova: jeden objemovy diel kyseliny chlo-
rovodikovej (dyg = 1,18 g/ml) plus jeden objemovy diel vody

Kyselina chlorovodikova, roztok 0,5 mol/l
Kyselina chlorovodikova, roztok 1 mol/l.

Roztok hydroxidu sodného, 5 mol/l
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Zariadenie

Magnetické alebo mechanické miesadlo
pH-meter

Kontrolna skuska

Vykonat' stanovenie na alikvotnych castiach roztokov (4.1 a 4.3) tak,
aby pomer Ca/Mg bol priblizne rovny pomeru v roztoku uréenom na
analyzu. Na tento ucel odobrat’ a mililitrov Standardného roztoku Mg
(4.3) a (b — a) mililitrov Standardného roztoku (4.1). a a b st objemy
roztoku EDTA pouzitého pri oboch titraciach vykonanych na roztoku
ur¢enom na analyzu vyjadrené v mililitroch. Tento postup je spravny
iba ak roztoky EDTA, vapnika a horcika su presne ekvivalentné. Ak to
tak nie je, je potrebné urobit’ korekcie.

Priprava roztoku na analyzu
Pozri metody 8.1 a 8.3.
Stanovenie

Odoberand alikvotna vzorka

Alikvotna ¢ast’ musi podl'a moznosti obsahovat’ medzi 9 a 18 miligra-
mami hor¢ika (= 15 az 30 miligramov MgO).

Titracia v pritomnosti eriochromovej cerne T

Pipetovat’ alikvotnu ¢ast’ (8.1) roztoku na analyzu do 400 ml kadicky.
Neutralizovat’ nadbytoéna kyselinu 5 mol/l roztokom hydroxidu
sodného (4.12) za pomoci pH-metra. Rozriedit vodou priblizne na
100 mililitrov. Pridat’ 5 mililitrov pufru (4.9). pH merané pH metrom
musi byt 10,5 + 0,1. Pridat’ 2 mililitre roztoku kyanidu draselného
(4.7) a tri kvapky indikatora eriochromovej ¢erne T (4.6). Titrovat’
roztokom EDTA (4.2). Zmiesat’ opatrne mieSadlom (5.1) (pozri 10,2,
10,3 a 10,4). Nech je b spotreba 0,05 mol/l roztoku EDTA vyjadrena
v mililitroch.

Titracia v pritomnosti kalceinu alebo kyseliny uhlicitej kalkonu

Pipetovat’ alikvotni ¢ast’ roztoku na analyzu rovnu Casti odobratej na
predchadzajucu titraciu a naliat’ ju do 400 ml kadi¢ky. Neutralizovat’
nadbyto¢nu kyselinu 5 mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.13) za
pomoci pH-metra. Rozriedit’ vodou priblizne na 100 mililitrov. Pridat’
10 mililitrov roztoku KOH + KCN (4.8) a indikator (4.4 alebo 4.5).
ZmieSat’ opatrne mieSadlom (5.1) a titrovat’ roztokom EDTA (4.2)
(pozri 10,2, 10,3 a 10,4). Nech je a spotreba 0,05 mol/l roztoku
EDTA vyjadrend v mililitroch.

Vyjadrenie vysledkov

V pripade hnojiv ES, pre ktoré plati tato metoda (5 gramov hnojiva
v 500 mililitroch extraktu) je percento obsahu v hnojive:

. b—a)xT
MgO (%) v hnojive = (b—2)
M
. b—a)xT
Mg (%) v hnojive = &
kde
a = spotreba 0,05 mol/l roztoku EDTA pouzitého na titraciu
v pritomnosti kalceinu alebo kyseliny uhlicitej kalkonu
vyjadrena v ml,
b = spotreba 0,05 mol/l roztoku EDTA pouzitého na titraciu
v pritomnosti eriochromovej ¢erne T vyjadrena v ml,
M = hmotnost vzorky pritomnej v odobratej alikvotnej Casti (v
gramoch),
T = 0,2016xmol/l roztoku EDTA/0,05 (pozri 4.2) a

T = 0,1216xmol/l roztoku EDTA/0,05 (pozri 4.2)
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6.1

Poznamky

Stechiometricky pomer EDTA:kov v komplexometrickej analyze
je vzdy 1:1 bez ohl'adu na mocenstvo kovu a napriek tomu, ze
EDTA je stvormocna. Titraény roztok EDTA a $tandardné roztoky
budu preto molarne a nie normalne.

Komplexometrické indikatory si Casto citlivé na vzduch. Roztok
moze stracat’ pocas titracie farbu. V takom pripade sa musia pridat’
jedna alebo dve kvapky indikatora. To osobitne v pripade erio-
chromovej ¢erne a kyseliny uhlicitej kalkonu.

Komplexy kov — indikator su ¢asto relativne stabilné a zmena farby
moze trvat urcity Cas. Preto sa musia posledné kvapky EDTA
pridavat’ pomaly a musi sa pridat’ kvapka 0,05 mol/l roztoku horcika
(4.1) alebo vapnika (4.3) aby sa zaistilo, Zze eSte nenastala zmena
farby. To plati najma v pripade komplexu eriochréom — hor¢ik.

Prelomovy bod indikatora sa musi pozorovat' nie vertikalne, ale
horizontalne naprie¢ roztokom a kadicka musi byt postavena pred
bielym pozadim na dobre nasvietenom mieste. Prelomovy bod
indikatora sa méze l'ahko pozorovat' aj umiestnenim kadicky do
Padovaného skla jemne vysvieten¢ho zdola (25 wattovou lampou).

Tato analyza si vyzaduje istu skiisenost. Okrem iného je sucastou
ulohy pozorovanie farebnych zmien §tandardnych roztokov 4.1 a 4.3.
Odportca sa, aby stanovenie vykonal ten isty laboratorny chemik.

Pouzitie roztoku EDTA garantovanej koncentracie (napr. Titrisol
alebo Normex) moze zjednodusit’ kontrolu ekvivalentnosti $tan-
dardnych roztokov 4.1, 4.2 a 4.3.

Roztoky obsahujuce kyanid draselny sa nesmu vyliat' do vylevky
pokial’ kyanid nezreagoval na neSkodnu zlGeninu, napriklad
oxidaciou chlornanom sodnym po zvyseni zasaditosti.

Metoda 8.9

Stanovenie siranov
Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia siry pritomnej
v extraktoch hnojiv vo forme siranov.

Oblast’ pouZzitia

Tato metdda plati pre stanovenie siranov pritomnych v extraktoch
pripravenych podla metod 8.1, 8.2, 8.3 a 8.4.

Princip

Gravimetrické stanovenie ako siran barnaty.
Cinidla

Zriedena kyselina chlorovodikova

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyq = 1,18 g/ml) plus
jeden objemovy diel vody

Roztok chloridu barnatého BaCl,.6H,O: 122 g/l
Roztok dusi¢nanu strieborného: 5 g/l
Zariadenie

Porcelanové tégliky

Hortcovodny kupel

Susiaca pec nastavena na 105 °C (£ 1) °C
Elektricka pec nastavena na 800 °C (+ 50) °C
Postup

Odber vzorky roztoku

Pipetovat’ alikvotnti Cast’ jedného z roztokov extraktu uvedeného v 2
obsahujiiceho medzi 20 a 100 miligramov S alebo 50 a 250 mili-
gramov SOs.
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4.4

Umiestnit’ tato alikvotnt ¢ast’ do kadicky vhodného objemu. Pridat’ 20
mililitrov zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.1). Doliat" vodou
priblizne na objem 300 ml.

Priprava zrazeniny

Uviest’ roztok do varu. Po kvapkach pridavat’ priblizne 20 ml roztoku
chloridu barnatého (4.2) za sucasného intenzivneho mieSania roztoku.
Varit' niekol’ko minut.

Ulozit" kadic¢ku prikrytd hodinovym sklickom do vriaceho hortcovod-
ného kupel'a (5.2) na hodinu. Potom nechat’ stat” horuce (asi 60 °C) az
kym sirupovita kvapalina nad usadeninou nie je ¢ira. Dekantovat’ Cisty
roztok pomalou filtraciou cez filter bez popola. Premyt zrazeninu
niekol’ko razy horticou vodou. Pokradovat' s premyvanim zrazeniny
na filtri az kym filtrat neobsahuje chloridy. To je mozné skontrolovat’
pomocou roztoku dusi¢nanu strieborného (4.3).

Zapalenie a vazenie zrazeniny

Vlozit' filtraény papier a zrazeninu do vopred s presnostou na 0,1
miligramu odvazeného porcelanového téglika (5.1). Vysusit' v peci
(5.3) a spopolnit’ pri priblizne 800 °C pocas polhodiny (5.4). Nechat
vychladnut' v exsikatore a odvazit' s presnostou na 0,1 miligramu.

Vyjadrenie vysledkov

Jeden miligram siranu barnatého zodpoveda 0,137 miligramu S alebo
0,343 miligramu SO;.

Percento obsahu S v hnojive je:

Vi

S (%) = w x 0,0137 x
V2 Xm

SO (%) = S(%) x 2,5

kde
w = hmotnost’ zrazeniny siranu barnaté¢ho v miligramoch,
vi = objem roztoku extraktu v mililitroch,
v, = objem alikvotnej Casti v mililitroch a
m = hmotnost’ skiSobnej vzorky v gramoch.
Metoda 8.10

Stanovenie extrahovaného sodika

Predmet

Tento dokument definuje postup stanovenia sodika v extraktoch
hnojiv.

Rozsah platnosti

Tato metdda plati pre hnojiva ES, u ktorych je deklaracia sodika
stanovena v prilohe 1.

Princip

Po vhodnom zriedeni extraktu ziskaného metédou 8.1 a/alebo 8.3 sa
obsah sodika stanovi plamenovou emisnou spektrometriou.

Cinidla
Zriedena kyselina chlorovodikova

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej pre analyzu (dyy = 1,18
g/ml) plus jeden objemovy diel vody.

Dusi¢nan hlinity Al(NO3);.9H,0
Chlorid cézny CsCl.
Bezvody chlorid sodny NaCl.



2003R2003 — SK — 18.11.2009 — 006.001 — 129

4.5

4.6
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Roztok chloridu cézneho a dusicnanu hlinitého

Rozpustit’ vo vode 50 gramov chloridu cézneho (4.3) a 250 gramov
dusi¢nanu hlinitého (4.2) v 1000 ml banke s volumetrickou ryskou.
Doplnit’ vodou na objem a premiesat’.

Standardny roztok sodika 1 mg/ml Na

Rozpustit' vo vode 2,542 gramu chloridu sodného (4.4) v banke
o objeme 1 000 ml s volumetrickou ryskou. Pridat’ 10 mililitrov kyse-
liny chlorovodikovej (4.1). Doplnit’ vodou na objem a premiesat’.

Zariadenie

Spektrometer vybaveny na plamenovu emisiu nastaveny na 589,3 nm.

Kalibra¢né roztoky

Umiestnit’ 10 mililitrov §tandardného roztoku (4.6) do banky o objeme
250 ml s volumetrickou ryskou. Doliat na objem a premieSat.
Koncentracia roztoku: 40 pg/ml Na.

Naliat’ 0, 5, 10, 15, 20 a 25 mililitrov prechodného roztoku (6.1) do
baniek o objeme 100 ml s volumetrickou ryskou. Pridat’ 10 mililitrov
v roztoku (4.5). Doliat’ na objem a premiesat. Koncentracia roztokov:
0,2, 4, 6,8al10 pg/ml Na.

Priprava roztokov na meranie

zavislosti od o¢akavaného obsahu sodika v roztoku extraktu ziskaného
podla metody 8.1 alebo 8.3 (pat’ gramov hnojiva v 500 mililitroch)
zriedit’ podl'a nasledujucej tabulky:

N Prechodné zriedenie Koneéné zriedenie
2,0
o . Stupeni zrie-
o Na (%) Vzorka v, V3 zne Vzorka v4 | Zriedenie denia
(%) denie (do
(ml) (ml) (do ml)
ml)

3-5 22 -37 10 50 10 100 50
5-10 3,7-174 10 100 10 100 100
10 — 20 7,4 — 15 10 100 5 100 200
20 — 38 15 - 28 5 100 5 100 400

Doplnit’ na prechodné zriedenie vodou. Pri kone¢nom zriedeni pridat’
desat’ mililitrov roztoku (4.5) do banky o objeme 100 ml
s volumetrickou ryskou.

V pripade skuSobnej vzorky vaziacej jeden gram vynasobit’ objem
kone¢ného zriedenia (v4) piatimi.

Stanovenie

Pripravit’ spektrometer (5.1) na meranie na 589,3 nm. Kalibrovat’ pris-
troj meranim odozvy kalibraénych roztokov (6.2). Potom nastavit’ citli-
vost’ pristroja na vyuzitie rozsahu celej jeho stupnice s pouzitim najsil-
nejsieho kalibraéného roztoku. Potom odmerat’ odozvu roztoku vzorky
uréené¢ho na analyzu (7). Opakovat’ tito operaciu tri razy.

Vypocet vysledkov

Naniest' kalibra¢ni krivku pomocou priemernej odozvy kazdého
pouzitého kalibraéného roztoku na osi y a prislusnych koncentracii
vyjadrenych v pg/ml na osi x. Z toho ur¢it koncentraciu sodika
v skuSanom roztoku. Vypocitat' mnozstvo sodika zo Standardného
roztoku zohladniac mieru zriedenia. Vysledky vyjadrit' v percentach
70 vzorky.

Percento sodika (Na) v hnojive je:
V3 V] 1072

Na % = x
V4V m
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Na,O (%) = Na(%) x 1,348

kde

x = koncentracia roztoku vlozené¢ho do spektrometra v pg/ml,

vy = objem roztoku extraktu v mililitroch,

v, = alikvotny objem pri prechodnom zriedeni v mililitroch,

vy = objem pri prechodnom zriedeni v mililitroch,

v4 = alikvotny objem pri kone¢nom zriedeni (na 100 mililitrov)
v mililitroch,

m = hmotnost’ skiSobnej vzorky v gramoch.

Metody 9

MikroZiviny v koncentracidch niZSich alebo rovnych 10 %

Metoda 9.1

Extrakcia mikroZivin celkom
Predmet

Téato metoda definuje postup extrakcie tychto mikrozivin: bor celkom,
kobalt celkom, med celkom, zelezo celkom, mangan celkom,
molybdén celkom a zinok celkom. Cielom je urobit' ¢o najmenej
extrakcii a pouzit’ vzdy, ak je to mozné, ten isty extrakt na stanovenie
celkového obsahu kazdej z vyssie uvedenych mikrozivin.

Oblast’ pouzitia

Tato metoda plati pre hnojiva ES uvedené v prilohe I E obsahujuce
jednu alebo viac z nasledujucich mikrozivin: bor, kobalt, med’, Zelezo,
mangéan, molybdén a zinok. Vzt'ahuje sa na kazdi mikrozivinu, ktorej
deklarovany obsah je nizsi alebo rovny 10 %.

