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ROZPORZADZENIE (WE) NR 2003/2003 PARLAMENTU EUROPEJSKIEGO 1

RADY
z dnia 13 pazdziernika 2003 r.
W sprawie nawozow

(Tekst majacy znaczenie dla EOQG)

PARLAMENT EUROPEJSKI I RADA UNII EUROPEJSKIE]J,

uwzgledniajac Traktat ustanawiajacy Wspolnote Europejska, w szczegolnosci jego art. 95,

uwzgledniajac wniosek Komisji',

uwzgledniajac opini¢ Europejskiego Komitetu Ekonomiczno—Spotecznego?,

stanowiac zgodnie z procedura okreslona w art. 251 Traktatu®,

a takze majac na uwadze, co nastgpuje:

(M

2

dyrektywe Rady 76/116/EWG z dnia 18 grudnia 1975 r. w sprawie zblizenia
ustawodawstw Panstw Cztonkowskich odnoszacych sie do nawozow®, dyrektywe
Rady 80/876/EWG z dnia 15 lipca 1980 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw
Czlonkowskich odnoszacych si¢ do nawozoéw prostych o wysokiej zawartosci azotu
na bazie azotanu amonu’, dyrektywa Komisja 87/94/EWG z dnia 8 grudnia 1986 r. w
sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw Cztonkowskich odnoszacych si¢ do
procedur kontroli wiasciwosci, granic i odpornosci na detonacje nawozow prostych o
wysokiej zawarto§ci azotu na bazie azotanu amonu’, oraz dyrektywa Komisji
77/535/EWG z dnia 22 czerwca 1977 r. w sprawie zblizenia ustawodawstw Panstw
Czlonkowskich odnoszacych si¢ do metod pobierania probek i1 analizowania
nawozow’, kilka razy zostaty znaczaco zmienione. Zgodnie z komunikatem Komisji
do Parlamentu i Rady ,,Prostsze prawodawstwo na rynku wewngtrznym” (SLIM)
oraz planem dzialan na rzecz jednolitego rynku, dla jasnosci powyzsze dyrektywy
powinny zosta¢ uchylone i zastapione przez jeden akt prawny;

wspolnotowe prawodawstwo dotyczace nawozdéw ma bardzo techniczny charakter.
Dlatego tez rozporzadzenie jest najwlasciwszym instrumentem prawnym, jako Ze

'Dz.U. C 51 Ez26.2.2002, str. 1 i Dz.U. C 227 E z 24.9.2002, str. 503.

>Dz.U. C 80 2 3.4.2002, str. 6.

* Opinia Parlamentu Europejskiego z dnia 10 kwietnia 2002 r. (Dz.U. C 127 E z 29.5.2002, str. 160), wspdlne
stanowisko Rady z dnia 14 kwietnia 2003 r. (Dz.U. C 153 E z 1.7.2003, str. 56) i decyzja Parlamentu
Europejskiego z dnia 2 wrzesnia 2003 r. (dotychczas nieopublikowana w Dzienniku Urzgdowym).

* DzU.

L 24 z 30.1.1976, str. 21. Dyrektywa ostatnio zmieniona dyrektywa 98/97/WE Parlamentu

Europejskiego i Rady (Dz.U. L 18 z23.1.1999, str. 60).

> DzU.

L 250, 23.09.1980, str. 7. Dyrektywa ostatnio zmieniona dyrektywa 97/63/WE Parlamentu

Europejskiego i Rady (Dz. U. L 335 z 6.12.1997, str. 15).

% Dz.U. L 38, 07.02.1987, str. 1. Dyrektywa ostatnio zmieniona dyrektywa 88/126/EWG (Dz. U. L 63 z
9.3.1988, str. 12).

"Dz.U. L 213, 22.08.1977, str. 1. Dyrektywa ostatnio zmieniona dyrektywa 95/8/WE (Dz.U. L 86 z 20.4.1995,

str. 41).
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naktada bezposrednio na producentdéw $cisle okreslone wymagania, ktore maja by¢
stosowane w tym samym czasie 1 w ten sam sposob na terenie catej Wspdlnoty;

w kazdym Panstwie Czlonkowskim nawozy musza odznaczaé si¢ ustalonymi
charakterystykami technicznymi ustanowionymi obowigzujacymi przepisami
prawnymi. Przepisy te, zwlaszcza dotyczace skladu i definicji typéw nawozow,
oznakowania tych typow, ich identyfikacji oraz pakowania, sa rdézne w
poszczegolnych Panstwach Czlonkowskich. Wskutek tych roznic utrudniaja handel
we Wspolnocie i powinny zatem zosta¢ zharmonizowane;

poniewaz cel proponowanego dziatania, a mianowicie zapewnienie istnienia
wewngtrznego rynku nawozow, wobec braku wspolnych kryteridéw technicznych nie
moze zosta¢ w zadawalajacy sposob osiagnigty przez Panstwa Czlonkowskie; a z
uwagi na skale dzialan moze by¢ latwiej osiagnigty na poziomie wspolnotowym,
Wspdlnota moze przedsigwzia¢ stosowne $rodki zgodnie z zasada pomocniczos$ci
okreslona w art. 5 Traktatu. Zgodnie z zasada proporcjonalnos$ci, jak okre§lono w tym
artykule, niniejsze rozporzadzenie nie wykracza poza zapisy niezbedne do
osiggnigcia wyzej wymienionego celu;

konieczne jest okreslenie na poziomie wspolnotowym oznakowania, definicji i1 sktadu
pewnych nawozow (nawozow WE);

nalezy roéwniez ustanowi¢ wspolnotowe przepisy dotyczace identyfikacji, mozliwos$ci
sledzenia i etykietowania nawozéw WE oraz zamykania opakowan;

na poziomie wspolnotowym nalezy przyja¢ procedurg do stosowania w przypadkach,
gdy Panstwo Cztonkowskie uzna za konieczne ograniczenie wprowadzania do obrotu
nawozow WE;

produkcja nawozow podlega réznorodnym wahaniom w zaleznosci od technologii
wytwarzania i surowcow. Rozni¢ si¢ moga takze procedury pobierania probek i
analiz. Jest zatem konieczne formalne okreslenie dopuszczalnych tolerancji w
zakresie deklarowanych zawarto$ci sktadnikow pokarmowych. W interesie rolnika
wskazane jest utrzymywanie tych tolerancji w waskich przedziatach;

urzegdowe kontrole zgodnosci nawozow WE =z wymaganiami niniejszego
rozporzadzenia w zakresie jakosci i skltadu winny by¢ przeprowadzane przez
laboratoria zatwierdzone przez Panstwa Cztonkowskie i zgtoszone Komisji;

(10) azotan amonu jest podstawowym sktadnikiem wielu produktéw, z ktérych niektore

przeznaczone sa do uzycia jako nawozy, a inne jako materialty wybuchowe. Biorac
pod uwagge ten szczegdlny charakter nawozéw o wysokiej zawartosci azotu na bazie
azotanu amonu oraz wynikajace z niego wymogi dotyczace bezpieczenstwa
publicznego, zdrowia 1 ochrony pracownikdéw, konieczne jest ustanowienie
dodatkowych przepiséw wspolnotowych dla nawozéw WE tego typu;

(11) niektore z tych produktow moga by¢ niebezpieczne i w pewnych przypadkach moga

zosta¢ uzyte do celow niezgodnych z przeznaczeniem. Moze to stanowi¢ zagrozenie
dla bezpieczenstwa osob i mienia. Producenci powinni zatem by¢ zobowiazani do



podjecia odpowiednich krokéw, aby uniknaé¢ takiego =zastosowania, a w
szczegdlnosci do zapewnienia mozliwos$ci $ledzenia historii takich nawozows;

(12) w interesie bezpieczenstwa publicznego szczegdlnie wazne jest okre§lenie na
poziomie wspdlnotowym charakterystyk i wtasciwosci odrozniajacych nawozy WE o
wysokiej zawarto$ci azotu na bazie azotanu amonu od innych rodzajow azotanu
amonu uzywanych do wytwarzania produktow stosowanych jako materiaty
wybuchowe;

(13) nawozy WE o wysokiej zawarto$ci azotu na bazie azotanu amonu powinny
odznacza¢ si¢ okreSlonymi wilasciwosciami, zapewniajacymi ich bezpieczenstwo.
Producenci powinni zagwarantowaé, ze wszystkie nawozy o wysokiej zawarto$ci
azotu na bazie azotanu amonu przed wprowadzeniem tych nawozéw do obrotu
pomyslnie przeszty test odporno$ci na detonacjg;

(14) konieczne jest sporzadzenie przepisow dotyczacych metod zamknigtych cykli
termicznych, nawet jesli metody te niekoniecznie beda odtwarza¢ wszystkie warunki
zwigzane z transportem i przechowywaniem,;

(15) nawozy moga by¢ zanieczyszczone substancjami, ktére moga stanowi¢ potencjalne
zagrozenie dla zdrowia ludzi i zwierzat oraz dla $rodowiska. Zgodnie z opinia
Komitetu Naukowego ds. Toksycznosci, Ekotoksycznosci i Srodowiska (SCTEE),
Komisja zamierza zajac si¢ kwestia niezamierzonej zawartosci kadmu w nawozach
mineralnych oraz, jesli bedzie to zasadne, przygotowac projekt rozporzadzenia, ktory
zamierza przedstawi¢ Parlamentowi Europejskiemu oraz Radzie. Podobna procedura
zostanie, w razie potrzeby, przyj¢ta w stosunku do innych zanieczyszczen;

(16) whasciwe jest sprzadzenie procedury, ktérej powinien przestrzega¢ producent lub
jego przedstawiciel pragnacy umiesci¢ nowy typ nawozu w zalaczniku I w celu
uzycia oznakowania ,,nawoz WE”;

(17) srodki niezbgdne do wykonania niniejszego rozporzadzenia nalezy przyja¢ zgodnie z
decyzja Rady 1999/468/WE z dnia 28 czerwca 1999 r. ustanawiajaca warunki
wykonywania uprawnien wykonawczych przyznanych Komisji®;

(18) Panstwa Czlonkowskie powinny okresli¢ kary za tamanie przepiséw niniejszego
rozporzadzenia. Moga przyjaé, ze producent tamiacy art. 27 bedzie moégt by¢ ukarany
grzywna w wysokosci do dziesigciokrotnej wartosci rynkowej dostawy, ktora nie

spelnia wymagan;

(19) Dyrektywy 76/116/EWG, 77/535/ EWG, 80/876/ EWG 1 87/94/ EWG traca moc;

PRZYJMUJA NINIEJSZE ROZPORZADZENIE:
TYTUL I

PRZEPISY OGOLNE

$Dz U.L 184 2 17.7.1999, str. 23.



ROZDZIAL 1
Zakres i definicje
Artykut 1

Zakres

Niniejsze rozporzadzenie stosuje si¢ do produktéw wprowadzanych do obrotu jako nawozy z
oznakowaniem ,,nawoz WE”.

Artykut 2

Definicje

Do celow niniejszego rozporzadzenia przyjmuje si¢ nastgpujace definicje:

(a)

(b)
(c)

(d)

(e)

®
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,Nawo0z” oznacza substancjg, ktorej gldéwna funkcja jest dostarczanie sktadnikéw
pokarmowych roslinom.

,Podstawowy sktadnik pokarmowy” oznacza tylko pierwiastki: azot, fosfor i potas.

,Drugorzedny skladnik pokarmowy” oznacza pierwiastki: wapn, magnez, sod i
siarka.

,Mikroskladniki pokarmowe” oznaczaja pierwiastki: bor, kobalt, miedz, zelazo,
mangan, molibden i cynk, niezbgdne dla wzrostu roslin w ilo$ciach niewielkich w
poréwnaniu z podstawowymi 1 drugorzednymi sktadnikami pokarmowymi.

,INawo0z nieorganiczny” oznacza nawoz, ktorego deklarowane sktadniki pokarmowe
wystgpuja w formie mineraldow uzyskanych na drodze wydobycia albo fizycznych
i/lub chemicznych procesoOw przemystowych. Cyjanamid wapnia, mocznik oraz jego
kondensaty i produkty pochodne, a takze nawozy zawierajace schelatowane lub
skompleksowane mikrosktadniki pokarmowe moga by¢ umownie klasyfikowane jako
nawozy nieorganiczne.

,»Schelatowany mikrosktadnik pokarmowy” oznacza mikrosktadnik zwiazany przez
jeden ze zwigzkéw organicznych wymienionych w sekcji E.3.1 zatacznika I.

»Skompleksowany mikrosktadnik pokarmowy” oznacza mikrosktadnik pokarmowy
zwiazany przez jeden ze zwiazkoéw wymienionych w sekcji E.3.2 zatacznika I.

,» Lyp nawozow” oznacza nawozy o wspolnym oznakowaniu typu, jak okreslono w
zataczniku 1.

,Nawo0z prosty” oznacza nawdz azotowy, fosforowy lub potasowy z deklarowana
zawartoscia tylko jednego podstawowego sktadnika pokarmowego.
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,Nawo6z wielosktadnikowy” oznacza naw6z z deklarowana zawarto$cia co najmniej
dwoch podstawowych sktadnikow pokarmowych, otrzymany w wyniku reakceji
chemicznej lub w procesie mieszania, albo w wyniku obu tych procesow.

,Nawoz kompleksowy” oznacza nawo6z wielosktadnikowy, otrzymany w wyniku
reakcji chemicznej w procesie rozpuszczania, albo w stanie statym w procesie
granulacji, majacy deklarowana zawarto$¢ co najmniej dwodch podstawowych
sktadnikéw pokarmowych. W stanie stalym kazda jego granulka zawiera wszystkie
sktadniki pokarmowe w deklarowanej zawartosci.

,INawo0z mieszany” oznacza naw0z otrzymany poprzez zmieszanie na sucho kilku
nawozow, bez udziatlu reakcji chemicznych.

,Nawoz dolistny” oznacza naw6z nadajacy si¢ do stosowania dolistnego i pobierania
sktadnikéw pokarmowych przez liscie roslin uprawnych.

,Nawoz ptynny” oznacza naw6z w postaci roztworu lub zawiesiny.
,,R0Ztwor nawozowy” oznacza nawoz plynny nie zawierajacy czastek statych.

,Nawoz zawiesinowy” oznacza nawoz dwufazowy, w ktorym czastki stale
utrzymywane sa w postaci zawiesiny w fazie ptynne;.

,Deklaracja” oznacza podanie zawartosci sktadnikow pokarmowych, obejmujace ich
formy i rozpuszczalno$ci, gwarantowanych w granicach okre§lonych tolerancji.

,2Deklarowana zawarto$¢” oznacza zawartos¢ pierwiastka lub jego tlenku, ktora
zgodnie z przepisami Wspolnoty, jest podana na etykiecie nawozu WE lub w
odpowiednim dokumencie towarzyszacym.

,»lolerancja” oznacza dopuszczalne odchylenie zmierzonej zawartosci sktadnika
pokarmowego od wartosci deklarowane;.

,Norma europejska” oznacza normy CEN (Europejskiego  Komitetu
Normalizacyjnego), ktore zostaty oficjalnie uznane przez Wspodlnotg, a odniesienie
do nich zostato opublikowane w Dzienniku Urzedowym Wspolnot Europejskich.

,Opakowanie” oznacza szczelny pojemnik stosowany do przechowywania, ochrony,
transportu i dystrybucji nawozow, o tadownosci nie wigeej niz 1 000 kg.

,Nawoz luzem” oznacza nawdz nie zapakowany wedlug zalecen niniejszego
rozporzadzenia.

,»Wprowadzanie do obrotu” oznacza dostawe¢ nawozu, odptatna lub nieodptatna, albo
przechowywanie w celu dostawy. Import nawozu na obszar celny Wspolnoty
Europejskiej bedzie uwazany za wprowadzenie do obrotu.

,Producent” oznacza osobg fizyczna lub prawna odpowiedzialna za wprowadzanie
nawozu do obrotu; w szczego6lnosci za producenta uwaza si¢ wytworcg, importera,
konfekcjonera, dziatajacego we wilasnym imieniu lub wszelkie inne osoby



zmieniajace wlasciwosci nawozu. Jednakze za producenta nie uwaza si¢
dystrybutora, ktory nie powoduje zmiany wlasciwo$ci nawozu.
ROZDZIAL 11
Wprowadzanie do obrotu
Artykut 3
Nawoéz WE

Nawo6z nalezacy do typu nawozdéw ujetych w zataczniku I i spetniajacy wymagania
ustanowione w niniejszym rozporzadzeniu, moze by¢ oznakowany jako ,,nawoz WE”.

Oznakowanie ,,naw6éz WE” nie moze by¢ uzywane do nawozu niezgodnego z niniejszym
rozporzadzeniem.

Artykut 4
Prowadzenie dzialalno$ci we Wspdlnocie

Producent prowadzi dziatalno$¢ na terenie Wspolnoty oraz odpowiada za zgodno$¢ ,,nawozu
WE” z przepisami niniejszego rozporzadzenia.

Artykut 5
Swobodny obraét
1. Bez uszczerbku dla art. 15 1 innego prawodawstwa wspolnotowego, Panstwa
Czlonkowskie nie moga, na podstawie skladu, oznakowania, etykietowania lub
pakowania, czy innych wymagan zawartych w niniejszym rozporzadzeniu,
zakazywaé, ogranicza¢ lub utrudnia¢ wprowadzania do obrotu nawozéw z

oznakowaniem ,,nawoz WE”, ktore spelniaja przepisy niniejszego rozporzadzenia.

2. Nawozy z oznakowaniem ,,nawoz WE” zgodnie z niniejszym rozporzadzeniem maja
zapewniony swobodny obrét we Wspdlnocie.

Artykut 6
Deklaracje obowigzkowe
1. W celu spelnienia wymogéw art. 9, Panstwa Czlonkowskie moga zaleci¢, aby w
nawozach wprowadzanych w nich do obrotu, zawartosci azotu, fosforu i potasu
wyrazane byly w nastgpujacy sposob:

a) azot wylacznie w formie pierwiastkowej (N); i albo

b) fosfor i potas jedynie w formie pierwiastkowej (P, K); albo



c) fosfor i potas tylko w formie tlenkowej (P,Os, K,0O); albo

d) fosfor i potas jednocze$nie w formach pierwiastkowej i tlenkowe;.

W przypadku, gdy Panstwa Czlonkowskie zdecyduja sig, aby zawarto$¢ fosforu i potasu byta
wyrazana w formie pierwiastkowej, to wszelkie odniesienia w zatacznikach do formy tlenkowe;j
nalezy interpretowac jako odnoszace si¢ do formy pierwiastkowej, a wartosci liczbowe przeliczac przy
zastosowaniu nastgpujacych wspotczynnikow:

a) fosfor (P) = pigciotlenek fosforu (P,Os) x 0,436;

b) potas (K) = tlenek potasu (K,0) x 0,830.

2. Panstwa Cztonkowskie moga zaleci¢, aby w nawozach wprowadzanych do obrotu,
zawarto$ci wapnia, magnezu, sodu 1 siarki w nawozach z drugorz¢gdnymi sktadnikami
pokarmowymi oraz, o ile spelnione sa postanowienia art. 17, w nawozach z
podstawowymi sktadnikami pokarmowymi wyrazane byty w nastgpujacy sposob:

a) w formie tlenkowej (CaO, MgO, Na,0, SOs3); albo
b) w formie pierwiastkowej (Ca, Mg, Na, S); albo

c) w obu tych formach.

Do przeliczania zawarto$ci tlenku wapnia, tlenku magnezu, tlenku sodu i trdjtlenku siarki, na
zawarto$ci wapnia, magnezu, sodu i siarki uzywac nalezy nastgpujacych wspotczynnikdw:

a) wapn (Ca) = tlenek wapnia (CaO) x 0,715;

b) magnez (Mg) = tlenek magnezu (MgO) x 0,603;
c) sod (Na) = tlenek sodu (NayO) x 0,742;

d) siarka (S) = trojtlenek siarki (SO;) x 0,400.

Dla obliczonej zawarto$ci tlenku lub pierwiastka, deklarowana warto$§¢ zaokragla si¢ do
jednego miejsca po przecinku.

3. Panstwa Czlonkowskie nie moga przeszkadza¢ we wprowadzaniu do obrotu
“nawozow WE” etykietowanych w obu formach opisanych w ust. 11 2.