Princip
Rozpustenie varom v zriedenej kyseline chlorovodikove;.
Poznamka

Extrakcia je empirickd a nemusi byt kvantitativna, ¢o zavisi od
produktu alebo inych zloziek hnojiva. Najmid v pripade niektorych
oxidov manganu moéze byt extrahované mnozstvo podstatne mensie
ako celkovy obsah manganu v produkte. Vyrobcovia hnojiv zodpo-
vedaju za zabezpecenie toho, aby deklarovany obsah skuto¢ne zodpo-
vedal mnozstvu extrahovanému za podmienok prisluchajicich
metdde.

Cinidla
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyy = 1,18 g/ml)
zmieSat’ s jednym objemovym dielom vody.

Koncentrovany roztok amoniaku (NH4OH, d,, = 0,9 g/ml)
Zariadenie

Elektricka hortica platnicka s nastavitenou teplotou.
Poznamka

Tam, kde sa ma urcit’ obsah boru v extrakte, nepouzivat’ borkremicité
sklo. Ked'Zze metdda zahina var, uprednostiuje sa teflon alebo oxid
kremicity. Dokladne sklo oplachnut’, ak bolo umyvané v saponatoch
obsahujucich boritany.

Priprava vzorky

Pozri metddu 1.
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Postup
Skusobna vzorka

Odobrat’ 2 az 10 gramov hnojiva, podla deklarovaného obsahu prvku
v produkte. Na ziskanie kone¢ného roztoku sa vyuzije nasledujuca
tabul’ka; tento roztok bude po prislusnom zriedeni v meracom rozsahu
pre kazdi metddu. Vzorky by mali byt vazené s presnostou na 1 mg.

Deklarovany  obsah  mikrozivin | < 0,01 | 0,01 <5 | >5-10
v hnojive (%)

Hmotnost” skuSobnej vzorky g) 10 5 2
Hmotnost” prvku vo vzorke (mg) 1 0,5 —250 | 100 — 200
Objem extraktu V (ml) 250 500 500

Koncentracia prvku v extrakte (mg/1) 4 1 —500 | 200 — 400

Umiestnit’ skaSobnu vzorku do kadicky o objeme 250 ml.
Priprava roztoku

Ak je to potrebné, navlhéit’ vzorku trochou vody, pridat’ opatrne 10 ml
zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.1) na gram hnojiva, po malych
mnozstvach a potom pridat’ priblizne 50 ml vody. Zakryt kadicku
hodinovym sklickom a miesat. Uviest do varu na hortcej platnicke
a udrzat’ ho pocas 30 minut. Nechat' ochladit, ob&as zamieSat’. Kvan-
titativne preliat’ do volumetrickej banky o objeme 250 alebo 500 ml
(pozri tabulka). Doplnit’ na objem vodou a dokladne premiesat. Prefil-
trovat’ cez suchy filter do suchej nadoby. Odstranit’ pociato¢nu davku.
Extrakt musi byt dokonale ¢iry.

Odportca sa, aby sa stanovenie vykonalo bezodkladne na alikvotnych
Castiach ¢ireho filtratu; ak nie, nadoby by sa mali zazatkovat.

Poznamka

Extrakty, v ktorych sa ma urcit' obsah boéru: upravit' pH medzi 4 a 6
koncentrovanym amoniakom (4.2).

Stanovenie

Stanovenie kazdej mikroziviny sa vykona na alikvotnych Ccastiach
uvedenych v metode pre kazda jednotlivii mikrozivinu.

Ak je to potrebné, odstranit’ organické chelatatné alebo komplexo-
tvorné latky z alikvotnej Casti extraktu pomocou metédy 9.3.
V pripade stanovenia atomovou absorpénou spektrometriou nie je
takéto odstranenie potrebné.

Metoda 9.2

Extrakcia mikroZivin rozpustnych vo vode
Predmet

Tato metdda definuje postup extrakcie vo vode rozpustnych foriem
tychto mikrozivin: bor, kobalt, med’, Zelezo, mangan, molybdén
a zinok. Cielom je urobit’ ¢o najmenej extrakcii a pouzit vzdy, ak
je to mozné, ten isty extrakt na stanovenie celkového obsahu kazdej
z vysSie uvedenych mikrozivin.

Oblast’ pouZitia

Tato metdda plati pre hnojiva ES uvedené v prilohe I E, ktoré¢ obsa-
huju jednu alebo viac z tychto mikrozivin: bor, kobalt, med’, Zelezo,
mangan, molybdén a zinok. Vztahuje sa na kazdi mikrozivinu, ktorej
deklarovany obsah je mensi alebo rovny 10 %.

Princip

Mikroziviny sa extrahuju pretrepanim hnojiva vo vode pri teplote 20
(*2) °C.
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Poznamka

Extrakcia je empirickd a moze, ale nemusi byt kvantitativna.
Cinidla

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyy = 1,18 g/ml)
zmieSat’ s jednym objemovym dielom vody.

Zariadenie

Rotacna trepacka nastavena na priblizne 35 az 40 otacok za minutu
pH-meter

Poznamka

Ak sa ma urCit’ obsah boru v extrakte, nepouzivat’ borkremicité sklo.
Kedze metoda zahfa var, uprednostiiuje sa teflén alebo oxid kremi-
¢ity. Dokladne sklo oplachnut’, ak bolo umyvané v saponatoch obsa-
hujucich boritany.

Priprava vzorky
Pozri metodu 1.
Postup
Skusobna vzorka

Odobrat’ 2 az 10 gramov hnojiva v zavislosti na deklarovanom obsahu
prvku v produkte. Na ziskanie kone¢ného roztoku sa vyuzije nasledujuca
tabul’ka; tento roztok bude po prislusnom zriedeni v meracom rozsahu
pre kazda metodu. Vzorky by mali byt vazené s presnostou na 1 mg.

Deklarovany  obsah  mikrozivin | < 0,01 | 0,01 <5| >5-10
v hnojive (%)

Hmotnost™ skuSobnej vzorky g) 10 5 2
Hmotnost’ prvku vo vzorke (mg) 1 0,5 — 250 | 100 — 200
Objem extraktu V (ml) 250 500 500
Koncentracia prvku v extrakte (mg/1) 4 1 — 500 | 200 — 400

Umiestnit’ skaSobnti vzorku do banky o objeme 250 alebo 500 ml
(podla tabulky).

Priprava roztoku

Do banky o objeme 250 ml pridat’ priblizne 200 ml vody alebo do
banky o objeme 500 ml pridat’ 400 ml vody.

Banku dobre zazatkovat'. Silne pretrepat’ rukou, aby sa vzorka rozpty-
lila a potom vlozit banku do trepacky a pretrepavat’ 30 mintt.

Doplnit’ na objem vodou a dokladne premiesat’.
Priprava skusobného roztoku

Thned’ filtrovat’ do Cistej suchej banky. Banku zazatkovat’. Stanovenie
vykonat’ ihned’ po filtracii.

Poznamka

Ak sa filtrat postupne zakali, vykonat’ nova extrakciu podla 7.1 a 7.2
v banke o objeme V.. Filtrovat' do kalibrovanej banky o objeme W,
ktora bola predtym vysusena a v ktorej je 5,00 ml zriedenej kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Zastavit' filtraciu presne vo chvili, ked je
dosiahnuta kalibraéna znacka. Dokladne premiesat’.

Za tychto podmienok je hodnota V vo vyjadreni vysledkov:
V = Ve x W/(W—5)

zriedenia vo vyjadreni vysledkov su funkciou tejto hodnoty V.
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Stanovenie

Stanovenie kazdej mikroziviny sa vykona na alikvotnych castiach
uvedenych v metdéde pre kazdu jednotlivi mikrozivinu.

Ak je to potrebné, odstranit’ organické chelataéné alebo komplexo-
tvorné latky z alikvotnej casti extraktu pomocou metédy 9.3.
V pripade stanovenia atomovou absorp¢nou spektrometriou nie je
takéto odstranenie potrebné.

Metoda 9.3

Odstranenie organickych zlucenin z extraktov hnojiv
Predmet

Tato metéda definuje postup odstranenia organickych zlicenin
z extraktov hnojiv.
Oblast’ pouzitia

Tato metdda plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych metdédami
9.1 a 9.2, u ktorych sa vyzaduje deklarovanie obsahu prvku spolu
alebo rozpustného vo vode podla prilohy I E k tomuto nariadeniu.

Poznamka

Pritomnost’ malého mnoZzstva organickych latok bezne neovplyviiuje
stanovenie pomocou atomovej absorp¢énej spektrometrie.

Princip

Organické zluCeniny su v alikvotnej Casti extraktu oxidované pero-
xidom vodika.

Cinidl4

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l

1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyg = 1,18 g/ml) zmieSat’
s 20 objemovymi dielmi vody.

Roztok peroxidu vodika (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml) bez obsahu
mikrozivin

Zariadenie
Elektricka platnicka s regulaciou teploty.

Postup

Odobrat’ 25 ml roztoku extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo metodou
9.2 a naliat’ ho do kadi¢ky o objeme 100 ml. V pripade metody 9.2
pridat’ 5 ml roztoku zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.1). Potom
pridat 5 ml roztoku peroxidu vodika (4.2). Prikryt'" hodinovym
sklickom. Nechat' oxidovat’ pri izbovej teplote asi hodinu, postupne
priviest’ do varu a polhodinu varit. V pripade potreby pridat’ d’alSich 5
ml peroxidu vodika do roztoku hned’ ako vychladol. Potom povarit,
aby sa odstranil nadbytoény peroxid vodika. Nechat vychladnut
a kvantitativne preliat’ do volumetrickej banky o objeme 50 ml
a doplnit’ po objem. Ak je to potrebné, filtrovat.

Pri odbere alikvotnych Casti a vypocte percenta mikrozivin v produkte
by sa toto zriedenie malo zohladnit’.

Metoda 9.4

Stanovenie mikroZivin v extraktoch hnojiv atémovou absorpénou

spektrometriou
(vSeobecny postup)
Predmet

Tento dokument definuje vSeobecny postup stanovenia obsahu urci-
tych mikrozivin v extraktoch hnojiv atdbmovou absorp¢nou spektrome-
triou.
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Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu prvku celkom
a/alebo prvku rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Upravy tohto postupu pre rozne mikroZiviny s opisané podrobnejsie
v metodach definovanych osobitne pre kazdy prvok.

Poznamka

Vo véicsine pripadov malé mnozstva organickych latok neovplyviiuju
stanovenie atbmovou absorpénou spektrometriou.

Princip

Po pripadnej Gprave extraktu na znizenie obsahu alebo odstranenie
rusivych chemickych latok sa extrakt zriedi tak, aby jeho koncentracia
bola v optimalnom intervale spektrometra pri vinovej dizke vhodnej
pre stanovovanu mikrozivinu.

Cinidla
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l:

1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyy = 1,18 g/ml) zmiesat’
s 1 objemovym dielom vody.

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l:

1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyg = 1,18 g/ml) zmiesat’
s 20 objemovymi dielmi vody.

Roztoky soli lantanu (10 g/l La)

Toto ¢inidlo sa pouziva pri stanoveni kobaltu, zeleza, manganu
a zinku. Moze sa pripravit’

a) bud’ z oxidu lantanitého rozpustenim v kyseline chlorovodikovej
(4.1). Vlozit' 11,73 g oxidu lantanitého (La,O3) do 150 ml vody
v jednej volumetrickej banke a pridat’ 120 ml 6 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Nechat rozpustat a potom doplnit’ na 1
liter vodou a dokladne zamiesat. Tento roztok obsahuje priblizne
0,5 mol/l kyseliny chlorovodikovej

b) alebo z roztokov chloridu, siranu alebo dusi¢nanu lantanitého.
Rozpustit’ 26,7 g heptahydratu chloridu lantanitého (LaCl;.7H,0)
alebo 31,2 g hexahydratu dusi¢nanu lantanitého (La(NOs);.6H,0O
alebo 26,2 g nonahydratu siranu lantanit¢ho (La,(SO4);.9H,0)
v 150 ml vody a potom pridat’ 85 ml 6 mol/l kyseliny chlorovo-
dikovej (4.1). Nechat' rozpustat a potom doliat’ vodou na 1 liter.
Dokladne premiesat. Tento roztok obsahuje priblizne 0,5 mol/l
kyseliny chlorovodikove;j.

Kalibracné roztoky

Ich priprava je popisana v jednotlivych metddach stanovenia pre kazda
mikroZivinu osobitne.

Zariadenie

Spektrometer upraveny pre atdmovu absorpciu so zdrojmi emitujucimi
ziarenie typické pre stanovované mikroziviny.

Analytik musi dodrzat’ pokyny vyrobcu a poznat’ aparaturu. Aparatira
musi umoznovat' korekciu pozadia tak, aby sa mohla kedykol'vek
pouzit (Co a Zn). Pouzitymi plynmi budu vzduch a acetylén.

Priprava vzorky na analyzu

Priprava roztokov extraktov stanovovanych mikrozivin
Pozri metddy 9.1 a/alebo 9.2 a ak je to primerané, aj 9.3.
Uprava skiisobného roztoku

Rozriedit’ alikvotnu Cast’ extraktu ziskaného metodou 9.1, 9.2 alebo
9.3 vodou a kyselinou chlorovodikovou (4.1) alebo (4.2) tak, aby sa
ziskal kone¢ny roztok na meranie, o koncentracii stanovovaného
prvku, ktora je primerana pouzitému kalibraénému intervalu (7.2)
a koncentracii kyseliny chlorovodikovej asponn 0,5 mol/l a nie viac
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7.3

ako 2,5 mol/l. Tento ikon si mdze vyzadovat’ jedno alebo viac po sebe
nasledujucich zriedeni.

Zobrat' alikvotni ¢ast’ kone¢ného roztoku ziskaného rozriedenim
extraktu. Nech a) je jeho objem v ml. Vyliat ho do volumetrickej
banky o objeme 100 ml. Pri stanoveni obsahu kobaltu, zeleza,
manganu alebo zinku pridat’ 10 ml roztoku soli lantanu (4.3). Doplnit’
na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2)
a dokladne premiesat. Toto je konecny roztok uréeny na meranie.
Oznacit’ koeficient zriedenia ako D.

Postup
Priprava slepého roztoku

Pripravit’ slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie
a vynechajlic iba skisobnt vzorku hnojiva.

Priprava kalibracnych roztokov

Z pracovného kalibraéného roztoku pripraveného s pouzitim metody
zadanej pre kazda jednotlivii mikrozivinu pripravit’ do volumetrickych
baniek o objeme 100 ml sadu aspon piatich kalibraénych roztokov
narastajlicej koncentracie v idealnom intervale merania spektrometrom.
V pripade potreby upravit’ koncentraciu kyseliny chlorovodikove;j tak,
aby bola ¢o najblizsie ku koncentracii v zriedenom skusobnom roztoku
(6.2). V pripade stanovenia kobaltu, zeleza, manganu alebo zinku
pridat’ 10 ml rovnakého roztoku soli lantanu (4.3) ktory sa pouzil
v 6.2. Doliat’ na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej
(4.2) a dokladne premiesat.