4. Zawarto$¢ jednego lub wigcej mikrosktadnikéw pokarmowych, boru, kobaltu, miedzi,
zelaza, manganu, molibdenu lub cynku, w ,nawozach WE” nalezacych do typow
nawozOow wymienionych w sekcjach A, B, C i D zalacznika I deklaruje sig, gdy
spetnione sa nastgpujace warunki:

a) mikrosktadniki pokarmowe dodano co najmniej w iloSciach minimalnych
okreslonych w sekcjach E.2.2 1 E.2.3 zalacznika I;

b) ,,nawd6z WE” nadal spetnia wymagania sekcji A, B, C 1 D zalacznika 1.



5. Jesli mikrosktadniki pokarmowe sa normalnymi sktadnikami surowcow
przeznaczonych do dostarczania podstawowych (N, P, K) i drugorzednych (Ca, Mg,
Na, S) sktadnikow pokarmowych, mozna je zadeklarowaé, pod warunkiem, ze, te
mikrosktadniki pokarmowe obecne sa co najmniej w ilosciach minimalnych
okreslonych w sekcjach E.2.2 1 E.2.3 zatacznika I.

6. Zawartos¢ mikrosktadnikéw pokarmowych deklaruje w nastgpujacy sposob:

a) dla nawozow nalezacych do typéw wymienionych w sekcji E.1 zalacznika I,
zgodnie z wymaganiami podanymi w kolumnie 6 tej sekcji;

b) dla mieszanek nawozoéw o ktorych mowa w lit. a) zawierajacych co najmniej
dwa mikrosktadniki pokarmowe i speiniajacych wymagania sekcji E.2.1
zalacznika I 1 dla nawozow nalezacych do typéw nawozow wymienionych w
sekcjach A, B, C i D zaltacznika I, przez wskazanie:

1) zawarto$ci catkowitej, wyrazonej jako procent masy nawozu,

i1) zawarto$ci rozpuszczalnej w wodzie, wyrazonej jako procent masy
nawozu, jesli zawarto$¢ rozpuszczalna stanowi co najmniej polowe
zawarto$ci catkowite;j.

Jesli mikrosktadnik pokarmowy jest calkowicie rozpuszczalny w wodzie, deklaruje sig
jedynie zawarto$¢ rozpuszczalnag w wodzie.

Jesli mikrosktadnik pokarmowy jest zwiazany chemicznie ze zwiazkiem organicznym,
zawarto$§¢ mikrosktadnika pokarmowego obecnego w nawozie podaje si¢ bezposrednio po
zawarto$ci rozpuszczalne] w wodzie, jako procent masy produktu, a przed terminem
»schelatowany przez” lub ,,skompleksowany przez”, z nazwa zwiazku organicznego zgodnie
z zapisem w sekcji E.3 zalacznika 1. Nazwe zwiazku organicznego mozna zastapi¢ jego
symbolem.

Artykut 7
Identyfikacja
1. Producent zaopatruje nawozy WE w oznakowania identyfikacyjne wymienione w art. 9.
2. Jesli nawozy sa pakowane, oznakowania identyfikacyjne umieszcza si¢ na opakowaniach
lub doczepionych etykietach. Jesli nawozy sa luzem, oznakowania te umieszcza si¢ na
dokumentach towarzyszacych.
Artykut 8
Mozliwosé sledzenia
Bez uszczerbku dla art. 26 ust. 3, w celu zapewnienia mozliwosci $ledzenia ,,nawozow WE”,
producent prowadzi rejestry pochodzenia nawozow. Rejestry te udostgpnia si¢ inspekcji

Panstw Cztonkowskich tak dtugo, jak dlugo nawdz jest w obrocie i jeszcze przez okres 2 lat
po wstrzymaniu dostaw przez producenta.



1.

Artykut 9

Oznakowania

Bez uszczerbku dla innych przepisow wspolnotowych, opakowania, etykiety i
dokumenty towarzyszace, o ktorych mowa w art. 7, nosza nastgpujace oznakowania:

a) identyfikacja obowiazkowa:

stowa ,NAWOZ WE” napisane wielkimi literami;

okreslenie typu nawozu, o ile istnieje, zgodnie z zatacznikiem 1;

dla nawozow mieszanych, oznakowanie ,,mieszanka” po okresleniu typu;
oznakowania dodatkowe okreslone w art. 19, 21 lub 23;

sktadniki pokarmowe wyraza si¢ zar6wno stownie, jak i odpowiednimi
symbolami chemicznymi, np. azot (N), fosfor (P), pigciotlenek fosforu
(P,0:s), potas (K), tlenek potasu (K,O), wapn (Ca), tlenek wapnia (CaO),
magnez (Mg), tlenek magnezu (MgO), sod (Na), tlenek sodu (Na,O),
siarka (S), trojtlenek siarki (SO;), bor (B), miedz (Cu), kobalt (Co), zelazo
(Fe), mangan (Mn), molibden (Mo), cynk (Zn);

— jesli nawdz zawiera mikrosktadniki pokarmowe, ktore w catosci lub w

czgéci sa chemicznie zwigzane ze zwiazkiem organicznym, po nazwie
mikrosktadnika pokarmowego dodaje si¢ nast¢pujace okreslenia:

1) ,schelatowany przez...” (nazwa lub skrét czynnika chelatujacego jak
okreslono w sekcji E.3.1 zalacznika I);

ii) ,,skompleksowany przez...” (nazwa czynnika kompleksujacego jak
podano w sekcji E.3.2 zatacznika I);

— mikrosktadniki pokarmowe zawarte w nawozie, wymienione w porzadku

alfabetycznym ich symboli chemicznych: B, Co, Cu, Fe, Mn, Mo, Zn;

dla produktéw wymienionych w sekcjach E.1 i E.2 zalacznika I, doktadne
instrukcje stosowania;

— 1lo$ci nawozéw plynnych w przeliczeniu na masg¢. Podanie ilo§ci nawozoéw

ptynnych jako objgtosci lub jako masy w odniesieniu do objgtosci
(kilogramy na hektolitr lub gramy na litr) jest dobrowolne;

— masa netto lub brutto i, ewentualnie, objetos¢ dla nawozoéw ptynnych. Jesli

podana jest masa brutto, nalezy poda¢ takze masg tary;

— nazwa lub znak fabryczny oraz adres producenta.



b) identyfikacja dobrowolna:
— zgodnie z zalacznikiem I;
— instrukcje przechowywania 1 transportu, a dla nawozdéw nie
wymienionych w zataczniku 1, sekcje E.1 1 E.2, doktadne instrukcje

stosowania;

— wskazowki odnos$nie dawek i warunkéw stosowania odpowiednich
dla gleb i warunkow uprawy, w ktorych nawéz jest stosowany;

— znak producenta i handlowy opis produktu.

Oznakowania, o ktérych mowa w lit. b), nie moga by¢ sprzeczne z oznakowaniami o ktérych
mowa w lit. a) i musza by¢ od nich wyraznie oddzielone.

2.

Wszystkie oznakowania o ktorych mowa w ust. 1 musza by¢ wyraznie oddzielone od
innych informacji na opakowaniach, etykietach i dokumentach towarzyszacych.

Nawozy ptynne mozna wprowadza¢ do obrotu jedynie wtedy, gdy producent
dostarczy odpowiednie instrukcje dodatkowe obejmujace w szczegdlnosci temperature
przechowywania oraz sposoby zapobiegania wypadkom podczas przechowywania.

Szczegdlowe zasady stosowania niniejszego artykutu zostana przyjete na mocy
procedury okreslonej w art. 32 ust. 2.

Artykut 10
Etykietowanie

Etykiety lub oznakowania wydrukowane na opakowaniu i zawierajace informacje
szczegOtowe wzmiankowane w art. 9 musza by¢ umieszczone w miejscu widocznym.
Etykiety musza by¢ przymocowane do opakowania lub do dowolnego systemu
uzywanego do jego zamykania. Jesli system ten obejmuje opieczgtowanie, pieczgce
musi zawiera¢ nazwisko lub znak pakowacza.

Oznakowania, o ktérych mowa w ust. 1, musza by¢ i pozostawaé nieusuwalne oraz
wyraznie czytelne.

W przypadkach nawozoé6w luzem o ktéorych mowa w drugim zdaniu art. 7 ust. 2, kopie
dokumentow zawierajacych oznakowania identyfikacyjne musza towarzyszy¢
towarom oraz by¢ dostepne dla celéw kontroli.

Artykut 11

Jezyki

Etykieta, oznakowania na opakowaniu oraz dokumentach towarzyszacych musza by¢ podane
co najmniej w jezyku lub jezykach narodowych Panstwa Czlonkowskiego, w ktérym nawoz
WE jest w obrocie.



Artykut 12

Pakowanie

W przypadku pakowanych nawozow WE, opakowanie musi by¢ zamknigte w taki sposob lub
za pomoca takiego urzadzenia, aby przy otwieraniu zamknigcie, zamknigcie, opieczgtowanie
zamknigcia lub samo opakowanie ulegalo nieodwracalnemu zniszczeniu. Mozna stosowac
worki wentylowe.

1.

3.

Artykut 13

Tolerancje
Zawarto$¢ sktadnikow pokarmowych w nawozach WE musi by¢ zgodna z
wartosciami tolerancji ustalonymi w zalaczniku II, przewidzianymi w celu

dopuszczenia odchylen podczas produkcji, pobierania probek i analizy.

Producent nie powinien systematycznie wykorzystywacé wartosci tolerancji podanych
w zalaczniku II.

Niedozwolone jest stosowanie tolerancji w odniesieniu do zawarto$ci minimalnych 1
maksymalnych okre§lonych w zalaczniku I.

Artykul 14

Wymagania w stosunku do nawozow

Dany typ nawozu mozna umie$ci¢ w zataczniku I jedynie wtedy, gdy:

a)

dostarcza w efektywny sposob sktadnikow pokarmowych;

b) zapewnione sa odpowiednie metody pobierania probek, analizy, oraz, o ile jest to

c)

wymagane, testowania;

w normalnych warunkach stosowania nie wywiera szkodliwego wptywu na zdrowie
ludzi, zwierzat lub roslin albo na srodowisko.