Stanovenie

Pripravit spektrometer (5) na stanovenie a nastavit vinova dizku
zadani v metode prislusnej mikroZiviny.

Potom postupne tri razy nastriekat’ kalibraéné roztoky (7.2), skusobny
roztok (6.2) a slepy roztok (7.1), zaznamenat’ kazdy vysledok a pristroj
premyt’ destilovanou vodou vzdy medzi jednotlivymi striekaniami.

Naniest’ kalibra¢nt krivku pomocou priemernych vysledkov kazdého
kalibra¢ného roztoku (7.2) na osi y a prislusnej koncentracie zodpo-
vedajuceho prvku vyjadrenej v pg/ml na osi x.

Ur¢it’ koncentraciu prislusnej mikroziviny v skiisobnej vzorke x, (6.2)
a slepom roztoku x;, (7.1) podla kalibraénej krivky, vyjadriac ich
v pg/ml.

Vyjadrenie vysledkov

Percento mikroziviny E v hnojive sa rovna:

E (%) = [(x; — xp) x V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metoda 9.3:

E (%) = [(%s — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

kde

E je obsah stanovovaného prvku vyjadreny ako percenta z hnojiva;
Xs je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

Xp je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metodou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skuSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo
9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D:

Ak al, a2, a3,..., ai a a su alikvotné Casti a v1, v2, v3,..., vi a 100 sa
objemy v ml zodpovedajice ich prislusnym zriedeniam, koeficient
zriedenia D rovna:
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D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .x .x. x (vi/ai) x (100/a)

Metoda 9.5

Stanovenie boru v extraktoch hnojiv spektrometriou s azometinom H

4.2

43
43.1

Predmet
Tato metdda popisuje postup stanovenia boru v extraktoch hnojiv.
Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu boru celkom
a/alebo béru rozpustného vo vode v prilohe I k tomuto nariadeniu.

PrincipV

roztoku azometinu H tvoria boritanové iony nazlto sfarbeny komplex,
ktorého koncentracia sa stanovi molekularnou absorpénou spektrome-
triou pri 410 nm. RusSivé idny st maskované pomocou EDTA.

Cinidla
Tlmivy roztok EDTA

Do volumetrickej banky o objeme 500 ml s obsahom 300 ml vody
dat:

— 75 g octanu amoénneho (NH,OOCCHy);

— 10 g dvojsodnej soli kyseliny etyléndiamintetraoctovej
(Na,EDTA);

— 40 ml kyseliny octovej (CH;COOH, d,, = 1,05 g/ml).

Doplnit’ vodou na objem a dokladne zamies$at. Hodnota pH roztoku,
kontrolovana sklenou elektrodou, musi byt 4,8 + 0,1.

Roztok azometinu H

Do volumetrickej banky o objeme 200 ml dat:
— 10 ml tlmivého roztoku (4.1)

— 400 mg azometinu H (C;7H;,NNaOgS,) a
— 2 g kyseliny absorbovej (C¢HgOy).

— Doplnit’” vodou na objem a dokladne zamieSat. Nepripravovat
vel'ké mnozstva tohto ¢inidla, pretoze je stabilné iba niekolko dni.

Kalibracné roztoky boru
Zasobny roztok boéru (100 pg/ml)

Rozpustit' 0,5719 g kyseliny boritej (H,BO3) vo vode vo volume-
trickej banke, ktord ma objem 1000 ml. Doplnit na objem vodou
a dokladne premiesat. Preliat’ do plastovej flase a uskladnit’
v chladnicke.

Pracovny roztok béru (10 pg/ml)

Naliat’ 50 ml zasobného roztoku (4.3.1) do 500 ml volumetrickej
banky. Doliat’ vodou po objem a dokladne premiesat’.

Aparatira

Spektrometer upraveny pre molekulovii absorpciu s komorami s 10
mm optickou cestou a nastavené na vinovi dlzku 410 nm.

Priprava vzorky na analyzu
Priprava roztoku boru

Pozri metddy 9.1 a/alebo 9.2 a ak je to primerané, aj 9.3.
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6.2

6.3

7.2

7.3

7.4

Priprava skusobného roztoku

Rozriedit’ alikvotnt cast’ extraktu (6.1) tak, aby sa dosiahla koncen-
tracia boru uvedena v 7.2. Mo6zu byt potrebné dve po sebe nasledujuce
zriedenia. Oznacit’ koeficient zriedenia ako D.

Priprava korekcného roztoku

Ak je skaSobny roztok (6.2) sfarbeny, pripravit zodpovedajici
korekény roztok umiestnenim ml sktSobného roztoku (6.2), 5 ml
tlmiaceho roztoku EDTA (4.1) a 5 ml vody do plastovej banky
a dokladne ho premiesat’.

Postup
Priprava slepého roztoku

Pripravit’ slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie
a vynechat’ pritom iba skuSobnu vzorku hnojiva.

Priprava kalibracnych roztokov

Preliat’ 0, 5, 10, 15, 20 a 25 ml pracovného kalibra¢ného roztoku
(4.3.3) do sady volumetrickych baniek o objeme 100 ml. Doliat’
vodou na 100 ml a dokladne zamieSat. Tieto roztoky obsahuju od 0
po 2,5 pg/ml boru.

Vytvaranie farby

Preliat’ 5 ml kalibra¢nych roztokov (7.2), skisobnych roztokov (6.2)
a slepého roztoku (7.1) do sady flia§ z plastu. Pridat 5 ml tlmiaceho
roztoku EDTA (4.1). Pridat’ 5 ml roztoku azometinu H (4.2).

Dokladne zamiesat’ a nechat’, aby sa vytvorila farba v tme v priebehu
2 Y az troch hodin.

Stanovenie

Merat absorbanciu roztokov ziskanych v 7.3 a pripadne korekéného
roztoku (6.3) voéi vode pri vlnovej dlzke 410 nm. Pred kazdym
novym odcitanim vysledkov oplachnut’ komory vodou.

Vyjadrenie vysledkov

Naniest’ kalibra¢nu krivku koncentracie kalibraénych roztokov (7.2) na
osi x a absorbanciu danu spektrometrom (7.4) na osi y.

Odcitat’ na kalibracnej krivke koncentraciu boru v slepom roztoku
(7.1), jeho koncentraciu v skusobnom roztoku (6.2) a ak je skuSobny
roztok sfarbeny, skorigovanii koncentraciu skusobného roztoku. Pre
vypocet poslednej z nich odratat’ absorbanciu korekéného roztoku
(6.3) od absorbancie skusobného roztoku (6.2) a urcit skorigovanu
koncentraciu skuSobného roztoku. Zapisat’ koncentraciu skuSobného
roztoku (6.2) s alebo bez korekcie, X(xs) a slepého roztoku (xp).

Percento boru v hnojive sa urci takto:

B % = [(x, — xp) X V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metdda 9.3:

B % = [(X, — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

kde
B je obsah boru vyjadreny ako percentd z hnojiva;

Xs je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) s alebo bez korekcie
v pg/ml,

Xp je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,
V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,
D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skuSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo
9.2 v gramoch.
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Vypocet koeficientu zriedenia D:Ak al a a2 s za sebou nasledujuce
alikvotné Casti a vl a v2 st objemy zodpovedajice ich prislusnym
zriedeniam, tak koeficient zriedenia D bude rovny:

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

Metoda 9.6

Stanovenie kobaltu v extraktoch hnojiv atomovou absorpénou spektrometriou

1.

4.2

43

4.4
44.1

442

6.2

Predmet
Tato metoda opisuje postup stanovenia kobaltu v extraktoch hnojiv.
Rozsah platnosti

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu kobaltu
celkom a/alebo kobaltu rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto
nariadeniu.

Princip

Po vhodnej uprave a zriedeni extraktov sa obsah kobaltu stanovi
atomovou absorp¢nou spektrometriou.

Cinidla

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metoda 9.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Pozri metdda 9.4, (4.2).

Roztoky soli lantanu (10 g/l La)

Pozri metdda 9.4, (4.3).

Kalibracné roztoky kobaltu

Zasobny roztok kobaltu (1 000 pg/ml)

Rozpustit' 1 g kobaltu navazeny s presnostou na 0,1 mg v kadicke
o objeme 250 ml, pridat’ 25 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1)
a zohrievat’ na platnicke az kym kobalt nie je Uplne rozpusteny. Po
vychladnuti kvantitativne preliat’ do volumetrickej banky o objeme
1 000 ml. Doplnit’ na objem vodou a dokladne premiesat.

Pracovny roztok kobaltu (100 pg/ml)

Naliat 10 ml zasobného roztoku (4.4.1) do volumetrickej banky
o objeme 100 ml. Doliat’ na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlo-
rovodikovej (4.2) a dokladne premiesat’.

Aparatira

Atomovy absorpény spektrometer: pozri metdda 9.4, (5). Pristroj musi
byt vybaveny zdrojom li¢ov charakteristickych pre kobalt (240,7 nm).
Spektrometer musi umoznovat’ vykonanie korekcie pozadia.

Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu kobaltu

Pozri metddy 9.1 a/alebo 9.2 a, ak je to primerané, aj 9.3.
Priprava skusobného roztoku

Pozri metoda 9.4, (6.2). Skusobny roztok musi obsahovat’ 10 %
(objem/objem) roztoku soli lantanu (4.3).

Postup
Priprava slepého roztoku

Pozri metodu 9.4, (7.1). SkuSobny roztok musi obsahovat’ 10 %
(objem/objem) roztoku soli lantanu pouzitého v 6.2.
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7.2

7.3

Priprava kalibracnych roztokov

Pozri metddu 9.4 (7.2)

Aby sa docielil optimalny interval stanovenia 0 az 5 pg/ml kobaltu,
preliat’ 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 a 5 ml pracovného kalibra¢ného roztoku
(4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. Ak je to potrebné,
upravit  koncentraciu  kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie
k hodnote dosahovanej skiSobnym roztokom. Pridat’ do kazdej
banky 10 ml roztoku soli lantanu pouzit¢ho v 6.2. Doliat’ na 100 ml
0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne
zamieSat. Tieto roztoky obsahuju od 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml
kobaltu.

Stanovenie

Pozri metodu 9.4 (7.3). Pripravit’ spektrometer na meranie pri vinovej
dlzke 240,7 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metodu 9.4, (8).

Percento kobaltu v hnojive sa ur¢i takto:

Co % = [(xs — xp) x V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metoda 9.3:

Co % = [(xs — xp) X V x 2D]/(M x 10%)

kde

Co je obsah kobaltu vyjadreny ako percenta z hnojiva;

Xs je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

Xp je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metddou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skuSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo
9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a su alikvotné
Casti a vl, v2, v3,..., vi a 100 su objemy v ml zodpovedajice ich
prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metoda 9.7

Stanovenie medi v extraktoch hnojiv atbmovou absorpénou spektrometriou

1.

Predmet
Tato metdda popisuje postup stanovenia medi v extraktoch hnojiv.
Oblast’ pouZitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu medi celkom
a/alebo medi rozpustnej vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Po vhodnej uprave a zriedeni extraktov sa obsah medi stanovi
atdbmovou absorpcnou spektrometriou.
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4.2

43

4.4
4.4.1

442

6.2

7.2

7.3

Cinidla

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metoda 9.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Pozri metoda 9.4, (4.2).

Roztok peroxidu vodika (30 % H,O, dyy = 1,11 g/ml), neobsahujici
mikroziviny

Kalibracné roztoky medi
Zasobny roztok medi (1 000 pg/ml)

Rozpustit’ 1 g medi navazeny s presnostou na 0,1 mg v 250 ml kadicke,
pridat’ 25 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1) a 5 ml roztoku
peroxidu vodika (4.3) a zohrievat na platnicke az kym med’ nie je
uplne rozpustena. Po vychladnuti kvantitativne preliat’ do 1 000 ml volu-
metrickej banky. Doplnit’ na objem vodou a dokladne premiesat’.

Pracovny roztok medi (100 pg/ml)

Naliat’ 20 ml zasobného roztoku (4.4.1) do 200 ml volumetrickej
banky. Doliat’ na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej
(4.2) a dokladne premiesat.

Aparatira

Spektrometer vybaveny pre atdbmovu absorpciu: pozri metédu 9.4, (5).
Pristroj musi byt vybaveny zdrojom licov charakteristickych pre med’
(324,8 nm).

Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu medi

Pozri metddy 9.1 a/alebo 9.2 a, ak je to primerané, aj 9.3.
Priprava skusobného roztoku

Pozri metodu 9.4, (6.2).

Postup

Priprava slepého roztoku

Pozri metodu 9.4, (7.1).

Priprava kalibracnych roztokov

Pozri metdodu 9.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimalneho intervalu stanovenia 0 az 5 pg/ml medi
preliat’ 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 a 5 ml pracovného kalibracného roztoku
(4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. Ak je to potrebné, upravit’
koncentraciu kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie k hodnote dosaho-
vanej skusobnym roztokom (6.2). Doliat’ na 100 ml 0,5 mol/l roztokom
kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamiesat’. Tieto roztoky obsa-
hujt od 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml medi.

Stanovenie

Pozri metodu 9.4 (7.3). Pripravit’ spekirometer (5) na meranie pri
vinovej dlzke 324,8 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metodu 9.4, (8).

Percento medi v hnojive sa urci takto:

Cu % = [xsx, x V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metdda 9.3:

Cu % = [(%; — Xp) x V x 2D]/(M x 10%)
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kde

Cu je obsah medi vyjadreny ako percentd z hnojiva;

Xs je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

xp je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skuSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo
9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné
Casti a vl, v2, v3,..., vi a 100 st objemy v ml zodpovedajuce ich
prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metoda 9.8

Stanovenie Zeleza v extraktoch hnojiv atomovou absorpénou spektrometriou

1.

4.2

43

4.4

4.5
4.5.1

Predmet
Tato metdda popisuje postup stanovenia zeleza v extraktoch hnojiv.
Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu zZeleza celkom
a/alebo Zeleza rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Po vhodnej uprave a zriedeni extraktov sa obsah zeleza stanovi
atdbmovou absorp¢nou spektrometriou.

Cinidla

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metodu 9.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Pozri metddu 9.4, (4.2).

Roztok peroxidu vodika (30 % H,O, dyy = 1,11 g/ml), neobsahujici
mikroziviny

Roztoky soli lantanu (10 g/l La)

Pozri metédu 9.4, (4.3).

Kalibracné roztoky Zeleza

Zasobny roztok zeleza (1 000 pg/ml)

Rozpustit' 1 g zelezného drétu navazeného s presnostou na 0,1 mg
v kadi¢ke o objeme 500 ml, pridat 200 ml 6 mol/l kyseliny chloro-
vodikovej (4.1) a 15 ml roztoku peroxidu vodika (4.3). Zohrievat’ na
platnicke az kym Zelezo nie je Uplne rozpustené. Po vychladnuti kvan-
titativne preliat’ do volumetrickej banky o objeme 1 000 ml. Doplnit’
na objem vodou a dokladne premiesat’.

Pracovny roztok zeleza (100 pg/ml)

Naliat 20 ml zasobného roztoku (4.5.1) do volumetrickej banky
o objeme 200 ml. Doliat’ na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlo-
rovodikovej (4.2) a dokladne premiesat’.

Aparatira

Atomovy absorpény spektrometer: pozri metodu 9.4, (5). Pristroj musi
byt vybaveny zdrojom licov charakteristickych pre zelezo (248,3 nm).
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6.2

7.2

7.3

Priprava vzorky na analyzu
Roztok extraktu Zeleza

Pozri metddy 9.1 a/alebo 9.2 a, ak je to primerané, aj 9.3.

Priprava skusobného roztoku

Pozri metéodu 9.4, (6.2). SkuSobny roztok musi obsahovat' 10 %
(objem/objem) roztoku soli lantanu.

Postup
Priprava slepého roztoku

Pozri metéda 9.4, (7.1). SkuSobny roztok musi obsahovat’ 10 %
(objem/objem) roztoku soli lantanu pouzitého v 6.2.

Priprava kalibracnych roztokov

Pozri metodu 9.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimalneho intervalu stanovenia 0 az 10 pg/ml zeleza
preliat’ 0, 2, 4, 6, 8 resp. 10 ml pracovného kalibraéného roztoku
(4.5.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade potreby
upravit  koncentraciu  kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie
k hodnote dosahovanej skiisobnym roztokom. Pridat do kazdej
banky 10 ml roztoku soli lantanu pouzitého v 6.2. Doliat’ na objem
0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne
zamieSat. Tieto roztoky obsahuju od 0, 2, 4, 6, 8 resp. 10 pg/ml
Zeleza.

Stanovenie

Pozri metédu 9.4 (7.3). Pripravit’ spektrometer na meranie pri vinovej
dlzke 248,3 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metddu 9.4, (8).

Percento Zeleza v hnojive sa uréi takto:

Fe % = [(xs — xp) X V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metdda 9.3:

Fe % = [(%, — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

kde

Fe je obsah Zzeleza vyjadreny ako percentd z hnojiva;

X, je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

Xp je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metodou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skuSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo
9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a su alikvotné

Casti a vl, v2, v3,..., vi a 100 su objemy v ml zodpovedajiice ich
prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .x. x .x .x (vi/ai) x (100/a)
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Metoda 9.9

Stanovenie manginu v extraktoch hnojiv atomovou absorpénou

4.2

43

4.4
45.1

6.2

7.2

spektrometriou
Predmet
Tato metdda popisuje postup stanovenia manganu v extraktoch hnojiv.
Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu mangéanu
celkom a/alebo manganu rozpustného vo vode v prilohe I E
k tomuto nariadeniu.

Princip

Po vhodnej uprave a zriedeni extraktov sa obsah manganu stanovi
atomovou absorp¢nou spektrometriou.

Cinidla

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metodu 9.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Pozri metddu 9.4, (4.2).

Roztoky soli lantanu (10 g/l La)

Pozri metddu 9.4, (4.3).

Kalibracné roztoky manganu

Zasobny roztok manganu (1 000 pg/ml)

Rozpustit' 1 g manganu navazeného s presnost'ou na 0,1 mg v kadicke
0 objeme 250 ml a pridat’ 25 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej
(4.1). Zohrievat’ na platnicke az kym mangan nie je Uplne rozpusteny.
Po vychladnuti kvantitativne preliat’ do volumetrickej banky o objeme
1 000 ml. Doplnit’ na objem vodou a dokladne premiesat’.

Pracovny roztok manganu (100 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 200 ml zriedit 20 ml zasobného
roztoku (4.4.1) doliatim na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlo-
rovodikovej (4.2) a dokladne premiesat’.

Aparatira

Atomovy absorpény spektrometer: pozri metédu 9.4, (5). Pristroj
musi byt vybaveny zdrojom lucov charakteristickych pre mangan
(279,6 nm).

Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu mangdanu

Pozri metddy 9.1 a/alebo 9.2 a, ak je to primerané, aj 9.3.
Priprava skusobného roztoku

Pozri metodu 9.4, (6.2). Skiisobny roztok musi obsahovat’ 10 % obje-
movych roztoku soli lantanu (4.3).

Postup
Priprava slepého roztoku

Pozri metodu 9.4, (7.1). Skisobny roztok musi obsahovat’ 10 % obje-
movych roztoku soli lantanu pouzitého v 6.2.

Priprava kalibracnych roztokov
Pozri metodu 9.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimalneho intervalu stanovenia 0 az 5 pg/ml
manganu preliat’ 0; 0,5; 1, 2, 3, 4 resp. 5 ml pracovného kalibra¢ného
roztoku (4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade
potreby upravit® koncentraciu kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie
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7.3

k hodnote dosahovanej skuSobnym roztokom. Pridat’ do kazdej banky
10 ml roztoku soli lantanu pouzitého v 6.2. Doliat’ na 100 ml s 0,5
mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamieSat'.
Tieto roztoky obsahuju od 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml manganu.

Stanovenie

Pozri metodu 9.4 (7.3). Pripravit’ spektrometer (5) na meranie pri
vinovej dlzke 279,6 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metodu 9.4, (8).

Percento manganu v hnojive sa ur¢i takto:

Mn % = [(Xs — Xp) X V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metoda 9.3:

Mn % = [(x; — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

kde

Mn je obsah manganu vyjadreny ako percentd z hnojiva;

X, je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

X}, je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skaSobnej vzorky odobratej podla metédy 9.1 alebo
9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a su alikvotné
Casti a vl, v2, v3,..., vi a 100 su objemy v ml zodpovedajice ich
prislusnym zriedeniam, tak koeficient zriedenia D bude rovny:

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

Metdoda 9.10

Stanovenie molybdénu v extraktoch hnojiv spektrometriou komplexu

s tiokyanatom aménnym
Predmet

Tato metéda popisuje postup stanovenia molybdénu v extraktoch
hnojiv.
Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu molybdénu
celkom a/alebo molybdénu rozpustného vo vode v prilohe I E
k tomuto nariadeniu.

Princip

Molybdén (V) tvori komplex [MoO(SCN)s] — v kyslom prostredi
s i6nmi SCN-.

Tento komplex sa extrahuje n-butylacetdtom. Také ruSiace iony ako
zelezo zostavaju vo vodnej faze. Zltooranzova farba sa stanovi mole-
kularnou absorpénou spektrometriou pri 470 nm.

Cinidla
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metodu 9.4, (4.1).
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4.2

43

44
45

4.6

4.7
4.7.1

4.72

473

6.2

Roztok medi (70 mg/l) v 1,5 mol/l kyseline chlorovodikovej (HCI)

Rozpustit 275 mg siranu mednatého (CuSO4.5H,0) navazeného
s presnostou 0,1 mg v 250 ml roztoku 6 mol/l kyseliny chlorovodi-
kovej (4.1) vo volumetrickej banke o objeme 1000 ml. Doliat’ na
objem vodou a dokladne premiesat’.

Roztok kyseliny askorbovej (50 g/l)

Rozpustit’ 50 g kyseliny askorbovej (C4HgOg) vo vode vo volume-
trickej banke o objeme 1000 ml. Doliat’ na objem vodou, dokladne
premiesat’ a dat’ do chladnicky.

n-butylacetat
Roztok tiokyanatu amonneho, 0,2 mol/l

Rozpustit' 15,224 g NH4SCN vo vode vo volumetrickej banke
o objeme 1000 ml. Doliat na objem vodou, dokladne premiesat’
a uskladnit’ v tmavej fl'asi.

Roztok chloridu cinatého

Tento roztok musi byt dokonale ¢iry a pripraveny bezprostredne pred
pouzitim. Musi sa pouzit’ vel'mi &isty chlorid cinaty, lebo inak roztok
nebude Ciry.

Na pripravu 100 ml roztoku rozpustit’ ' g SnCl,.2H,0 v 35 ml roztoku
6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1). Pridat 10 ml roztoku medi
(4.2). Doliat’ na objem vodu a dokladne premiesat’.

Kalibracné roztoky molybdénu
Zéasobny roztok molybdénu (500 pg/ml)

Vo volumentrickej banke o objeme 1000 ml rozpustit 0,920
g molybdénanu amoénneho (NHy)gMo;0,4.4H,0  navazeného
s presnostou na 0,1 mg v 6 mol/l kyseline chlorovodikovej (4.1).
Doplnit’ na objem tymto roztokom a dokladne premiesat.

Prechodny roztok molybdénu (25 pg/ml)

Naliat’ 25 ml zasobného roztoku (4.7.1) do volumetrickej banky
0 objeme 500 ml. Doliat’ na objem 6 mol/l kyselinou chlorovodikovou
(4.1) a dokladne premiesat.

Pracovny roztok molybdénu (2,5 pg/ml)

Naliat' 10 ml prechodného roztoku (4.7.2) do volumetrickej banky
o objeme 100 ml. Doliat’ na objem 6 mol/l kyselinou chlorovodikovou
(4.1) a dokladne premiesat’.

Aparatira

Spektrometer upraveny na molekularnu absorpciu s komorami s 20
mm optickej drahy a nastavené na vilnova dlzku 470 nm.

Deliace nalevky o objeme 200 alebo 250 ml

Priprava vzorky na analyzu

Roztok extraktu molybdénu

Pozri metddy 9.1 a/alebo 9.2 a ak je to primerané, aj 9.3.
Priprava skusobného roztoku

Rozriedit’ alikvotnt Cast’ extraktu (6.1) s roztokom 6 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.1) tak, aby sa dosiahla primerana koncentracia
molybdénu. Oznadit’ koeficient zriedenia ako D.

Odobrat’ alikvotnt Cast’ a z roztoku extraktu obsahujiocu 1 az 12 pg
molybdénu a naliat’ ju do deliacej nalevky (5.2). Doliat na 50 ml
roztokom 6 mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1).

Postup
Priprava slepého roztoku

Pripravit’ slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie
a vynechat’ pritom iba skiiSobnu vzorku hnojiva.
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7.2

7.3

7.4

Priprava kalibracnych roztokov

Pripravit’ sadu aspon Siestich kalibraénych roztokov s narastajucou
koncentraciou zodpovedajicich idedlnemu intervalu odozvy spektro-
metra.

Na dosiahnutie optimalneho intervalu 0 az 12,5 pg/ml molybdénu
preliat 0, 1, 2, 3, 4 resp. 5 ml pracovné¢ho kalibraéného roztoku
(4.7.3) do deliacich naleviek (5.2). Doliat’ na 50 ml so 6 mol/l kyse-
linou chlorovodikovou (4.1). Deliace nalevky obsahuju 0; 2,5; 5; 7,5;
10 resp. 12,5 pg/ml molybdénu.

Tvorba a separovanie komplexu

Do kazdej z deliacich naleviek (6.2, 7.1 a 7.2) pridat’ v nasledujicom
poradi:

— 10 ml roztoku medi (4.2),

— 20 ml roztoku kyseliny askorbovej (4.3),

dokladne premieSat’ a Cakat’ dve az tri mintity a potom pridat’

— 10 ml n-butylacetatu (4.4) pomocou presnej pipety,

— 20 ml roztoku tiokyanatu (4.5),

pretrepavat’ jednu minutu, aby sa extrahoval komplex do organickej
fazy; nechat’ vyzrazat’; po separacii oboch faz vyliat' celd vodnt fazu
a potom organicku fazu premyt s

— 10 ml roztoku chloridu cinatého (4.6).

Pretrepavat’ jednu minutu. Nechat' vyzrazat' a vyliat' celi vodnu fazu.
Nahromadit’ organicku fazu v skiimavke; to umozni pozbierat’ kvapky
vody v suspenzii.

Stanovenie

Merat’ absorbancie roztokov ziskanych v 7.3 pri vlnovej dizke 470 nm
pomocou kalibracného roztoku s 0 pg/ml molybdénu (7.2) ako refe-
ren¢ného roztoku.

Vyjadrenie vysledkov

Nakreslit' kalibraéni krivku nanesenim zodpovedajucich hmotnosti
molybdénu v kalibranych roztokoch (7.2) vyjadrenych v pg na osi
x a zodpovedajucich hodnét absorbancii (7.4) od¢itanych zo spektro-
metra na osi y.

Z tejto krivky uréit hmotnost’ molybdénu v skiiSobnom roztoku (6.2)
a v slepom roztoku (7.1) a oznacit’ ich x, resp. Xy.

Percento molybdénu v hnojive je:

Mo % = [(X; — Xp) x V/a x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metoda 9.3:

Mo % = [(X; — Xp) X V/a x 2D]/(M x 10%)

kde
Mo je mnozstvo molybdénu vyjadreny ako percenta z hnojiva,

a je objem alikvotnej Casti odobratej z posledného zriedeného roztoku
(6.2) v ml,

X¢ je hmotnost’ Mo v skii§obnom roztoku (6.2) v pg,

X je hmotnost’ Mo v slepom roztoku (7.1), ktord zodpoveda objemu
a alikvotnej Casti skiSobného roztoku (6.2) v pug,

V je objem extraktu ziskaného metodou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému v 6.2 a
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M je hmotnost’ skuSobnej vzorky odobratej podl'a metody 9.1 alebo
9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al a a2 s za sebou nasledujuce
alikvotné Casti a vl a v2 st objemy zodpovedajice ich prislusnym
zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metoda 9.11

Stanovenie zinku v extraktoch hnojiv atbmovou absorp¢nou spektrometriou

1.

4.2

43

4.4
44.1

442

6.2

Predmet

Tato metdda popisuje postup stanovenia zinku v extraktoch hnojiv.

Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych met6-
dami 9.1 a 9.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu zinku celkom
a/alebo kobaltu rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto naria-
deniu.

Princip

Po vhodnej uprave a zriedeni extraktov sa obsah zinku stanovi
atdbmovou absorp¢nou spektrometriou.

Cinidla
Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metédu 9.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Pozri metodu 9.4, (4.2).

Roztoky soli lantanu (10 g/l La)
Pozri metodu 9.4, (4.3).

Kalibracné roztoky zinku
Zasobny roztok zinku (1 000 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml rozpustit' 1 g zinkového
prasku alebo vlociek navazeny s presnostou na 0,1 mg v 25 ml 6
mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1). Ked’ je zinok tplne rozpusteny,
doplnit’ na objem vodou a dokladne premiesat’.

Pracovny roztok zinku (100 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 200 ml rozriedit’ 20 ml zasobného
roztoku (4.4.1) s 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2).
Doliat’ na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2)
a dokladne premiesat’.

Aparatira

Atomovy absorpcny spektrometer: pozri metodu 9.4, (5). Pristroj musi
byt vybaveny zdrojom lucov charakteristickych pre zinok (213,8 nm).
Spektrometer musi umoznit' vykonat’ korekciu pozadia.

Priprava vzorky na analyzu
Roztok extraktu zinku

Pozri metddy 9.1 a/alebo 9.2 a ak je to primerané, aj 9.3.