Artykut 15
Klauzula ochronna

Jezeli Panstwo Czlonkowskie ma uzasadnione podstawy, by sadzi¢, ze dany nawoz
WE, mimo speiniania wymogoéw niniejszego rozporzadzenia, stanowi zagrozenie dla
bezpieczenstwa lub zdrowia ludzi, zwierzat lub roslin albo stanowi zagrozenie dla
srodowiska, moze ono czasowo zabroni¢ wprowadzania tego nawozu do obrotu na
swoim terytorium albo uzalezni¢ je od okreslonych warunkéw. Powinno niezwlocznie
powiadomi¢ o tym inne Panstwa Cztonkowskie oraz Komisjg, podajac powody swojej
decyzji.



2. Komisja podejmie decyzje w tej sprawie w ciagu 90 dni po otrzymaniu tej informacji,
zgodnie z procedura okreslong w art. 32 ust. 2.

3. Przepisy niniejszego rozporzadzenia nie wykluczaja podjecia przez Komisje lub
Panstwo  Cztonkowskie dzialan uzasadnionych wzgledami bezpieczenstwa
publicznego w celu zakazania, ograniczenia lub wstrzymania wprowadzenia do obrotu
nawozow WE.

TYTUL II

PRZEPISY DLA OKRESLONYCH TYPOW NAWOZOW
ROZDZIAL I
Nawozy nieorganiczne 7 podstawowymi sktadnikami pokarmowymi
Artykut 16
Zakres

Niniejszy rozdziat stosuje si¢ do nawozow nieorganicznych z podstawowymi sktadnikami
pokarmowymi, statych lub ptynnych, prostych lub wielosktadnikowych, w tym nawozow z
drugorzegdnymi sktadnikami pokarmowymi i/lub mikrosktadnikami pokarmowymi, o
minimalnej zawarto$ci sktadnikow pokarmowych podanej w sekcjach A, B, C, E.2.2 lub E.2.3
zatacznika I.

Artykut 17

Deklarowanie drugorzednych skladnikow pokarmowych w nawozach z podstawowymi
skladnikami pokarmowymi

Zawarto$¢ wapnia, magnezu, sodu 1 siarki mozna zadeklarowaé jako zawarto$¢
drugorzednych sktadnikéw pokarmowych w nawozach WE nalezacych do typow
wymienionych w sekcjach A, B i C zalacznika I, pod warunkiem, Ze pierwiastki te wystepuja
co najmniej w nastepujacych ilosciach minimalnych:

a) 2 % tlenku wapnia (Ca0O), tj. 1,4 % Ca;

b) 2 % tlenku magnezu (MgO), tj. 1,2 % Mg;

c) 3 % tlenku sodu (Na,0), tj. 2,2 % Na;

d) 5 % trojtlenku siarki (SOs), tj. 2 % S.

W takim przypadku okreslenie typu nalezy uzupeni¢ o oznakowania dodatkowe okreslone w
art. 19 ust. 2 lit. ii).

Artykul 18



Wapn, magnez, sod i siarka

1. Deklaracje zawartosci magnezu, sodu i siarki w nawozach wymienionych w sekcjach
A, B, 1 C zalacznika I wyraza¢ mozna w jeden z nastgpujacych sposobow:

a) zawarto$¢ catkowita, wyrazona jako procent masy nawozu;
b) zawarto$¢ calkowita oraz zawarto$¢ rozpuszczalna w wodzie, wyrazone jako
procent masy nawozu, jesli zawarto$¢ rozpuszczalna stanowi co najmniej jedna

czwarta zawarto$ci catkowite;j;

c) jesli sktadnik pokarmowy jest catkowicie rozpuszczalny w wodzie, deklaruje
si¢ jedynie zawarto$¢ rozpuszczalna w wodzie jako procent masy.

2. O ile zatacznik I nie stanowi inaczej, deklaracjg zawartosci wapnia sporzadza sig tylko
wtedy, gdy jest on rozpuszczalny w wodzie, i podaje jako procent masy nawozu.

Artykut 19
Identyfikacja

1. Oprécz obowiazkowych oznakowan identyfikacyjnych, o ktérych mowa w art. 9 ust. 1
lit. a), podaje si¢ oznakowania okreslone w ust. 2, 3, 4, 5 1 6 niniejszego artykutu.

2. Po okresleniu typu nawozu wielosktadnikowego podaje sig nast¢pujace informacje:

1) symbole  chemiczne deklarowanych  drugorzednych  sktadnikéw
pokarmowych, w nawiasie i po symbolach podstawowych sktadnikow
pokarmowych;

i1) liczby wskazujace zawarto$§¢ podstawowych sktadnikéw pokarmowych.

Deklarowana zawarto$¢ drugorzednych sktadnikéw pokarmowych podaje
si¢ w nawiasie po zawarto$ci podstawowych sktadnikéw pokarmowych.

3. Po okres$leniu typu nawozu wystepuja jedynie liczby wskazujace zawarto$¢
podstawowych 1 drugorzednych sktadnikow pokarmowych.

4. Jesli deklaruje si¢ mikrosktadniki pokarmowe, podaje si¢ stowa ,,z mikrosktadnikami
pokarmowymi” lub stowo ,,z”°, po czym podaje si¢ nazwg lub nazwy i symbole
chemiczne obecnych mikrosktadnikéw pokarmowych.

5. Deklarowana zawarto$¢ podstawowych i drugorzednych sktadnikéw pokarmowych
wyraza si¢ jako procent masy, w liczbach catkowitych lub, w razie potrzeby, o ile
istnieje odpowiednia metoda analizy, z doktadno$cia do jednego miejsca po przecinku.

W nawozach zawierajacych wigcej niz jeden deklarowany skladnik pokarmowy, dla
podstawowych sktadnikéw pokarmowych obowiazuje kolejno$¢: N, P,Os i/lub P, K,O i/lub
K, a dla drugorz¢dnych sktadnikow pokarmowych: CaO i/lub Ca, MgO i/lub Mg, Na,O i/lub
Na, SO3 i/lub S.



Deklarowana zawarto$¢ mikrosktadnikow pokarmowych obejmuje nazwe i symbol kazdego
mikrosktadnika, wskazujac procent masy zgodnie z sekcjami E.2.2 i E.2.3 zalacznika I 1
zgodnie z rozpuszczalno$cia.

6. Formy i rozpuszczalno$¢ sktadnikow pokarmowych wyraza si¢ rowniez jako procent
masy nawozu, z wyjatkiem przypadkoéw, w ktorych zalacznik I wyraznie stanowi, ze
zawarto$¢ t¢ okresla si¢ inaczej.

Liczbe miejsc po przecinku ogranicza si¢ do jednego, z wyjatkiem mikrosktadnikow
pokarmowych, dla ktorych liczbg miejsc po przecinku podaje si¢ zgodnie z sekcjami E.2.2 i
E.2.3 zalacznika I.

ROZDZIAL 11
Nawozy nieorganiczne 7 drugorzednymi sktadnikami pokarmowymi
Artykut 20
Zakres

Niniejszy rozdziat stosuje si¢ do nawozow nieorganicznych z drugorzednymi sktadnikami
pokarmowymi, statych lub ptynnych, w tym zawierajacych mikrosktadniki pokarmowe, o
minimalnej zawarto$ci sktadnikéw pokarmowych okreslonej w sekcjach D, E.2.2 1 E.2.3
zalacznika I.

Artykut 21
Identyfikacja

1. Oprocz obowiazkowych oznakowan identyfikacyjnych, o ktorych mowa w art. 9 ust. 1
lit. a), podaje si¢ oznakowania wymienione w ust. 2, 3, 4 1 5 niniejszego artykutu.

2. Jesli deklaruje si¢ mikrosktadniki pokarmowe, podaje si¢ stowa ,,z mikrosktadnikami
pokarmowymi” lub stowo ,,z”°, po czym nazwe¢ lub nazwy i symbole chemiczne
obecnych mikrosktadnikéw pokarmowych.

3. Deklarowana zawarto$¢ drugorzednych sktadnikoéw pokarmowych podaje si¢ jako
procent masy, w liczbach catkowitych albo, w razie potrzeby, gdy istnieje
odpowiednia metoda analizy, z doktadnoscia do jednego miejsca po przecinku.

Jesli obecny jest wiecej niz jeden drugorzedny sktadnik pokarmowy, kolejnos¢ jest
nastepujaca:

CaO i/lub Ca, MgO 1/lub Mg, Na,O i/lub Na, SO; 1/lub S.

Deklarowana zawarto$¢ mikrosktadnikow pokarmowych obejmuje nazwe i symbol kazdego
mikrosktadnika, podajac procent masy, zgodnie z sekcjami E.2.2 i E.2.3 zalacznika I oraz
zgodnie z rozpuszczalno$cia.



4. Formy i rozpuszczalno$¢ sktadnikéw pokarmowych wyraza si¢ takze jako procent
masy nawozu, z wyjatkiem przypadkoéw, w ktorych zalacznik I wyraznie stanowi, ze
zawarto$¢ t¢ wyraza si¢ inaczej.

Liczbe miejsc po przecinku ogranicza si¢ do jednego, z wyjatkiem mikrosktadnikow
pokarmowych, dla ktérych musi ona by¢ zgodna z sekcjami E.2.2 i E.2.3 zalacznika 1.

5. O ile zalacznik I nie stanowi inaczej, deklaracj¢ zawartosci wapnia umieszcza si¢ tylko
wtedy, gdy jest on rozpuszczalny w wodzie, i wyraza ja jako procent masy nawozu.

ROZDZIAL 11
Nawozy nieorganiczne 7 mikrosktadnikami pokarmowymi
Artykut 22
Zakres

Niniejszy rozdziat stosuje si¢ do nawozdéw nieorganicznych z mikrosktadnikami
pokarmowymi, statych lub ptynnych, o minimalnej zawartosci sktadnikéw pokarmowych
okreslonej w sekcjach E.1 1 E.2.1 zatacznika 1.

Artykut 23
Identyfikacja

1. Oprécz obowiazkowych oznakowan identyfikacyjnych, o ktérych mowa w art. 9 ust. 1
lit. a), podaje si¢ oznakowania okreslone w ust. 2, 3, 4 1 5 niniejszego artykutu.

2. Jesli nawoz zawiera wigcej niz jeden mikrosktadnik pokarmowy, podaje si¢ okreslenie
typu ,,mieszanina mikrosktadnikéw pokarmowych”, a nastgpnie nazwy obecnych
mikroelementdéw i ich symbole chemiczne.

3. Dla nawozow zawierajacych tylko jeden mikrosktadnik pokarmowy (sekcja E.1
zalacznika I) deklarowana zawarto§¢ mikrosktadnikéw podaje si¢ jako procent masy,
w liczbach catkowitych lub, w razie potrzeby, z doktadnoscia do jednego miejsca po
przecinku.

4. Formy i rozpuszczalno$¢ mikrosktadnikéw pokarmowych wyraza si¢ jako procent
masy nawozu, z wyjatkiem przypadkoéw, w ktorych zatacznik I wyraznie stanowi, ze
zawarto$¢ t¢ wyraza si¢ inaczej.

Liczbe miejsc po przecinku dla mikrosktadnikow pokarmowych podaje si¢ zgodnie z sekcja
E.2.1 zalacznika I.

5. Ponizej deklaracji obowiazkowych lub dobrowolnych, na etykiecie oraz w
dokumentach towarzyszacych, w odniesieniu do produktow wystepujacych w sekcjach
E.11E.2.1 zalacznika I, podaje si¢ nastgpujace informacje:



”Stosowaé wytacznie w uzasadnionej potrzebie. Nie przekraczaé zalecanych dawek™.
Artykut 24
Pakowanie

Nawozy WE objete przepisami niniejszego rozdziatu musza by¢ opakowane.

ROZDZIAL IV
Nawozy o wysokiej zawartosci azotu na bazie azotanu amonu
Artykut 25
Zakres

Do celéw niniejszego rozdzialu, nawozy o wysokiej zawarto$ci azotu na bazie azotanu
amonu, proste lub wieloskladnikowe, sa produktami zawierajacymi azotan amonu,
wytworzonymi do celow nawozowych 1 zawierajacymi wigcej niz 28% masowych azotu w
przeliczeniu na azotan amonu.

Ten typ nawozu moze zawiera¢ substancje nieorganiczne lub obojgtne.

Substancje stosowane w produkeji tego typu nawozu nie moga zwigkszac jego wrazliwos$ci na
wysoka temperature lub tendencji do detonacji.

Artykut 26
Srodki bezpieczenstwa i kontroli

1. Producent gwarantuje, ze nawozy proste o wysokiej zawarto$ci azotu na bazie azotanu
amonu s3 zgodne z przepisami sekcji I zatacznika III.

2. Kontrolg, analizg i testy w ramach urzgdowej kontroli nawozoéw prostych o wysokiej
zawarto$ci azotu na bazie azotanu amonu, przewidziane w niniejszym rozdziale,
przeprowadza si¢ zgodnie z metodami opisanymi w sekcji 3 zatacznika II1.

3. W celu zapewnienia mozliwo$¢ przesledzenia historii nawozow WE o wysokiej
zawarto$ci azotu na bazie azotanu amonu, wprowadzanych do obrotu, producent
prowadzi rejestry nazw i adresow miejsc oraz podmiotéw gospodarczych w tych
miejscach, w ktorych wyprodukowano nawdz i1 jego podstawowe komponenty.
Rejestry te maja by¢ dostgpne dla celéw kontroli przez Panstwa Czlonkowskie tak
dhugo, jak dtlugo dany nawoz jest dostarczany na rynek, a nastgpnie jeszcze przez
okres 2 lat po zaprzestaniu dostaw przez producenta.

Artykul 27

Test odpornosci na detonacje



Bez uszczerbku dla srodkéw, o ktorych mowa w art. 26, producent gwarantuje, ze kazdy typ
nawozu WE o wysokiej zawarto$ci azotu na bazie azotanu amonu wprowadzony do obrotu
przeszedl pomyslnie test odpornosci na detonacj¢ opisany w sekcjach 2, 3 (metoda 1, pkt 3) i
4 zatacznika III niniejszego rozporzadzenia. Test ten przeprowadza jedno z zatwierdzonych
laboratoriow, o ktorych mowa w art. 30 ust. 1 lub 33 ust. 1. Producenci przedstawiaja wyniki
testu wlasciwym wladzom danego Panstwa Czlonkowskiego co najmniej 5 dni przed
wprowadzeniem nawozu do obrotu lub co najmniej 5 dni przed dotarciem tego nawozu do
granic Wspolnoty Europejskiej w przypadku importu. Pozniej producent w dalszym ciagu
gwarantuje, ze wszystkie dostawy nawozu wprowadzanego do obrotu sa zdolne do
pomyslnego przejscia wymienionego powyzej testu.

Artykut 28
Pakowanie

Nawozy o wysokiej zawarto$ci azotu na bazie azotanu amonu sa udostgpniane koncowemu
uzytkownikowi wytacznie w postaci opakowane;.

TYTUL III
OCENA ZGODNOSCI NAWOZOW
Artykut 29
Srodki kontroli

1. Panstwa Cztonkowskie moga poddawa¢ nawozy z oznakowaniem ,nawoz WE”
urzedowym srodkom kontroli w celu zweryfikowania, czy sa one zgodne z niniejszym
rozporzadzeniem.

Panstwa Czlonkowskie moga naktada¢ optaty nieprzekraczajace kosztu badan, wymaganych
do takich dziatan kontrolnych, ale nie zobowiazuje to producentéw do powtarzania badan lub
do ptacenia za powtarzane badania w przypadkach, gdy pierwsze badanie zostato wykonane
przez laboratorium spelniajace warunki art. 30 1 jesli badanie to wykazato zgodno$¢ danego
nawozu z niniejszym rozporzadzeniem.

2. Panstwa Czlonkowskie zapewniaja, ze pobieranie probek 1 analiza dla celow
urzedowej kontroli nawozow WE nalezacych do typu nawozow wymienionych w
zalaczniku 1 sa przeprowadzane zgodnie z metodami opisanymi w zalacznikach III 1
IV.

3. Zgodno$¢ z niniejszym rozporzadzeniem pod wzgledem zgodnosci z typami nawozow
1 zgodnosci z deklarowana zawarto$cia sktadnikow pokarmowych 1/lub z deklarowana
zawarto$cia, wyrazona jako formy 1 rozpuszczalno$ci takich sktadnikéw, mozna
zweryfikowacé podczas urzedowej kontroli tylko za pomoca metod pobrania probek i
analizy ustanowionych zgodnie z zafacznikami III 1 IV oraz z uwzglednieniem
tolerancji okreslonych w zataczniku II.



Dostosowanie i modyfikacja metod pomiaroéw, pobierania probek i analizy przebiegaja
zgodnie z procedura, o ktorej mowa w art. 32 ust. 2, z zastosowaniem, tam gdzie jest
to mozliwe, Norm Europejskich. T¢ sama procedurg stosuje si¢ do przyjecia
przepisow wykonawczych niezbednych do sprecyzowania $rodkdéw kontroli
przewidzianych w niniejszym artykule i w art. 8, 26 1 27 niniejszego rozporzadzenia.
Przepisy takie obejma w szczego6lnos$ci zagadnienia czgstotliwosci, z jaka maja by¢
powtarzane badania, jak rowniez $rodki majace na celu zapewnienie, ze nawodz
wprowadzony do obrotu jest identyczny z nawozem przebadanym.

Artykut 30

Laboratoria
Panstwa Cztonkowskie zglosza Komisji list¢ tych zatwierdzonych laboratoriéw na
swoich terytoriach, ktore sa wtasciwe do §wiadczenia ustug wymaganych dla kontroli
zgodnosci nawozéw WE z wymaganiami niniejszego rozporzadzenia. Takie
laboratoria musza spelnia¢ normy wymienione w sekcji B zatacznika V. Takiego

zgloszenia nalezy dokona¢ do 11 czerwca 2004 r. oraz przy kazdej nastgpnej zmianie.

Komisja opublikuje list¢ zatwierdzonych laboratoriow w Dzienniku Urzedowym Unii
Europejskiej.

Jesli Panstwo Czlonkowskie ma uzasadnione podstawy, by sadzi¢, iz zatwierdzone
laboratorium nie spetnia norm, o ktérych mowa w ust. 1, poruszy to zagadnienie w
komitecie, o ktorym mowa w art. 32. Jezeli komitet zgodzi si¢ z tym, ze laboratorium

to nie spetnia norm, Komisja usunie jego nazwe z listy, o ktorej mowa w ust. 2.

Komisja podejmuje decyzje w tej sprawie w ciagu 90 dni po otrzymaniu informacji
zgodnie z procedura, o ktorej mowa w art. 32 ust. 2.

Komisja opublikuje zmieniona list¢ w Dzienniku Urzedowym Unii Europejskiej.

TYTUL IV
PRZEPISY KONCOWE
ROZDZIAL
Dostosowanie zalgcznikow
Artykut 31
Nowe nawozy WE

Umieszczenie nowego typu nawozu w zalaczniku I niniejszego rozporzadzenia
przyjmuje si¢ zgodnie z procedura, o ktérej mowa w art. 32 ust. 2.

Producent lub jego przedstawiciel, ktéry pragnie zaproponowaé umieszczenie w
zalaczniku I nowego typu nawozu i od ktéorego wymaga si¢ skompletowania w tym



celu dokumentacji technicznej, robi to biorac pod uwage dokumenty techniczne, o
ktérych mowa w sekcji A zalacznika V.

Zmiany wymagane w celu dostosowania zalacznikéw do postepu technicznego
przyjmuje si¢ zgodnie z procedura, o ktérej mowa w art. 32 ust. 2.

Artykut 32
Procedura komitetu
Komisj¢ wspomaga komitet.

Jesli robi si¢ odniesienie do niniejszego ustgpu, zastosowanie maja art. 5 i 7 decyzji
1999/468/WE, uwzgledniajace przepisy art. 8 tej decyzji.

Okres ustanowiony w art. 5 ust. 6 decyzji 1999/468/WE zostaje ustalony na 3 miesiace.

3. Komitet przyjmuje swoj regulamin wewngtrzny.

ROZDZIAL 11
Przepisy przejsciowe
Artykut 33
Wiasciwe laboratoria

Bez uszczerbku dla przepisow art. 30 ust. 1, Panstwa Czltonkowskie moga w okresie
przejsciowym do 11 grudnia 2007 r. kontynuowac stosowanie przepisow krajowych w
zakresie akredytacji laboratoridow wlasciwych do §wiadczenia ushug niezbgdnych dla
sprawdzania zgodno$ci nawozow WE z wymaganiami niniejszego rozporzadzenia.
Panstwa Cztonkowskie zgtaszaja liste tych laboratoriow Komisji, podajac szczegoly
swoich systemow akredytacji. Zgloszenia tej listy nalezy dokona¢ do 11 czerwca 2004
r. oraz przy kazdej nast¢pnej zmianie.