Priprava skusobného roztoku

Pozri metodu 9.4, (6.2). Skisobny roztok musi obsahovat’ 10 % obje-
movych roztoku soli lantanu (4.3).
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7.2

73

Postup
Priprava slepého roztoku

Pozri metoda 9.4, (7.1). Skasobny roztok musi obsahovat’ 10 % obje-
movych roztoku soli lantdnu pouzitého v 6.2.

Priprava kalibracnych roztokov

Pozri metodu 9.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimélneho intervalu stanovenia 0 az 5 pg/ml zinku
preliat’ 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 a 5 ml pracovného kalibra¢ného roztoku
(4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade potreby
upravit’  koncentraciu  kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie
k hodnote dosahovanej skasobnym roztokom. Do kazdej banky pridat’
10 ml roztoku soli lantanu pouzitého v 6.2. Doliat’ na 100 ml 0,5 mol/l

roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamieSat’. Tieto
roztoky obsahuji od 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml zinku.

Stanovenie

Pozri metédu 9.4 (7.3). Pripravit spektrometer (5) na meranie pri
vinovej dlzke 213,8 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metodu 9.4, (8).

Percento zinku v hnojive sa ur¢i takto:

Zn % = [(%, — Xp) * V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metoda 9.3:

Zn % = [(xs — Xp) ¥ V x 2D]/(M x 10%)

kde

Zn je mno6stvo zinku vyjadrené ako percenta z hnojiva;

X, je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

Xp, je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 9.1 alebo 9.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skuSobnej vzorky odobratej podl'a metody 9.1 alebo
9.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné

Casti a vl, v2, v3,..., vi a 100 si objemy v ml zodpovedajuce ich
prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metédy 10

MikroZiviny v koncentraciach vysSich ako 10 %

Metoda 10.1

Extrakcia mikroZivin spolu
Predmet

Tato metoda definuje postup extrakcie nasledujucich mikrozivin: bor
celkom, kobalt celkom, med’ celkom, Zelezo celkom, mangan celkom,
molybdén celkom a zinok celkom. Cielom je urobit’ ¢o najmenej
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5.1
52

7.2

extrakcii a vzdy, ked je to mozné, pouzit' ten isty extrakt na stano-
venie celkového obsahu kazdej z uvedenych mikrozivin.

Oblast’ pouZitia

Tato metéda sa tyka hnojiv spolocenstva uvedené v prilohe 1 E
k tomuto nariadeniu obsahujtcich jednu alebo viac z nasledujtcich
mikrozivin: bor, kobalt, med, Zelezo, mangan, molybdén a zinok.
Vztahuje sa na kazdi mikrozivinu, ktorej deklarovany obsah je
vacsi ako 10 %.

Princip
Rozpustenie varom v zriedenej kyseline chlorovodikove;.
Poznamka

Extrakcia je empirickd a nemusi byt kvantitativna, ¢o zavisi od
produktu alebo inych zloziek hnojiva. Najmid v pripade niektorych
oxidov manganu moéze byt extrahované mnozstvo podstatne mensie
ako celkovy obsah manganu v produkte. Vyrobcovia hnojiv zodpove-
daju za zabezpecenie toho, aby deklarovany obsah skuto¢ne zodpo-
vedal mnozstvu extrahovanému za podmienok prisluchajiucich metode.

Cinidla
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Zmiesat’ 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyg = 1,18 g/ml)
s 1 objemovym dielom vody.

Koncentrovany roztok amoniaku (NH4OH, d,, = 0,9 g/ml)
Zariadenie

Elektricka hortca platnicka s nastavitenou teplotou
pH-meter

Poznamka

Ak sa ma urCit’ obsah boru v extrakte, nepouzivat’ borkremicité sklo.
Kedze metoda zahfa var, uprednostiiuje sa tefléon alebo oxid kremi-
¢ity. Sklo dokladne oplachnut’, ak bolo umyvané v saponatoch obsa-
hujucich boritany.

Priprava vzorky
Pozri metdodu 1.
Postup
Skisobna vzorka

Odobrat’ 1 az 2 gramy hnojiva, podla deklarovaného obsahu prvku
v produkte. Na ziskanie kone¢ného roztoku sa vyuzije nasledujuca
tabul’ka; tento roztok bude po prislusnom zriedeni v meracom rozsahu
pre kazdi metddu. Vzorky by mali byt vazené s presnostou na 1 mg.

Deklarovany obsah mikrozivin > 10 <25 > 25
v hnojive (%)

Hmotnost’ skusobnej vzorky g) 2 1
Hmotnost” prvku vo vzorke (mg) > 200 < 500 > 250
Objem extraktu V (ml) 250 500

Koncentracia prvku v extrakte (mg/l) > 400 < 1000 > 500

Umiestnit’ skasobnu vzorku do kadi¢ky, ktorej objem je 250 ml.
Priprava roztoku

V pripade potreby navlh¢it’ vzorku trochou vody, pridat’ opatrne 10 ml
zriedenej kyseliny chlorovodikovej (4.1) na gram hnojiva, po malych
mnozstvach a potom pridat’ priblizne 50 ml vody. Zakryt kadicku
hodinovym sklickom a miesat. Uviest do varu na hortcej platnicke
a udrzat’ ho pocas 30 minut. Nechat’ ochladit’, obCas zamiesat. Kvan-



2003R2003 — SK — 18.11.2009 — 006.001 — 150

titativne preliat’ do volumetrickej banky, ktorej objem je 500 ml.
Doplnit’ na objem vodou a dokladne premieSat. Prefiltrovat’ cez
suchy filter do suchej nddoby. Odstranit’ pociatocnu Cast. Extrakt
musi byt dokonale &iry.

Odportca sa, aby sa stanovenie vykonalo bezodkladne na alikvotnych
Castiach ¢ireho filtratu; ak nie, nadoby by sa mali zazatkovat'.

Poznamka

Extrakty, v ktorych sa ma urcit’ obsah boru: upravit’ pH medzi 4 a 6
koncentrovanym amoniakom (4.2).

Stanovenie

Stanovenie kazdej mikroziviny sa vykona na alikvotnych castiach
uvedenych v metode pre kazdu jednotlivi mikrozivinu.

Metody 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 a 10.10 sa nemdzu pouzit’ na stanovenie
prvkov pritomnych v chelatovej alebo komplexnej forme. V takych
pripadoch sa pred stanovenim musi pouzit’ metdéda 10.3.

Takéto odstranenie nie je nutné v pripade stanovenia atomovou
absorpénou spektrometriou (10.8 a 10.11).

Metoda 10.2

Extrakcia vo vode rozpustnych mikroZivin
Predmet

Tato metoda definuje postup extrakcie vo vode rozpustnych foriem
tychto mikrozivin: bor, kobalt, med, Zzelezo, mangén, molybdén
a zinok. Cielom je urobit’ ¢o najmenej extrakcii a pouzit vzdy, ak
je to mozné, ten isty extrakt na stanovenie celkového obsahu kazdej
z tychto mikrozivin.

Oblast’ pouzitia

Tato metoda plati pre hnojiva spoloCenstva uvedené v prilohe 1 E
k tomuto nariadeniu obsahujice jednu alebo viac z tychto mikrozivin:
bor, kobalt, med’, Zelezo, mangan, molybdén a zinok. Vztahuje sa na
kazdu mikrozivinu, ktorej deklarovany obsah je vyssi ako 10 %.

Princip

Mikroziviny su extrahované pretrepanim hnojiva vo vode pri 20
(+2) °C.

Poznamka

Extrakcia je empirickd a moze, ale nemusi byt kvantitativna.
Cinidla

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Zmiesat’ 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyq = 1,18 g/ml)
s 1 objemovym dielom vody.

Zariadenie
Rotacna trepacka nastavena na priblizne 35 az 40 otacok za minutu
Poznadmka

Ak sa ma ur€it’ obsah boru v extrakte, nepouzivat’ borkremicité sklo.
Uprednostiiuje sa teflon alebo oxid kremicity. Sklo dokladne opla-
chnut’, ak bolo umyvané v saponatoch obsahujucich boritany.

Priprava vzorky
Pozri metddu 1.
Postup
Skusobna vzorka

Odobrat’ 1 az 2 gramy hnojiva, podl'a deklarovaného obsahu prvku
v produkte. Na ziskanie koneéného roztoku sa vyuzije nasledujuca
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7.3

tabul’ka; tento roztok bude po prislusnom zriedeni v meracom rozsahu
pre kazdi metodu. Vzorky by mali byt vazené s presnostou na 1 mg.

Deklarovany obsah mikrozivin > 10 <25 > 25
v hnojive (%)

Hmotnost” skuSobnej vzorky g) 2 1
Hmotnost” prvku vo vzorke (mg) > 200 < 500 > 250
Objem extraktu V (ml) 250 500

Koncentracia prvku v extrakte (mg/l) > 400 < 1000 > 500

Umiestnit’ skaSobnu vzorku do banky, ktorej objem je 500 ml.
Priprava roztoku
Pridat’ priblizne 400 ml vody.

Banku dobre zazatkovat'. Silne pretrepat’ rukou, aby sa vzorka rozpty-
lila a potom vlozit banku do trepacky a pretrepavat’ 30 minut.

Doplnit’ na objem vodou a dokladne premiesat’.
Priprava skusobného roztoku

Thned’ filtrovat’ do Cistej suchej banky. Banku zazatkovat’. Stanovenie
vykonat’ ihned’ po filtracii.

Poznamka

Ak sa filtrat postupne zakali, vykonat’ novt extrakciu podl'a 7.1 a 7.2
v banke o objeme V.. Filtrovat' do kalibrovanej banky o objeme W,
ktora bola predtym vysuSena a v ktorej je 5 ml zriedenej kyseliny
chlorovodikovej (4.1). Zastavit' filtraciu presne vo chvili, ked je
dosiahnuta kalibraéna znacka. Dokladne premiesat’.

Za tychto podmienok je hodnota V vo vyjadreni vysledkov:

V=Ve x W/ (W=5)

Zriedenia vo vyjadreni vysledkov st funkciou tejto hodnoty V.
Stanovenie

Stanovenie kazdej mikroZiviny sa vykona na alikvotnych castiach
uvedenych v metdéde pre kazdu jednotlivi mikrozivinu.

Metody 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 a 10.10 sa nemdzu pouzit’ na stanovenie
prvkov pritomnych v chelatovej alebo komplexnej forme. V takych
pripadoch sa pred stanovenim musi pouzit’ metdéda 10.3.

V pripade stanovenia atomovou absorp¢nou spektrometriou (10.8
a 10.11) nemusi byt takéto odstranenie nutné.

Metoda 10.3

Odstranenie organickych litok z extraktov hnojiv
Predmet

Tato metoda definuje postup odstranenia organickych latok z extraktov
hnojiv.

Oblast’ pouZzitia

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 10.1 a 10.2, u ktorych sa vyzaduje deklarovanie obsahu prvku

celkom alebo rozpustného vo vode podla prilohy I E k tomuto naria-
deniu.

Poznamka

Pritomnost’ malého mnozstva organickych latok bezne neovplyviiuje
stanovenie pomocou atomovej absorpcnej spektrometrie.
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4.2

Princip

Organické zluceniny su v alikvotnej Casti extraktu oxidované pero-
xidom vodika.

Cinidla
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l

Zmiesat' 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyg = 1,18 g/ml)
s 20 objemovymi dielmi vody.

Roztok peroxidu vodika (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml) bez obsahu
mikrozivin

Zariadenie
Elektricka platnicka s regulaciou teploty.
Postup

Odobrat’ 25 ml roztoku extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo
metédou 10.2 a naliat ho do kadicky, ktorej objem je 100 ml.
V pripade metody 10.2 pridat 5 ml roztoku zriedenej kyseliny chlo-
rovodikovej (4.1). Potom pridat’ 5 ml roztoku peroxidu vodika (4.2).
Prikryt hodinovym sklickom. Nechat' oxidovat’ pri izbovej teplote
priblizne hodinu, postupne priviest do varu a polhodinu wvarit.
V pripade potreby pridat’ d’alsich 5 ml peroxidu vodika do roztoku
hned” ako vychladol. Potom povarit, aby sa odstranil nadbytocny
peroxid vodika. Nechat' vychladnat' a kvantitativne preliat’ do 50 ml
volumetrickej banky a doplnit’ po objem. V pripade potreby filtrovat.

Pri odbere alikvotnych Casti a vypocte percenta mikrozivin v produkte
by sa toto zriedenie malo zohl'adnit.

Metoda 10.4

Stanovenie mikroZivin v extraktoch hnojiv atomovou absorpénou

4.2

spektrometriou
(vSeobecny postup)
Predmet

Tento dokument definuje vSeobecny postup stanovenia obsahu Zeleza
a zinku v extraktoch hnojiv atbmovou absorpénou spektrometriou.

Rozsah platnosti

Tento postup plati pre analyzu vzoriek hnojiv extrahovanych meto-
dami 10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu Zeleza
alebo zinku celkom a/alebo Zeleza alebo zinku rozpustného vo vode
v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Upravy tohto postupu pre rozne mikroZiviny s opisané podrobnejsie
v metddach definovanych osobitne pre kazdy prvok.

Poznamka

Vo vigsine pripadov malé mnozstva organickych latok neovplyviiuju
stanovenie atbmovou absorpénou spektrometriou.

Princip

Po pripadnej uprave extraktu na znizenie obsahu alebo odstranenia
rusivych chemickych latok sa extrakt zriedi tak, aby jeho koncentracia
bola v optimalnom intervale spektrometra pri vinovej dizke vhodnej
pre stanovovanu mikrozivinu.

Cinidla
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

Zmiesat’ 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyq = 1,18 g/ml)
s 1 objemovym dielom vody.

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l

Zmiesat' 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyq = 1,18 g/ml)
s 20 objemovymi dielmi vody.
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6.2

7.2

7.3

Roztoky soli lantanu (10 g/l La)

Toto Cinidlo sa pouziva pri stanoveni Zzeleza a zinku. Moze sa
pripravit’ bud’

a) z oxidu lantanitého rozpustenim v kyseline chlorovodikovej (4.1).
Vlozit' 11,73 g oxidu lantanitého (La,O3) do 150 ml vody v jednej
volumetrickej banke a pridat’ 120 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodi-
kovej (4.1). Nechat' rozpustat' a potom doplnit’ na 1 liter vodou
a dokladne zamieSat. Tento roztok obsahuje priblizne 0,5 mol/l
kyseliny chlorovodikovej, alebo

b) z roztokov chloridu, siranu alebo dusi¢nanu lantanitého. Rozpustit’
26,7 g heptahydratu chloridu lantanit¢ho (LaCl;.7H,0) alebo 31,2
g hexahydratu dusi¢nanu lantanit¢ého (La(NO;);.6H,O alebo 26,2
g nonahydratu siranu lantanitého (Lay(SO4);.9H,0) v 150 ml
vody a potom pridat 85 ml 6 mol/l kyseliny chlorovodikove;j
(4.1). Nechat’ rozpustat’ a potom doliat’ vodou na 1 liter. Dokladne
premiesat’. Tento roztok obsahuje priblizne 0,5 mol/l kyseliny chlo-
rovodikovej.

Kalibracné roztoky

Ich priprava je popisana v jednotlivych metodach stanovenia pre kazda
mikrozivinu osobitne.

Aparatira

Spektrometer upraveny pre atbmovu absorpciu so zdrojmi emitujucimi
ziarenie typické pre stanovované mikroziviny.

Analytik musi dodrzat pokyny vyrobcu a poznat zariadenie. Zaria-
denie musi umoznovat korekciu pozadia tak, aby mohlo byt kedy-
kol'vek pouzité (napr. Zn). Pouzité plyny st vzduch a acetylén.

Priprava vzorky na analyzu

Priprava roztokov extraktov stanovovanych mikrozivin

Pozri metody 10.1 a/alebo 10.2 a ak je to primerané, aj 10.3.
Uprava skisobného roztoku

Rozriedit’ alikvotnt Cast’ extraktu ziskaného metodou 10.1, 10.2 alebo
10.3 vodou a/alebo kyselinou chlorovodikovou (4.1) alebo (4.2) tak,
aby sa ziskal kone¢ny roztok na meranie, o koncentracii stanovova-
ného prvku ktord je primerana pouzitému kalibra¢nému intervalu (7.2)
a koncentracii kyseliny chlorovodikovej aspon 0,5 mol/l a nie viac ako
2,5 mol/l. Tento tkon si moze vyzadovat' jedno alebo viac po sebe
nasledujucich zriedeni.

Kone¢ny roztok sa ziska odberom alikvotnej Casti zriedeného extraktu
do volumetrickej banky, ktorej objem je 100 ml. Objem tejto
alikvotnej Casti oznacit’ ako a ml. Pridat’ 10 ml roztoku soli lantanu
(4.3). Doplnit’ na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej
(4.2) a dokladne premiesat’. Oznacit’ koeficient zriedenia ako D.

Postup
Priprava slepého roztoku

Pripravit' slepy roztok opakovanim celého postupu od extrakcie
a vynechat’ pritom iba skuSobnti vzorku hnojiva.

Priprava kalibracnych roztokov

Z pracovného kalibraéného roztoku pripraveného s pouzitim metody
zadanej pre kazdu jednotlivit mikrozivinu pripravit’ do volumetrickych
baniek o objeme 100 ml sadu aspon piatich kalibraénych roztokov
narastajiicej koncentracie v idealnom intervale merania spektrometrom.
V pripade potreby upravit’ koncentraciu kyseliny chlorovodikovej tak,
aby bola ¢o najblizsie ku koncentracii v zriedenom skuSobnom roztoku
(6.2). Pri stanoveni Zeleza alebo zinku pridat’ 10 ml rovnakého roztoku
soli lantanu (4.3), ktory sa pouzil v 6.2. Doliat’ na objem s 0,5 mol/l
roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne premiesat’.

Stanovenie

Pripravit spektrometer (5) na stanovenie a nastavit vinova dizku
zadani v metode prislusnej mikroziviny.
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Potom postupne tri razy nastriekat’ kalibraéné roztoky (7.2), skasobny
roztok (6.2) a slepy roztok (7.1), zaznamenajuc kazdy vysledok
a medzi jednotlivymi striekaniami pristroj vzdy premyt destilovanou
vodou.

Naniest” kalibraént krivku pomocou priemernych vysledkov kazdého
kalibra¢ného roztoku (7.2) na osi y a prislusnej koncentracie zodpo-
vedajuceho prvku vyjadrenej v pg/ml na osi x.

Urcit' z tejto krivky koncentraciu prislusnej mikroziviny v skisobnej
vzorke X4 (6.2) a slepom roztoku x;, (7.1) a vyjadrit’ ich v pg/ml.

Vyjadrenie vysledkov

Percento mikroziviny E v hnojive sa rovna:

E (%) = [(x — x») x V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metdda 9.3:

E (%) = [(Xs — xb) X V x 2D]/(M x 10%)

kde

E je obsah stanovovaného prvku vyjadreny ako percenta z hnojiva;,
X, je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

X}, je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metodou 10.1 alebo 10.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skiiSobnej vzorky odobratej podla metédy 10.1 alebo
10.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D:
Ak al, a2, a3,..., ai a a su alikvotné Casti a v1, v2, v3,..., vi a 100 sa

objemy v ml zodpovedajice ich prislusnym zriedeniam, koeficient
zriedenia D sa rovna:

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

Metdoda 10.5

Stanovenie béru v extraktoch hnojiv acidometrickou titraciou

Predmet
Tato metdda opisuje postup stanovenia boru v extraktoch hnojiv.
Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre analyzu vzorick hnojiv extrahovanych meto-
dami 10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu boéru
celkom a/alebo boru rozpustného vo vode v prilohe I k tomuto naria-
deniu.

Princip

Manitoboritanovy komplex sa vytvori touto reakciou boritanu
s manitolom:

CeHg (OH)6 + H3BO3C4H;503B + H,O

Tento komplex sa titruje roztokom hydroxidom sodnym na pH 6,3.
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4.4

4.5

4.6
4.7

52
5.3

Cinidla
Indikacny roztok metylovej cervene

Rozpustit' 0,1 g metylovej ¢ervene (C;5H;5N3;0,) v 50 ml etanolu
(95 % vo volumetrickej banke o objeme 100ml). Doliat’ na 100 ml
vodou. Dokladne premiesat’.

Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej, priblizne 0,5 mol/l

Zmiesat' 1 objemovy diel kyseliny chlorovodikovej HCI (dyy = 1,18
g/ml) s 20 objemovymi dielmi vody.

Zriedeny roztok hydroxidu sodného, priblizne 0,5 mol/l

Nesmie obsahovat’ oxid uhli¢ity. Rozpustit’ 20 g hydroxidu sodného
(NaOH) v granulach v jednolitrovej volumetrickej banke obsahujucej
800 ml povarenej vody. Ked sa roztok ochladi, doplnit’ na 1 000 ml
prevarenou vodou a dokladne zmiesat'.

Zriedeny roztok hydroxidu sodného, priblizne 0,025 mol/l

Nesmie obsahovat’ oxid uhli¢ity. Zriedit' 0,5 mol/l roztoku hydroxidu
sodného (4.3) dvadsatnasobne v prevarenej vode a dokladne zmiesat'.
Stanovi sa hodnota roztoku vyjadrena ako bor (B) (pozri odsek 9).

Kalibracny roztok boru (100 pg/ml B)

Vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml rozpustit’ vo vode 0,5719
g kyseliny boritej (H;BO5) navazenej s presnostou na 0,1 mg. Doplnit’
na objem vodou a dokladne premiesat. Preliat do plastovej flase
a uskladnit’ v chladnicke.

Praskovy D-manitol (CgH;40g).
Chlorid sodny NaCl.

Zariadenie

pH-meter so sklenou elektrodou
Magnetické miesadlo

400 ml kadicka s teflonovou ty¢inkou
Priprava vzorky na analyzu
Priprava roztoku boru

Pozri metody 10.1, 10.2 a, ak je to vhodné, aj 10.3.
Postup

Skuiska

Do kadicky, ktorej objem je 400 ml (5.3) naliat’ alikvotni cast’
a extraktu (6.1) obsahujucu 2 az 4 mg B. Pridat’ 150 ml vody.

Pridat’ niekol’ko kvapiek indikacného roztoku metylovej ¢ervene (4.1).

V pripade extrakcie metodou 10.2 okyslit' pridavkom 0,5 mol/l kyse-
liny chlorovodikovej (4.2) az na bod zmeny roztoku indikatora
a potom pridat’ d’alsich 0,5 ml 0,5 mol/l kyseliny chlorovodikovej
(4.2).

Po pridani 3 g chloridu sodného (4.7) uviest' do varu, aby sa vypudil
oxid uhli¢ity. Nechat vychladntt. Polozit kadi¢ku na magnetické
miesadlo (5.2) a vlozit’ vopred okalibrované elektrody pH-metra (5.1).

Upravit' pH presne na 6,3, najskor s 0,5 mol/l roztokom hydroxidu
sodného (4.3) a potom s 0,025 mol/l roztokom (4.4).

Pridat’ 20 g D-manitolu (4.6), tplne rozpustit' a dokladne zamieSat'.
Titrovat' s 0,025 mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.4) na pH 6,3
(aspoit 1 minuta stability). Oznacit’ spotrebu ako Xj.

Slepy roztok

Pripravit’ slepy roztok opakovanim celého postupu od pripravy
roztoku a vynechat pritom iba sk@iSobni vzorku hnojiva. Oznacit
spotrebu ako X.
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9. Boérova (B) hodnota roztoku hydroxidu sodného (4.4)

Pipetovat’ 20 ml (2,0 mg B) kalibraéného roztoku (4.5) do kadicky
o objeme 400 ml a pridat niekolko kvapiek indikacného roztoku
metylovej Cervene (4.1). Pridat’ 3 g chloridu sodného (4.7) a roztok
kyseliny chlorovodikovej (4.2) az pokym sa nedosiahne bod zmeny
indika¢ného roztoku (4.1).

Doplnit’ priblizne na objem 150 ml a postupne priviest do varu tak,
aby sa vypudil oxid uhli¢ity. Nechat' vychladnut’. Polozit’ kadi¢ku na
magnetické miesadlo (5.2) a vlozit’ vopred okalibrované elektrody pH-
metra (5.1). Upravit pH presne na 6,3, najskor s 0,5 mol/l roztokom
hydroxidu sodného (4.3) a potom s 0,025 mol/l roztokom (4.4).

Pridat’ 20 g D-manitolu (4.6), uplne rozpustit' a dokladne zamiesat.
Titrovat’ s 0,025 mol/l roztokom hydroxidu sodného (4.4) na pH 6,3
(aspont 1 minuta stability). Oznacit’ spotrebu ako V.

Pripravit’ slepy roztok rovnakym spdsobom, nahradit’ pritom 20 ml
vody pre kalibracny roztok. Oznacit’ spotrebu ako V.

Boérova hodnota (F) v mg/ml §tandardného roztoku NaOH (4.4) je:
F (vmg/ml) =2/(V, — Vo)

1 ml 0,025 mol/l roztoku hydroxidu sodného presne zodpoveda

0,27025 mg B.

10. Vyjadrenie vysledkov

Percento boru v hnojive sa urci takto:

(X]—Xo)XFXV

B (%) = —5ax™

kde
B (%) je percento boru v hnojive,

X, je spotreba 0,025 mol/l roztoku hydroxidu sodného (4.4) na analy-
zovany roztok v ml,

Xp je spotreba 0,025 mol/l roztoku hydroxidu sodného (4.4) na slepy
roztok v ml,

F je borova (B) hodnota 0,025 mol/l roztoku hydroxidu sodného (4.4)
v mg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo 10.2 v ml,
a je objem alikvotnej Casti (7.1) odobratej z roztoku extraktu (6.1) a
M je hmotnost’ skisobnej vzorky odobratej podl'a metody 10.1 alebo
10.2 v gramoch.

Metdda 10.6

Stanovenie kobaltu v extraktoch hnojiv gravimetrickou metédou s 1-nitrézo-

2-naftolom
1. Predmet
Tento dokument opisuje postup stanovenia kobaltu v extraktoch
hnojiv.
2. Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre extrakty vzoriek hnojiv ziskané metéodami 10.1
a 10.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu kobaltu v prilohe I E
k tomuto nariadeniu.

3. Princip

Co*"  wvytvara s l-nitrézo-2-naftolom ervend zrazeninu Co
(C1pH¢ONO);.2H,0. Kobalt pritomny v extrakte po uvedeni do
formy Co3" sa vyzrdza v kyslom prostredi kyseliny octovej roztokom
1-nitr6zo-2-naftolu. Po filtracii sa zrazenina premyje a vysu$i na
konstantni hmotnost’ a potom sa odvazi ako Co(C;oH¢ONO);.2H,0.
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6.2

Cinidla

Roztok peroxidu vodika (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml)

Roztok hydroxidu sodného, priblizne 2 mol/l

Rozpustit’ 8 g hydroxidu sodného v granulach v 100 ml vody.
Zriedeny roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l

ZmieSat' jeden objemovy diel kyseliny chlorovodikovej (dyq = 1,18
g/ml) s jednym objemovym dielom vody.

Kyselina octova (99,7 % CH3;CO,H) (dyy = 1,05 g/ml)
Roztok kyseliny octovej (1:2), priblizne 6 mol/l

Zmiesat’ jeden objemovy diel kyseliny octovej (4.4) s 2 objemovymi
dielmi vody.

Roztok 1-nitrézo-2-naftolu v 100 ml kyseliny octovej (4.4). Pridat’ 100
ml vlaznej vody. Dokladne zmiesat'. Naraz prefiltrovat’. Ziskany roztok
sa musi okamzite pouzit.

Zariadenie

Filtracny téglik P 16/ISO 4 793, porovitost’ 4, objem 30 alebo 50 ml
Susiaca pec pri teplote 130 (+ 2) °C

Priprava vzorky na analyzu

Priprava roztoku kobaltu

Pozri metody 10.1 alebo 10.2.

Priprava roztoku na analyzu

Do kadicky, ktorej objem je 400 ml naliat’ alikvotnu Cast’ extraktu
obsahujucu nie viac ako 20 mg Co. Ak sa extrakt ziska metodou
10.2, okyslit’ piatimi kvapkami kyseliny chlorovodikovej (4.3). Pridat’
priblizne 10 ml roztoku peroxidu vodika (4.1). Nechat' pdsobit’
oxida¢né ¢inidlo v studenom stave 15 minit a potom vodou doliat’
priblizne na 100 ml. Zakryt' kadicku hodinovym sklickom. Uviest
roztok do bodu varu a nechat’ povarit priblizne 10 minat. Ochladit’.
Zalkalizovat’ roztokom hydroxidu sodného (4.2) pridavanim po kvap-
kach az kym sa nezacne zrazat' Cierny hydroxid kobaltu.

Postup

Pridat’ 10 ml kyseliny octovej (4.4) a roztok doliat’ vodou na objem
priblizne 200 ml. Zohrievat' az do bodu varu. Za neustaleho mieSania
pridavat’ pomocou byrety po kvapkach 20 ml roztoku 1-nitr6zo-2-
naftolu (4.6). Potom energicky premieSavat’, aby sa koagulat vyzrazal.

Filtrovat’ cez predtym odvézeny filtracny téglik (5.1) a dbat’ pritom na
to, aby sa neupchal. So zretelom na to sa uistit, ze kvapalina je nad
zrazeninou pocas celého procesu filtracie.

Premyt’ kadicku zriedenou kyselinou octovou (4.5), aby sa odstranila
vSetka zrazenina, premyt zrazeninu na filtri zriedenou kyselinou
octovou (4.5) a potom premyt’ tri razy horicou vodou.

Vysusit' v suSiacej peci (5.2) pri teplote 130 (£ 2) °C az kym sa
nedosiahne konstantna hmotnost’.