Artykut 34

Pakowanie i etykietowanie

Z zastrzezeniem art. 35 ust. 1, oznakowania, opakowania, etykiety i dokumenty towarzyszace
nawozom WE, przewidziane przez wczesniejsze dyrektywy, mozna nadal stosowaé¢ do 11
czerwca 2005 r.

ROZDZIAL 11

Przepisy koncowe



Artykut 35
Uchylone dyrektywy
1. Dyrektywy 76/116/EWG, 77/535/EWG, 80/876/EWG oraz 87/94/EWG traca moc.

2. Odniesienia do uchylonych dyrektyw traktuje si¢ jako odniesienia do niniejszego
rozporzadzenia. W szczeg6lnos$ci, odstgpstwa od art. 7 dyrektywy 76/116/EWG, ktore
zostaly uznane przez Komisje na mocy art. 95 ust. 6 Traktatu, traktuje si¢ jako
odstgpstwa od art. 5 niniejszego rozporzadzenia i jako dalej obowiazujace nie
naruszajac wejscia w zycie niniejszego rozporzadzenia. Do czasu okreslenia kar na
mocy art. 36, Panstwa Czlonkowskie moga kontynuowaé stosowanie kar za
naruszanie krajowych przepisow wykonujacych dyrektywy wymienione w ust. 1.

Artykut 36
Kary

Panstwa Czlonkowskie ustanawiaja przepisy dotyczace kar stosowanych w przypadku
naruszenia przepisOw niniejszego rozporzadzenia 1 podejmuja kroki konieczne dla
zapewnienia, ze sa one wykonywane. Przewidziane kary musza by¢ skuteczne,
proporcjonalne i1 odstraszajace.

Artykut 37

Przepisy krajowe

Panstwa Czlonkowskie zglaszaja Komisji do 11 czerwca 2005 r. wszelkie krajowe przepisy
przyjete zgodnie z art. 6 ust. 1, 6 ust. 2, 29 ust. 1 oraz 36 niniejszego rozporzadzenia i
niezwlocznie zglaszaja Komisji wszelkie zmiany ich dotyczace.

Artykut 38

Wejscie w zycie

Niniejsze rozporzadzenie wchodzi w zycie dwudziestego dnia po jego opublikowaniu w
Dzienniku Urzedowym Unii Europejskiej, z wyjatkiem art. 8 1 26 ust. 3, ktore wejda w zycie

11 czerwca 2005 r.

Niniejsze rozporzadzenie wiaze w calosci i1 jest bezposrednio stosowane we wszystkich
Panstwach Cztonkowskich.

Sporzadzono w Luksemburgu, dnia 13 pazdziernika 2003 r.
W imieniu Parlamentu Europejskiego W imieniu Rady

P. COX G. ALEMANNO
Przewodniczqcy Przewodniczqcy



SPIS TRESCI

ZAYLACZNIK I - Wykaz typoéw nawozéw WE

A. Nawozy nieorganiczne proste zawierajace podstawowe sktadniki pokarmowe
A.1. Nawozy azotowe

A.2. Nawozy fosforowe

A.3. Nawozy potasowe

B. Wielosktadnikowe nawozy nieorganiczne zawierajace podstawowe sktadniki pokarmowe
B.1. Nawozy NPK

B.2. Nawozy NP

B.3. Nawozy NK

B.4. Nawozy PK

C. Nawozy nieorganiczne ptynne

C.1. Nawozy plynne jednosktadnikowe

C.2. Nawozy plynne wielosktadnikowe

D. Nawozy zawierajace drugorzedne sktadniki pokarmowe

E. Nawozy nieorganiczne zawierajace mikrosktadniki pokarmowe

E.1 Nawozy zawierajace tylko jeden mikrosktadnik pokarmowy

E.1.1. Bor

E.1.2. Kobalt

E.1.3.Miedz

E.1.4. Zelazo

E.1.5. Mangan

E.1.6. Molibden

E.1.7. Cynk

E.2. Minimalna zawarto$¢ mikrosktadnikéw pokarmowych, % (m/m) nawozu

ZALACZNIK II - TOLERANCIJE

1. Tolerancja dla nawozow prostych zawierajacych podstawowe sktadniki pokarmowe
wyrazana jest jako warto$¢ bezwzgledna, w procentach obliczonych masowo, w przeliczeniu
na: N, P205, K20, MgO, CI

2. Wielosktadnikowe nawozy nieorganiczne zawierajace podstawowe sktadniki pokarmowe
3. Sktadniki drugorzedne w nawozach

4. Mikrosktadniki pokarmowe w nawozach

ZAELACZNIK III - WYMAGANIA TECHNICZNE DLA NAWOZOW O WYSOKIEJ
ZAWARTOSCI AZOTU NA BAZIE AZOTANU AMONU

1. Wiasciwosci i ich warto$ci graniczne dla nawozow prostych o wysokiej zawartosci azotu
na bazie azotanu amonu.

2. Opis testu odpornosci na detonacje w odniesieniu do nawozow o wysokiej zawarto$ci azotu
na bazie azotanu amonu

3. Metody sprawdzania zgodno$ci z warto$ciami granicznymi podanymi w zatacznikach I1I-1
i111-2

4. Oznaczenie odpornosci na detonacjg

ZALACZNIK IV - POBIERANIE PROBEK I METODY ANALIZ

A. METODA POBIERANIA PROBEK DO KONTROLI NAWOZOW
1. CEL I ZAKRES

2. PROBKOBIORCY



3. DEFINICJE

4. PRZYRZADY

5. WYMAGANIA ILOSCIOWE

6. POBIERANIE, PRZYGOTOWANIE I PAKOWANIE PROBEK

7. PAKOWANIE PROBEK KONCOWYCH

8. PROTOKOL POBIERANIA PROBEK

9. PRZEZNACZENIE PROBEK

B. METODY ANALIZ NAWOZOW

UWAGI OGOLNE

POSTANOWIENIA OGOLNE DOTYCZACE METOD ANALIZOWANIA NAWOZOW
Metoda 1 PRZYGOTOWANIE PROBKI DO BADAN

Metody 2 Azot

Metoda 2.1 Oznaczanie azotu amonowego

Metoda 2.2 Oznaczanie azotu azotanowego i amonowego

Metoda 2.2.1 Oznaczanie azotu azotanowego i amonowego wedtug Ulacha

Metoda 2.2.2 Oznaczanie azotu azotanowego 1 amonowego wedtug Arnda

Metoda 2.2.3 Oznaczanie azotu azotanowego i amonowego wedlug Devarda

Metody 2.3 Oznaczanie azotu catkowitego

Metoda 2.3.1 Oznaczanie azotu catkowitego w cyjanamidzie wapnia w nieobecnosci
azotanow

Metoda 2.3.2 Oznaczanie azotu caltkowitego w cyjanamidzie wapnia zawierajacym azotany
Metoda 2.3.3 Oznaczanie azotu catkowitego w moczniku

Metoda 2.4 Oznaczanie azotu cyjanamidowego

Metoda 2.5 Spektrofotometryczne oznaczanie biuretu w moczniku

Metody 2.6 Oznaczanie roznych postaci azotu w tej samej probce

Metoda 2.6.1 Oznaczanie rdznych postaci azotu w tej samej probce nawozoéw zawierajacych
azot: azotanowy, amonowy, amidowy i cyjanamidowi

Metoda 2.6.2 Oznaczanie rdznych postaci azotu w nawozach zawierajacych azot wylacznie w
postaci azotanowej, amonowej i amidowej

Metody 3 Fosfor

Metody 3.1 Metody ekstrakcji

Metoda 3.1.1 Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w kwasach mineralnych

Metoda 3.1.2 Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w kwasie mréwkowym 2% (20 g/1)
Metoda 3.1.3 Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w kwasie cytrynowym 2% (20 g/1)
Metoda 3.1.4 Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w obojetnym cytrynianie amonu
Metody 3.1.5 Ekstrakcja fosforu alkalicznym roztworem cytrynianu amonu

Metoda 3.1.5.1 Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w roztworze wedlug Petermanna w
temperaturze 65°C

Metoda 3.1.5.2 Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w roztworze wedlug Petermanna, w
temperaturze

otoczenia

Metoda 3.1.5.3 Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w alkalicznym roztworze cytrynianu
amonu wedlug Julie

Metoda 3.1.6 Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w wodzie

Metoda 3.2 Oznaczanie wyekstrahowanego fosforu

Metody 4 Potas

Metoda 4.1 Oznaczanie potasu rozpuszczalnego w wodzie

Metoda 5 Brak pozycji

Metody 6 Chlor

Metoda 6.1 Oznaczanie zawarto$ci chlorkéw pod nieobecnos¢ substancji organicznej



Metody 7 Stopien rozdrobnienia

Metoda 7.1 Oznaczanie stopnia rozdrobnienia (metoda na sucho)

Metoda 7.2. Oznaczanie stopnia rozdrobnienia fosforytow migkkich

Metody 8 Drugorzedne sktadniki pokarmowe

Metoda 8.1 Ekstrakcja catkowitej zawarto$ci wapnia, magnezu, sodu oraz siarki obecnej w
postaci

siarczanOw

Metoda 8.2 Ekstrakcja siarki calkowitej obecnej w ré6znych postaciach

Metoda 8.3. Ekstrakcja rozpuszczalnego w wodzie wapnia, magnezu, sodu oraz siarki obecnej
W postaci siarczanow

Metoda 8.4 Ekstrakcja siarki rozpuszczalnej w wodzie, wystepujacej w roznych postaciach
Metoda 8.5 Ekstrakcja i oznaczanie zawartosci siarki elementarnej

Metoda 8.6 Manganometryczne oznaczanie wyekstrahowanego wapnia wytraconego w
postaci szczawianu

Metoda 8.7 Oznaczanie zawarto$ci magnezu metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej
Metoda 8.8 Oznaczanie magnezu metoda kompleksometryczna