Vyjadrenie vysledkov
1 mg zrazeniny Co (C;(H¢ONO);.2H,0 zodpoveda 0,096381 mg Co.

Percentulane mnozstvo kobaltu (Co) v hnojive sa urci takto:

VxD
0, —
Co (%) =X x 0,0096381 x —

kde
X je hmotnost’ zrazeniny v mg,

V je objem roztoku extraktu ziskaného metodou 10.1 alebo 10.2 v ml,
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a je objem alikvotnej Casti odobratej z posledného zriedenia v ml
D je koeficient zriedenia tejto alikvotnej Casti a

M je hmotnost’ skusobnej vzorky v g.

Metoda 10.7

Stanovenie medi v extraktoch hnojiv titra¢nou metodou

Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia medi v extraktoch hnojiv.
Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre extrakty vzoriek hnojiv ziskané metédou 10.1
alebo 10.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu medi v prilohe
I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Mednaté iony sa redukuju v kyslom prostredi jodidom draselnym:

Wutt + 4- - 2Cul + I

Takto uvolneny jod sa titruje Standardnym roztokom tiosiranu sodného
v pritomnosti Skrobu ako indikatora nasledovne:

I, + INayS,0; — 2Nal + Nay$,0;

Cinidla

Kyselina dusi¢na (HNO;, dyy = 1,40 g/ml)

Mocovina, (NH,),C = O

Roztok hydrofluoridu aménneho (NH,HF,), 10 % hmotnost/objem
Roztok skladovat’ v plastovom obale.

Roztok hydroxidu aménneho (1 + 1)

Zmiesat’ jeden objemovy diel amoniaku (NH4OH, d,, = 0,9 g/ml)
s jednym objemovym dielom vody.

Standardny roztok tiostranu sodného

Vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml rozpustit’ vo vode 7,812
g pentahydratu tiosiranu sodného (Na,S,05.5H,0). Na jeho stabili-
zaciu pridat’ niekol'ko kvapiek chloroformu. Tento roztok sa musi
skladovat’ v sklenenom obale a musi byt chraneny pred priamym
svetlom.

Jodid draselny (KI)

Roztok tiokyanatu draselného (KSCN) (25 % hmotnost/objem)
Tento roztok skladovat’ v plastovej flasi.

Roztok skrobu (priblizne 0,5 %)

Vlozit 2,5 g skrobu do kadicky, ktorej objem je 600 ml. Naliat
priblizne 500 ml vody. Varit’ za staleho mieSania. Ochladit’ na teplotu
prostredia. Roztok ma kratku Zivotnost. Je mozné ju prediZit’ pridanim
priblizne 10 mg jodidu ortuti.

Priprava roztoku na analyzu
Priprava roztoku obsahujuceho med’
Pozri metody 10.1 a 10.2.

Postup

Priprava titracného roztoku

Do Erlenmayerovej banky o objeme 500 ml naliat’ alikvotnu cast’
roztoku obsahujiiceho nie menej ako 20 az 40 mg Cu.
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6.2

Kratkym povarenim vypudit’ vSetok nadbyto¢ny kyslik. Doplnit’ vodou
na objem priblizne 100 ml. Pridat’ 5 ml kyseliny dusi¢nej (4.1), uviest’
do varu a priblizne pol mintty nechat’ vriet.

Odsunut’ Erlenmayerovu banku z ohrevného =zariadenia, pridat’
priblizne 3 g mocoviny (4.2) a obnovit' var na pol mintty.

Odsunut’ z ohrevného zariadenia a pridat 200 ml studenej vody.
V pripade potreby ochladit’ obsah Erlenmayerovej banky na teplotu
prostredia.

Postupne pridavat’ roztok hydroxidu amoénneho (4.4) az kym roztok
nezmodrie a potom pridat’ 1 ml naviac.

Pridat’ 50 ml roztoku hydrofluoridu aménneho (4.3) a premiesat’.
Pridat’ 10 g jodidu draselného (4.6) a rozpustit'.
Titracia roztoku

Polozit’ Erlemayerovu banku do magnetického miesadla. Vlozit' jeho
ty¢ do nej a nastavit’ mieSadlo na pozadovanu rychlost.

Pouzit' byretu, pridat Standardny roztok tiosiranu sodného (4.5) az
kym hneda farba jodu uvolneného z roztoku nezaéne slabnut’.

Pridat’ 10 ml roztoku $krobu (4.8).

Pokracovat’ v titracii s roztokom tiosiranu sodného (4.5) az kym
fialova farba takmer nezmizne.

Pridat 20 ml roztoku tiokyanatu draselného (4.7) a pokracovat
v titracii az kym fialovomodra farba nezmizne tplne.

Zaznamenat' objem spotrebovaného roztoku tiosiranu.
Vyjadrenie vysledkov
1 ml standardného roztoku tiosiranu sodného (4.5) zodpoveda 2 mg Cu.

Percento medi v hnojive sa urci takto:

v

0, j—
Cu (%) =X~

kde
X je objem spotrebovaného roztoku tiosiranu sodného v ml,
V je objem roztoku extraktu ziskaného metéodou 10.1 a 10.2 v ml,

a je objem alikvotnej Casti v ml a

M je hmotnost’ skiiSobnej vzorky upravenej podl'a metod 10.1a10.2 v g.

Metdoda 10.8

Stanovenie Zeleza v extraktoch hnojiv atbmovou absorpénou spektrometriou

1.

Predmet
Tato metdda opisuje postup stanovenia zeleza v extraktoch hnojiv.
Rozsah platnosti

Tento postup plati pre extrakty zo vzoriek hnojiv ziskané metdédami
10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu Zeleza celkom
a/alebo zeleza rozpustného vo vode v prilohe I E k tomuto nariadeniu.

Princip

Po vhodnej uprave a zriedeni extraktov sa obsah Zzeleza stanovi
atdbmovou absorpcnou spektrometriou.

Cinidla
Roztok kyseliny chlorovodikovej, priblizne 6 mol/l
Pozri metodu 10.4, (4.1).
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Roztok kyseliny chlorovodikovej, priblizne 0,5 mol/l
Pozri metodu 10.4, (4.2).

Roztok peroxidu vodika (30 % H,O, dyy = 1,11 g/ml), neobsahujici
mikroZiviny

Roztoky soli lantanu (10 g/l La)

Pozri metodu 10.4, (4.3).

Kalibracné roztoky zeleza
Zasobny roztok zeleza (1 000 pg/ml)

V kadicke o objeme 500 ml rozpustit' 1 g Cistého zelezného drétu
navazeného s presnostou na 0,1 mg, pridat’ 200 ml 6 mol/l kyseliny
chlorovodikovej (4.1) a 15 ml roztoku peroxidu vodika (4.3).
Zohrievat' na platnicke az kym zelezo nie je uplne rozpustené. Po
vychladnuti kvantitativne preliat do volumetrickej banky, ktorej
objem je 1000 ml. Doplnit' na objem vodou a dokladne premiesat’.

Pracovny roztok zeleza (100 pg/ml)

Do volumetrickej banky o objeme 200 ml naliat’ 20 ml zasobného
roztoku (4.5.1). Doliat’ na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chloro-
vodikovej (4.2) a dokladne premiesat’.

Aparatira

Atomovy absorpény spektrometer: pozri metdédu 10.4, (5). Pristroj
musi byt vybaveny zdrojom licov charakteristickych pre Zelezo
(248,3 nm).

Priprava vzorky na analyzu
Roztok extraktu Zeleza

Pozri metddy 10.1 a/alebo 10.2 a, ak je to vhodné, aj 10.3.

Priprava skusobného roztoku

Pozri metdéda 10.4, (6.2). SkuSobny roztok musi obsahovat 10 %
(objem/objem) roztoku soli lantanu.

Postup
Priprava slepého roztoku

Pozri metodu 10.4, (7.1). Skusobny roztok musi obsahovat 10 %
(objem/objem) roztoku soli lantdnu pouzité¢ho v 6.2.

Priprava kalibracnych roztokov

Pozri metodu 10.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimalneho intervalu stanovenia 0 az 10 ng/ml zeleza
preliat’ 0, 2, 4, 6, 8 resp. 10 ml pracovného kalibratného roztoku
(4.5.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade potreby
upravit'  koncentraciu  kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie
k hodnote dosahovanej skiisobnym roztokom. Do kazdej banky pridat’
10 ml roztoku soli lantanu pouzitého v 6.2. Doliat’ na objem 0,5 mol/l

roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne zamiesat. Tieto
roztoky obsahuju od 0, 2, 4, 6, 8 resp. 10 pg/ml zeleza.

Stanovenie

Pozri metddu 10.4 (7.3). Pripravit’ spektrometer na meranie pri vinovej
dizke 248,3 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metodu 10.4, (8).

Percento Zeleza v hnojive sa urci takto:

Fe (%) = [(X; — Xp) X V x D]/(M x 10%)
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Ak sa pouzila metdda 9.3:

Fe (%) = [(xs — Xp) ¥ V x 2D]/(M x 10%)

kde

Fe je obsah zeleza vyjadreny ako percenta z hnojiva;

Xs je koncentracia analyzovaného roztoku (6.2) v pg/ml,

Xp je koncentracia slepého roztoku (7.1) v pg/ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo 10.2 v ml,

D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ skisobnej vzorky odobratej podl'a metody 10.1 alebo
10.2 v gramoch.

Vypocet koeficientu zriedenia D: Ak al, a2, a3,..., ai a a st alikvotné
Casti a vl, v2, v3,..., vi a 100 st objemy v ml zodpovedajiice ich
prislusnym zriedeniam, koeficient zriedenia D sa rovna:

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

Metoda 10.9

Stanovenie manginu v extraktoch hnojiv titraciou
Predmet
Tato metdda opisuje postup stanovenia manganu v extraktoch hnojiv.
Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre extrakty vzoriek hnojiv ziskanych metédami
10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu manganu
v prilohe I E k tomuto dokumentu.

Princip

Ak st v extrakte pritomné chloridové i6ny, vypudia sa jeho povarenim
s kyselinou sirovou. Mangan sa zoxiduje bizmuticnanom sodnym
v prostredi kyseliny dusi¢nej. Vzniknuty manganistan sa zredukuje
nadbytkom siranu Zeleznatého. Tento nadbytok sa titruje roztokom
manganistanu draselného.

Cinidla
Koncentrovana kyselina sirova (H,SOy, dyy = 1,84 g/ml)
Kyselina sirovd, priblizne 9 mol/l

Opatrne zmiesat’ 1 objemovy diel koncentrovanej kyseliny sirovej
(4.1) s 1 objemovym dielom vody.

Kyselina dusicna, 6 mol/l

Zmiesat’ 3 objemové diely kyseliny dusi¢nej (HNO;, dyy = 1,40 g/ml)
so 4 objemovymi dielmi vody.

Kyselina dusicna, 0,3 mol/l

Zmiesat’ 1 objemovy diel 6 mol/l kyseliny dusi¢nej s 19 objemovymi
dielmi vody.

Bizmuti¢nan sodny (NaBiO;3) (85 %)

Diatomit

Kyselina ortofosfore¢na, 15 mol/l (H3POy, dyy = 1,71 g/ml)
Roztok siranu zeleznatého, 0,15 mol/l

Vo volumetrickej banke o objeme 1 liter rozpustit’ 41,6 g heptahydratu
siranu zeleznatého (FeSO,4.7H,0) 1.
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Pridat’ 25 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.1) a 25 ml kyseliny
fosfore¢nej (4.7). Doliat’ na 100 ml. Premiesat’.

Roztok manganistanu draselného, 0,020 mol/l

Odvazit' 3,160 g manganistanu draselného (KMnOy,) s presnostou na
0,1 mg. Rozpustit' a doliat’ vodou na objem 1 000 ml.

Roztok dusicnanu strieborného, 0,1 mol/l

Rozpustit’ vo vode 1,7 g dusi¢nanu strieborného (AgNO3) a doplnit’ na
100 ml.

Zariadenie

Filtraény téglik P16/ISO 4 793, poérovitost’ 4, objem 50 ml, namonto-
vany na filtracnej banke, ktorej objem je 500 ml.

Magnetické miesadlo

Priprava vzorky na analyzu
Roztok extraktu mangdanu

Pozri metédy 10.1 a 10.2. Ak nie je zname, ¢i s pritomné chloridové
i6ny, vykonat’ skasku v roztoku kvapkou roztoku dusi¢nanu striebor-
ného (4.10).

V nepritomnosti chloridovych i6nov naliat’ alikvotnii Cast’ extraktu
obsahujucu 10 az 20 mg manganu do vysokej kadicky, ktorej objem
je 400 ml. Upravit' objem priblizne na 25 ml bud’ odparenim alebo
pridanim vody. Pridat’ 2 ml koncentrovanej kyseliny sirovej (4.1).

Ak su pritomné chloridy, je nutné ich odstranit takto:

Naliat’ alikvotnti ¢ast’ extraktu obsahujucu 10 az 20 mg manganu do
vysokej 400 ml kadicky. Pridat’ 5 ml 9 mol/l kyseliny sirovej (4.2).
V digestoriu priviest do varu na horticej platnicke a nechat’ vriet' az
kym sa neuvolnia husté biele vypary. Pokracovat' az kym sa objem
nezmens$i priblizne na 2 ml (tenky film sirupovitej kvapaliny na dne
kadicky). Nechat’ vychladntt’ na teplotu prostredia.

Opatrne pridat’ 25 ml vody a eSte raz skusat’ na pritomnost’ chloridov
jednou kvapkou roztoku dusi¢nanu strieborného (4.10). Ak chloridy
pretrvavaji, opakovat’ tikon po pridani 5 ml 9 mol/l kyseliny sirovej
(4.2).

Postup

Pridat’ 25 ml 6 mol/l kyseliny dusi¢nej (4.3) a 2,5 g bizmuticnanu
sodného (4.5) do 400 ml kadicky, ktora obsahuje skiSobny roztok.
Energicky mieSat’ pocas troch minfit na magnetickom miesadle (5.2).

Pridat 50 ml 0,3 mol/l kyseliny dusi¢nej (4.4) a opédt pomiesat.
Filtrovat’ vo vakuu cez téglik (5.1), ktorého dno je pokryté diatomitom
(4.6). Téglik premyt’ niekolko raz s 0,3 mol/l kyseliny dusi¢nej (4.4)
az kym sa neziska bezfarebny filtrat.

Preliat’ filtrat a premyvaci roztok do kadicky o obsahu 500 ml.
Premiesat’ a pridat 25 ml 0,15 mol/l roztoku siranu Zzeleznatého
(4.8). Ak filtrat po pridavku siranu Zeleznatého zozltne, pridat 3 ml
15 mol/l kyseliny ortofosforecnej (4.7).

Pomocou byrety titrovat’ nadbytok siranu Zeleznatého s 0,02 mol/l
roztokom manganistanu draselného (4.9) az kym zmes nie je ruzova
a jej farba je stala jednu minatu. Vykonat' skusku naslepo za rovna-
kych podmienok, ale s vynechanim skuSobnej vzorky.

Poznamka

Zoxidovany roztok nesmie prist do kontaktu s gumou.

Vyjadrenie vysledkov

1 ml 0,02 mol/l roztoku manganistanu draselného zodpoveda 1,099 mg
manganu (Mn).
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Percento manganu v hnojive sa ur¢i takto:

Mn (%) where = (xp — Xs) % 0, 1099 x ”
a

kde

X}, je spotreba manganistanu na slepy roztok v ml,

Xs je spotreba manganistanu na skasobnu vzorku v ml,

V je objem extraktu ziskaného metédou 10.1 alebo 10.2 v ml,
a je objem alikvotnej Casti odobratej z extraktu v ml

M je hmotnost’ skuiSobnej vzorky v g.

Metoda 10.10

Stanovenie molybdénu v extraktoch hnojiv gravimetricky s 8-

4.2

43

4.4

4.5

4.6

hydroxychinolinom
Predmet

Tento dokument opisuje postup stanovenia molybdénu v extraktoch
hnojiv.

Oblast’ pouzitia

Tento postup plati pre extrakty vzoriek hnojiv ziskané¢ metédami 10.1
a 10.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu molybdénu v prilohe
1 E k tomuto nariadeniu.

Princip

Obsah molybdénu sa stanovi vyzrazanim ako molybdenyloxinat pri
zadanych podmienkach.

Cinidla
Roztok kyseliny sirovej, priblizne 1 mol/l

Opatrne naliat’ 55 ml kyseliny sirovej (H,SOy, dyy = 1,84 g/ml) do
jednolitrovej volumetrickej banky obsahujicej 800 ml vody.
Premiesat’. Po ochladeni doplnit’ na jeden liter. Premiesat’.

Zriedeny roztok amoniaku (1:3)

Zmiesat' jeden objemovy diel koncentrovaného roztoku amoniaku
(NH4OH, dyg = 0,9 g/ml) s 3 objemovymi dielmi vody.

Zriedeny roztok kyseliny octovej (1:3)

Zmiesat’ jeden objemovy diel koncentrovanej kyseliny octovej (99,7 %
CH;COOH, dyy = 1,049 g/ml) s 3 objemovymi dielmi vody.

Roztok dvojsodnej soli kyseliny etyléndiamintetraoctovej (EDTA)

Vo volumetrickej banke o objeme 100 ml rozpustit' 5 g Na,EDTA vo
vode. Doliat’ po kalibra¢nu znacku a zmieSat'.

Pufrovy roztok

Vo volumetrickej banke o objeme 100 ml rozpustit' vo vode 15 ml
koncentrovanej kyseliny octovej a 30 g octanu amoénneho. Doplnit’ na
100 ml

Roztok 7-hydroxychinolinu

Vo volumetrickej banke o objeme 100 ml rozpustit’ 3 g 8-hydroxy-
chinolinu v 5 ml koncentrovanej kyseline octovej. Pridat’ 80 ml vody.
Po kvapkach pridavat’ roztok amoniaku (4.2) az kym sa roztok neza-
kali a potom pridavat' kyselinu octovi (4.3) az kym nie je roztok
znovu Ciry.

Doplnit’ na 100 ml vodou.
Zariadenie

Filtraény téglik P16/ISO 4 793, porovitost’ 4, objem 30 ml
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pH-meter so sklenou elektrodou
Susiaca pec pri 130 az 135 °C
Priprava vzorky na analyzu

Priprava roztoku s obsahom molybdénu. Pozri metédu 10.1 a metédu
10.2.

Postup
Priprava skusobného roztoku

Do kadicky o objeme 250 ml naliat’ alikvotnt Cast’ obsahujucu 25 az
100 mg Mo.

Doliat’” vodu na objem 50 ml. Upravit pH roztoku na 5 priddvanim
roztoku kyseliny sirovej (4.1) po kvapkach. Pridat 15 ml roztoku
EDTA (4.4) a potom 5 ml pufrového roztoku (4.5). Doliat’ priblizne
na 80 ml vodou.

Priprava a premyvanie zrazeniny
Priprava zrazeniny

Roztok opatrne zohrievat. Neustdle mieSat’ a pridavat’ roztok oxinu
(4.6). Pokracovat’ vo vyzrazani az kym sa neprestane pozorovat’ tvorba
usadeniny. Pridavat dalSie c¢inidlo az kym roztok nad usadeninou
mierne nezozltne. BeZzne by malo stacit 20 ml. Pokracovat
v opatrnom ohreve zrazeniny dve alebo tri minuty.

Filtracia a premytie

Filtrovat' cez filtra¢ny téglik (5.1). Niekol'ko raz oplachnut’ s 20 ml
hortcej vody. Oplachova voda by mala zostat’ postupne bezfarebna, ¢o
indikuje, Ze uz neobsahuje oxin.

Vazenie zrazeniny

Zrazeninu susit’ pri teplote 130 az 135 °C na konstantni hmotnost’
(asponi jednu hodinu).

Nechat’ vychladnut’ v exsikatore a potom vazit.

Vyjadrenie vysledkov

1 mg molybdenyloxinatu MoO,(CoH¢ON), zodpoveda 0,2305 mg Mo.
Percento molybdénu v hnojive je:

VxD

Mo (%) = X x 0,02305 x
a x

kde
X je hmotnost’ zrazeniny molybdenyloxinatu v mg

V je objem roztoku extraktu ziskaného metdédami 10.1 alebo 10.2
v ml,

a je objem alikvotnej Casti odobratej z posledného zriedenia v ml,
D je koeficient zriedenia alikvotnej Casti a

M je hmotnost’ skusobnej vzorky v g.

Metoda 10.11

Stanovenie zinku v extraktoch hnojiv atbmovou absorp¢nou spektrometriou

1.

Predmet
Téato metdda opisuje postup stanovenia zinku v extraktoch hnojiv.
Rozsah platnosti

Tento postup plati pre extrakty zo vzoriek hnojiv ziskanych metoédami
10.1 a 10.2, u ktorych sa pozaduje deklaracia obsahu zinku v prilohe
I E k tomuto nariadeniu.
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4.2

43

4.4
44.1

442

6.2

7.2

7.3

Princip

Po vhodnej uprave a zriedeni extraktov sa obsah zinku stanovi
atdbmovou absorpcnou spektrometriou.

Cinidla

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 6 mol/l
Pozri metodu 10.4, (4.1).

Roztok kyseliny chlorovodikovej (HCI), priblizne 0,5 mol/l
Pozri metodu 10.4, (4.2).

Roztoky soli lantanu (10 g/l La)

Pozri metodu 10.4, (4.3).

Kalibracné roztoky zinku

Zasobny roztok zinku (1 000 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 1 000 ml rozpustit' 1 g zinkového
prasku alebo vlociek navazeny s presnostou na 0,1 mg v 25 ml 6
mol/l kyseliny chlorovodikovej (4.1). Ked’ je zinok uplne rozpusteny,
doplnit’ na objem vodou a dokladne premiesat’.

Pracovny roztok zinku (100 pg/ml)

Vo volumetrickej banke o objeme 200 ml rozriedit’ 20 ml zasobného
roztoku (4.4.1) s 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2).
Dophnit na objem 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej
a dokladne premiesat’.

Zariadenie
Atomovy absorpény spektrometer.

Pozri metédu 10.4, (5). Pristroj musi byt vybaveny zdrojom lucov
charakteristickych pre zinok (213,8 nm). Spektrometer musi umoznit’
vykonanie korekcie pozadia.

Priprava vzorky na analyzu
Roztok extraktu zinku

Pozri metody 10.1 a/alebo 10.2.
Priprava skusobného roztoku

Pozri metddu 10.4, (6.2). Skusobny roztok musi obsahovat 10 %
objemovych roztoku soli lantanu (4.3).

Postup
Priprava slepého roztoku

Pozri metodu 10.4, (7.1). Sktsobny roztok musi obsahovat 10 %
objemovych roztoku soli lantanu pouzitého v 6.2.

Priprava kalibracnych roztokov
Pozri metodu 10.4 (7.2)

Na dosiahnutie optimalneho intervalu stanovenia 0 az 5 pg/ml zinku
preliat 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 a 5 ml pracovného kalibracného roztoku
(4.4.2) do sady 100 ml volumetrickych baniek. V pripade potreby
upravit  koncentraciu  kyseliny chlorovodikovej ¢o najblizsie
k hodnote dosahovanej skiiSobnym roztokom. Pridat do kazdej
banky 10 ml roztoku soli lantanu pouzit¢ho v (6.2). Doliat’ na 100
ml 0,5 mol/l roztokom kyseliny chlorovodikovej (4.2) a dokladne
zamieSat’.

Tieto roztoky obsahuji od 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 resp. 5 pg/ml zinku.
Stanovenie

Pozri metodu 10.4 (7.3). Pripravit spektrometer (5) na meranie pri
vinovej dlzke 213,8 nm.

Vyjadrenie vysledkov
Pozri metodu 10.4, (8).
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Percento zinku v hnojive sa uréi takto:

Zn (%) = [(xs — Xp) X V x D]/(M x 10%)

Ak sa pouzila metdda 9.3:

Zn (%) = [(xs — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

kde

Zn je obsah zinku vyjadreny ako percentd z hnojiva;

X je koncentracia analyzovaného roztoku v pg/ml,

Xp je koncentracia slepého roztoku v pg/ml,

V je objem roztoku extraktu ziskaného metodou 10.1 alebo 10.2 v ml,
D je koeficient zodpovedajuci zriedeniu vykonanému podla 6.2 a

M je hmotnost’ sktisobnej vzorky odobratej podl'a metody 10.1 alebo
102 v g.

Vypocet koeficientu zriedenia D:

Ak al, a2, a3,..., ai a a su alikvotné Casti a vl, v2, v3,..., vi a 100 su
objemy v ml zodpovedajice ich prislusnym zriedeniam, koeficient
zriedenia D sa rovna:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x... x (vi/ai) x (100/a)
M7

Metody 11

Chelatovacie ¢inidla

Metoda 11.1

Stanovenie obsahu chelatovanych mikroZivin a chelatovaného podielu
mikroZivin

EN 13366: Priemyselné hnojivd. Uprava katexovou Zivicou na stanovenie obsahu
chelatovanych mikroZivin a chelatovaného podielu mikrozZivin.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metoda 11.2
Stanovenie EDTA, HEDTA a DTPA

EN  13368-1:  Priemyselné  hnojiva. ~ Stanovenie  chelatovacich  cinidiel
v priemyselnych hnojivach ionovou chromatografiou. Cast 1: EDTA, HEDTA
a DTPA.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metoda 11.3
Stanovenie Zeleza chelatovaného s 0,0-EDDHA a o,0-EDDHMA

EN 13368-2:2007: Priemyselné hnojiva. Stanovenie cheldatovacich Cinidiel
v priemyselnych hnojivach chromatografiou. Cast’ 2: Stanovenie zeleza chelato-
vaného s 0,0-EDDHA a o,0-EDDHMA ionoparovou chromatografiou.

Téato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metoda 11.4
Stanovenie Zeleza chelatovaného s EDDHSA

EN 15451: Priemyselné hnojiva. Stanovenie cheldtovacich cinidiel. Stanovenie
Zeleza chelatovaného s EDDHSA metédou ionopdrovej chromatografie.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.
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Metdda 11.5
Stanovenie Zeleza chelatovaného s o,p-EDDHA

EN 15452: Priemyselné hnojiva. Stanovenie chelatovacich cinidiel. Stanovenie
zeleza chelatovaného s o,p-EDDHA metodou HPLC s reverznou fazou.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metédy 12

Inhibitory nitrifikdcie a ureazy

Metoda 12.1
Stanovenie dikyandiamidu

EN 15360: Priemyselné hnojiva. Stanovenie dikyandiamidu. Metoda vysokou-
cinnej kvapalinovej chromatografie (HPLC).

Téato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metoda 12.2
Stanovenie NBPT

EN 15688: Priemyselné hnojiva. Stanovenie inhibitora uredzy N-(n-butyl)-tiofos-
fortriamidu (NBPT) metodou HPLC.

Téato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.

Metody 13

Tazké kovy

Metoda 13.1
Stanovenie obsahu kadmia
EN 14888: Priemyselné a vdpenaté hnojiva. Stanovenie obsahu kadmia.

Tato metdda analyzy bola podrobena kruhovému testu.
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PRILOHA V

ZOZNAM DOKUMENTOV, KTORE MUSIA VYROBCOVIA
ALEBO ICH ZASTUPCOVIA PRESTUDOVAT, ABY VYPRA-
COVALI TECHNICKU SPECIFIKACIU PRE NOVY TYP
HNOJIV, KTORY SA MA BYT PRIDAT DO PRILOHY
I TOHTO NARIADENIA

Navod na zostavenie technickej $pecifikacie pre Ziadost' o oznacenie
hnojiv ako ,,hnojivo*

ES.Uradny vestnik Eurdpskych spolocenstiev C 138 z 20.5.1994, s. 4.

Smernica Komisie 91/155/EHS z 5. marca 1991 definujuca
a ustanovujuca podrobné opatrenia systému konkrétnych informacii
suvisiacich s nebezpecnymi pripravkami pri uplatiiovani ¢lanku 10
smernice 88/379/EHS.

Uradny vestnik Eurépskych spolocenstiev L 76/35 z 22.3.1991, s. 35.

Smernica Komisie 93/112/ES z 10. decembra 1993 o zmene
a doplneni smernice Komisie 91/155/EHS, ktorou sa definuju
a ustanovuji podrobné opatrenia systému konkrétnych informacii savi-
siacich s nebezpecnymi pripravkami pri uplatiovani ¢lanku 10 smer-
nice 88/379/EHS.

Uradny vesmik Eurdpskych spolocenstiev L 314 zo 16.12.1993, s. 38.

POZIADAVKY NA OPRAVNOVANIE LABORATORII, KTORE
SU KOMPETENTNE POSKYTOVAT SLUZBY POTREBNE NA
OVERENIE SULADU HNOJIV ES S POZIADAVKAMI TOHTO
NARIADENIA A JEHO PRILOH

Norma platna na urovni laboratorii:

— laboratodria akreditované v sulade s normou EN ISO/IEC 17025:
Vseobecné  poziadavky na  kompetentnost’  sktSobnych
a kalibra¢nych laboratérii, pre aspon jednu z metéd uvedenych
v prilohach III alebo IV.

— do 18. novembra 2014 laboratéria, ktorym eSte nebola udelena
akreditacia, pokial’ takéto laboratorium:

— preukaze, ze v suvislosti s jednou alebo viacerymi z metdd
uvedenych v prilohach III alebo IV zacalo potrebné akreditacné
postupy a pokracuje v nich v sulade s normou EN ISO/IEC
17025, a

— poskytne prislusnému organu dokazy o tom, Ze sa s dobrymi
vysledkami zGcastiuje na medzilaboratornych testoch.

Norma platna na urovni akreditacnych organov:

EN ISO/IEC 17011: Posudzovanie zhody. VSeobecné poziadavky na
akreditané organy akreditujiice organy posudzovania zhody.
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