Metoda 8.9. Oznaczanie zawarto$ci siarczanéw

Metoda 8.10 Oznaczanie zawartos$ci wyekstrahowanego sodu

Metody 9 Mikrosktadniki pokarmowe o zawarto$ci mniejszej lub rownej 10%

Metoda 9.1 Ekstrakcja catkowitej zawartos$ci mikrosktadnikow pokarmowych

Metoda 9.2 Ekstrakcja mikrosktadnikow pokarmowych rozpuszczalnych w wodzie

Metoda 9.3 Usuwanie zwiazkéw organicznych z ekstraktow nawozowych

Metoda 9.4 Oznaczanie mikrosktadnikow pokarmowych w ekstraktach nawozowych metoda
atomowej spektrometrii absorpcyjnej (procedura ogdlna)

Metoda 9.5 Oznaczanie boru w ekstraktach z nawozowych metoda spektrofotometryczna z
uzyciem azometyny-H

Metoda 9.6 Oznaczanie kobaltu w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii
absorpcyjnej

Metoda 9. 7 Oznaczanie miedzi w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii
absorpcyjnej

Metoda 9. 8 Oznaczanie zelaza w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii
absorpcyjnej

Metoda 9. 9 Oznaczanie manganu w ekstraktach nawozowych metoda atomowe]
spektrometrii absorpcyjnej

Metoda 9.10 Oznaczanie molibdenu w ekstraktach nawozowych metoda
spektrofotometryczna

z tiocyjanianem amonu

Metoda 9.11 Oznaczanie cynku w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii
absorpcyjnej

Metody 10 Mikrosktadniki pokarmowe o zawarto$ci powyzej 10%

Metoda 10.1 Ekstrakcja catkowitej zawarto$ci mikrosktadnikow pokarmowych

Metoda 10.2 Ekstrakcja mikrosktadnikow pokarmowych rozpuszczalnych w wodzie
Metoda 10.3 Usuwanie zwiazkow organicznych z ekstraktow nawozowych

Metoda 10.4 Oznaczanie mikrosktadnikow pokarmowych w ekstraktach nawozowych metoda
atomowej spektrometrii absorpcyjnej (procedura ogélna)

Metoda 10.5 Oznaczanie zawartosci boru w ekstraktach nawozowych metoda miareczkowa
Metoda 10.6 Oznaczenie kobaltu w ekstraktach nawozowych metoda grawimetryczna z
uzyciem 1-nitrozo-2-naftolu

Metoda 10.7 Oznaczanie zawarto$ci miedzi w ekstraktach nawozowych metoda miareczkowa



Metoda 10.8 Oznaczanie zelaza w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii
absorpcyjnej

Metoda 10.9 Oznaczanie manganu w ekstraktach nawozowych metoda miareczkowa

Metoda 10.10 Oznaczanie zawartosci molibdenu w ekstraktach nawozowych metoda
grawimetryczng z 8-hydroksychinoling

Metoda 10.11 Oznaczanie cynku w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii
absorpcyjnej

ZALACZNIK V
A. WYKAZ DOKUMENTOW DO UWZGLEDNIENIA PRZEZ PRODUCENTOW LUB
ICH PRZEDSTAWICIELI PRZY KOMPLETOWANIU DOKUMENTACII
TECHNICZNEJ DLA NOWEGO TYPU NAWOZOW W CELU DODANIA GO DO
ZALACZNIKA I NINIEJSZEGO ROZPORZADZENIA

B. NORMY AKREDYTACIJI DOTYCZACE LABORATORIOW WELASCIWYCH DO
SWIADCZENIA USLUG KONIECZNYCH DO SPRAWDZANIA ZGODNOSCI
NAWOZOW WE Z WYMAGANIAMI NINIEJSZEGO ROZPORZADZENIA I JEGO
ZALACZNIKOW



A.l. Nawozy azotowe

ZALACZNIK 1

WYKAZ TYPOW NAWOZOW WE
A. Nawozy nieorganiczne proste zawierajace podstawowe skladniki pokarmowe

Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostate informacje dotyczace Deklarowane sktadniki
produkcji oraz sktadniki glowne | sktadnikéw pokarmowych oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
%, (m/m) rozpuszczalnosci
Informacje dotyczace Inne kryteria
sposobu wyrazania
zawartosci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
la) Azotan wapnia Produkt otrzymywany w procesie | 15% N Azot catkowity
(Saletra wapniowa) chemicznym, zawierajacy jako Azot w przeliczeniu na Dodatkowo moze by¢
sktadnik gtowny azotan wapnia, |azot catkowity lub na azot deklarowany:
mozliwa obecno$¢ azotanu azotanowy i amonowy Azot azotanowy
amonu Zawartos$¢ azotu Azot amonowy
amonowego: Najwyzej
1,5%
1b) Azotan wapnia i magnezu | Produkt otrzymywany w procesie | 13% N Azot azotanowy
(Saletra wapniowo- chemicznym, zawierajacy jako Azot w przeliczeniu na Tlenek magnezu
magnezowa) sktadniki gtéwne azotan wapnia i | azot azotanowy rozpuszczalny w wodzie
azotan magnezu Minimalna zawarto$¢
magnezu w formie soli
rozpuszczalnych w wodzie
w przeliczeniu na tlenek
magnezu: 5% MgO
Ic) Azotan magnezu Produkt otrzymywany w procesie | 10% N Jezeli nawoz jest wprowadzony do | Azot azotanowy
chemicznym, zawierajacy jako Azot w przeliczeniu na obrotu w postaci krystalicznej
sktadnik gtowny szesciowodny azot azotanowy mozna doda¢ informacj¢ "Nawodz | Tlenek magnezu
azotan magnezu krystaliczny" rozpuszczalny w wodzie
14% MgO
Magnez w przeliczeniu na
tlenek magnezu
rozpuszczalny w wodzie
2a) Azotan sodu Produkt otrzymywany w procesie | 15% N Azot azotanowy

(Saletra sodowa)

chemicznym, zawierajacy jako
sktadnik gtéwny azotan sodu

Azot w przeliczeniu na
azot azotanowy




A.l. Nawozy azotowe (cd)

2b) Saletra chilijska Produkt otrzymywany ze zt6z 15%N Azot azotanowy
saletry chilijskiej, zawierajacy Azot w przeliczeniu na
jako sktadnik glowny azotan sodu | azot azotanowy
3a) Cyjanamid wapnia Produkt otrzymywany w procesie | 18%N Azot calkowity
chemicznym, zawierajacy jako Azot w przeliczeniu na
sktadnik gtoéwny: cyjanamid azot catkowity, w tym co
wapnia, tlenek wapnia, mozliwa | najmniej 75%
obecnos¢ matych ilosci soli deklarowanego azotu w
amonowych i mocznika formie cyjanamidu
3b) Cyjanamid wapnia Produkt otrzymywany w procesie | 18%N Azot catkowity
azotowany chemicznym, zawierajacy jako Azot w przeliczeniu na Azot azotanowy
sktadnik gtéwny: cyjanamid azot catkowity, w tym co
wapnia, tlenek wapnia, mozliwa | najmniej 75% azotu
obecnos¢ matych ilosci soli nieazotanowego jest
amonowych i mocznika oraz deklarowane w formie
dodatek azotanow cyjanamidu. Zawarto$¢
azotu azotanowego:
- conajmniej 1% N
- nie wigcej niz 3%
N
4 Siarczan amonu Produkt otrzymywany w procesie | 20%N Azot amonowy
chemicznym, zawierajacy jako Azot w przeliczeniu na
sktadnik gtéwny siarczan amonu | azot amonowy
5 Azotan amonu lub azotan | Produkt otrzymywany w procesie | 20%N Nazwa "Saletrzak" moze by¢ Azot catkowity

amonu z wypetniaczem

chemicznym, zawierajacy jako
sktadnik gtowny azotan amonu
oraz mogacy zawiera¢
wypehiacze, takie jak zmielony
wapniak, siarczan wapnia,
zmielony dolomit, siarczan
magnezu oraz kizeryt

Azot catkowity w
przeliczeniu na sumeg azotu
azotanowego i azotu
amonowego, przy czym
zawarto$¢ kazdej z tych
dwoch form stanowi okoto
potowg zawartos$ci azotu
catkowitego

Patrz: zataczniki I11.1 1
II1.2 niniejszego
rozporzadzenia, jesli to
konieczne

uzywana wytacznie w przypadku
nawozu zawierajacego azotan
amonu oraz wypelniacze takie jak
weglan wapnia (wapniak) i/lub,
weglan magnezu i weglan wapnia
(dolomit). Minimalna zawarto$¢
tych weglanow w nawozie powinna
wynosi¢ 20% a ich stopien
czystosci co najmniej 90%

Azot azotanowy
Azot amonowy




A.l. Nawozy azotowe(cd)

Siarczanoazotan amonu

Produkt otrzymywany w procesie
chemicznym, zawierajacy jako
sktadniki gtéwne azotan amonu i
siarczan amonu

25% N

Azot catkowity w
przeliczeniu na sumeg azotu
amonowego i
azotanowego.

Zawartos¢ azotu
azotanowego — co najmniej
5%

Azot catkowity
Azot amonowy
Azot azotanowy

Siarczanoazotan magnezu

Produkt otrzymywany w procesie
chemicznym, zawierajacy azotan
amonu, siarczan amonu i siarczan
magnezu

19%N

Azot catkowity w
przeliczeniu na sumeg azotu
amonowego i azotu
azotanowego. Zawarto$¢
azotu azotanowego co
najmniej 6% N

5% MgO

Magnez w postaci soli
rozpuszczalnych w wodzie
w przeliczeniu na tlenek
magnezu

Azot calkowity

Azot amonowy

Azot azotanowy

Tlenek magnezu
rozpuszczalny w wodzie

Nawoz azotowy z

Produkt otrzymywany w procesie

19%N

Azot calkowity

chemicznym, zawierajacy jako
sktadnik gtowny dwuamid kwasu
weglowego (karbamid)

Azot catkowity w formie
amidowej ( w tym biuret)
Zawartos$¢ biuretu
najwyzej 1,2%

zawarto$cia magnezu chemicznym, zawierajacy jako Azot catkowity w Azot amonowy
sktadniki gtowne azotan amonu i | przeliczeniu na sume azotu Azot azotanowy
sole zwiazkow magnezu amonowego i azotu Tlenek magnezu catkowity,
(dolomit, weglan magnezu i/lub | azotanowego ewentualnie tlenek magnezu
siarczan magnezu) Zawartos$¢ azotu rozpuszczalny w wodzie
azotanowego co najmniej
6% N
5% MgO
magnez w przeliczeniu na
tlenek magnezu catkowity
Mocznik Produkt otrzymywany w procesie | 44%N Azot catkowity w

przeliczeniu na azot
amidowy




A.l. Nawozy azotowe (cd)

10 Krotonylidenodimocznik | Nawdz otrzymywany w reakcji 28%N Azot calkowity
mocznika z aldehydem Azot w przeliczeniu na Azot amidowy przy
krotonowym azot catkowity zawarto$ci co najmniej 1%
Co najmniej 25%N Azot z
Zwiazek monomeryczny pochodzi z krotonylidenodimocznika
krotonylidenodimocznika
Zawartos¢ azotu
amidowego: najwyzej 3%.
11 [zobutylidenodimocznik Nawoz otrzymywany w reakcji 28%N Azot catkowity
mocznika z aldehydem Azot w przeliczeniu na Azot amidowy przy
izobutylowym azot catkowity zawartos$ci co najmniej 1%
Co najmniej 25%N Azot z izobutyli-
Zwiazek monomeryczny pochodzi z denodimocznika
izobutylidenodimocznika
Zawarto$¢ azotu
amidowego: najwyzej 3%
12 Ureaform Nawoz otrzymywany w reakcji 36% N Azot catkowity

mocznika z formaldehydem i
zawierajacy jak sktadnik gtowny
czasteczki ureaformu

Zwiazek polimeryczny

Azot w przeliczeniu na
azot catkowity

Co najmniej 3/5
deklarowanej zawartosci
azotu catkowitego
powinno by¢
rozpuszczalne w goracej
wodzie

Co najmniej 31%N
pochodzi z ureaformu
Zawartos¢ azotu
amidowego: najwyzej 5%

Azot amidowy przy
zawartos$ci co najmniej 1%.
Azot z ureaformu
rozpuszczalny w zimnej
wodzie

Azot z ureaformu,
rozpuszczalny tylko w
goracej wodzie




A.l. Nawozy azotowe (cd)

13 Nawoz azotowy
zawierajacy
krotonylidenodimocznik

Nawoz otrzymywany

w procesie chemicznym,
zawierajacy
krotonylidenodimocznik i prosty
nawoz azotowy [Lista A-1, z
wylaczeniem produktow 3a), 3b)
i5]

18% N

Azot w przeliczeniu na
azot catkowity

Co najmniej 3% azotu w
formie amonowej i/lub
azotanowej 1/lub amidowe;j
Co najmniej 1/3
deklarowanej zawartosci
azotu calkowitego
powinno pochodzié¢ z
krotonylidenodimocznika
Zawartos¢ biuretu
najwyzej

(N amidowy + N z
krotonylidenodimocznika)
x 0,026

Azot catkowity

Azot z krotonylideno-
dimocznika

oraz, przy zawarto$ci co
najmniej 1%:

- azot azotanowy
- azot amonowy
- azot amidowy

14 Nawdz azotowy
zawierajacy
izobutylidenodimocznik

Nawodz otrzymywany

w procesie chemicznym,
zawierajacy izobutylideno-
dimocznik i prosty nawoz
azotowy [Lista A-1, z
wylaczeniem produktow 3a), 3b)
i5]

18%N

Azot w przeliczeniu na
azot calkowity

Co najmniej 3% azotu w
formie amonowej i/lub
azotanowej i/lub amidowe;j
Co najmniej 1/3
deklarowanej zawartoS$ci
azotu calkowitego
powinno pochodzi¢ z
izobutylidenodimocznika
Zawartosc¢ biuretu
najwyzej

(N amidowy + N z
izobutylidenodimocznika)
x 0,026

Azot catkowity

Azot z izobutylideno-
dimocznika

oraz, przy zawarto$ci co
najmniej 1%:

- azot azotanowy
- azot amonowy
- azot amidowy




A.l. Nawozy azotowe (cd)

15 Nawdz azotowy Nawdz otrzymywany 18%N Azot calkowity
zawierajacy ureaform w procesie chemicznym, Azot w przeliczeniu na Azot z ureaformu
zawierajacy ureaform i prosty azot catkowity Azot z ureaformu
nawoz azotowy [Lista A-1, z Co najmniej 3% azotu w rozpuszczalny w zimnej
wylaczeniem produktow 3a), 3b) | formie amonowe;j i/lub wodzie
i5] azotanowej i/lub amidowej Azot z ureaformu
Co najmniej 1/3 rozpuszczalny tylko w
deklarowanej zawartosci goracej wodzie
azotu catkowitego oraz, przy zawartosci co
powinno pochodzi¢ z najmniej 1%:
ureaformu. - azot azotanowy
Azot w formie - azot amonowy
formaldehydu powinien — azot amidowy
zawiera¢ co najmniej 3/5
azotu rozpuszczalnego w
goracej wodzie
Zawartos$¢ biuretu
najwyzej
(N amidowy + N z
ureaformu) x 0,026
16 Siarczan amonu Nawdz otrzymywany 20%N Azot catkowity
zawierajacy inhibitor w procesie chemicznym, Azot w przeliczeniu na Azot amonowy
nitryfikacji zawierajacy siarczan amonu i azot catkowity Azot z dicyjanodiamidu
(dicyjanodiamid) dicyjanodiamid Zawartos¢ azotu Informacja techniczna ()
amonowego Co najmnie;j:
18%
Zawarto$¢ azotu z
dicyjanodiamidu co
najmniej 1,5%
17 Siarczanoazotan amonu Nawoz otrzymywany w procesie | 24%N Azot catkowity

zawierajacy inhibitor
nitryfikacji
(dicyjanodiamid)

chemicznym, zawierajacy
siarczanoazotan amonu i
dicyjanodiamid.

Azot w przeliczeniu na
azot calkowity
Zawartos¢ azotu
azotanowego co najmniej
3%

Zawartos$¢ azotu z
dicyjanodiamidu co
najmniej 1,5%

Azot azotanowy

Azot amonowy

Azot z dicyjanodiamidu
Informacja techniczna ()




A.l. Nawozy azotowe (cd)

18

Siarczan mocznikowo-
amonowy

Nawo6z otrzymywany
w procesie chemicznym z
mocznika i siarczanu amonu

30% N

Azot catkowity w
przeliczeniu na sumg azotu
amonowego i amidowego
Zawarto$¢ azotu
amonowego co najmniej
4%

Zawartos¢ siarki w
przeliczeniu na SO; co
najmniej 12%

Zawartos¢ biuretu
najwyzej 0,9%

Azot catkowity

Azot amonowy

Azot amidowy
Trojtlenek siarki
rozpuszczalny w wodzie

(") Osoba odpowiedzialna za wprowadzenie nawozu do obrotu powinna zapewni¢, aby kazde opakowanie jednostkowe oraz opakowanie zbiorcze zawierato informacje
techniczna, na tyle wyczerpujaca, aby pozwolita ona uzytkownikowi na ustalenie dawek i okresow stosowania nawozu w odniesieniu do danej uprawy.




A.2. Nawozy fosforowe

W przypadku gdy przewiduje si¢ stosowanie kryterium uziarnienia dla bazowych sktadnikow nawozow sprzedawanych w postaci granulowanej (nawozy 1, 3,4, 5, 61 7), to

uziarnienie ustala si¢ stosujac odpowiednia metodg analityczna.

Nr Nazwa typu Informacje dotyczace Minimalna zawartos¢ Pozostate informacje Deklarowane sktadniki
metody produkcji oraz sktadnikéw pokarmowych dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
sktadniki gtowne % (m/m) rozpuszczalnosci
Informacje dotyczace Inne kryteria
sposobu wyrazania
zawartosci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
1 Tomasyna Produkt otrzymywany w 12% P,05 P,05 catkowity

(zuzel Thomasa)

wyniku wytopu zelaza
poprzez obrobke spiekow
fosforowych, zawierajacy
jako sktadniki glowne
krzemofosforany wapnia

Fosfor w przeliczeniu na
P,05 rozpuszczalny w
kwasach mineralnych, w tym
co najmniej 75%
deklarowanej zawartosci
P,0s rozpuszczalne w 2%
roztworze kwasu
cytrynowego

lub PzOs

Fosfor w przeliczeniu na
P,0srozpuszczalny w 2%
roztworze kwasu

cytrynowego
Sktad ziarnowy:

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,160 mm:
co najmniej 75%

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,630 mm:
co najmniej 96%

(rozpuszczalny w kwasach
mineralnych), w tym co
najmniej 75 % rozpuszczalne
w 2 % roztworze kwasu
cytrynowego (nawoz
przeznaczony do obrotu we
Francji, Wtoszech,
Hiszpanii, Portugalii i
Grecji).

P,05 catkowity
(rozpuszczalny w kwasach
mineralnych) i P,Os
rozpuszczalny w 2 %
roztworze kwasu
cytrynowego (nawoz
przeznaczony do obrotu w
Zjednoczonym Krolestwie).

P,05 rozpuszczalny w 2 %
roztworze kwasu
cytrynowego (nawoz
przeznaczony do obrotu w
Niemczech, Belgii, Danii,
Irlandii, Luksemburgu,
Holandii i Austrii).




2a)

Superfosfat prosty

Produkt otrzymywany w
reakcji zmielonego fosforytu
z kwasem siarkowym,
zawierajacy jako sktadniki
gtéwne fosforan
jednowapniowy oraz
siarczan wapnia

16% P,05

Fosfor w przeliczeniu na
P,0srozpuszczalny w
obojetnym roztworze
cytrynianu amonu, w tym co
najmniej 93% deklarowane;j
zawarto$ci rozpuszczalne w
wodzie

Probka do badan: 1 g

P,0srozpuszczalny w
obojetnym roztworze
cytrynianu amonu

P,0s rozpuszczalny w
wodzie

2b) Superfosfat wzbogacony Produkt otrzymywany w 25% P,0s P,0srozpuszczalny w
reakcji zmielonego fosforytu | Fosfor w przeliczeniu na obojetnym roztworze
z kwasem siarkowym i P,0srozpuszczalny w cytrynianu amonu
kwasem fosforowym, obojetnym roztworze
zawierajacy jako sktadniki cytrynianu amonu, w tym co P,0s rozpuszczalny w
glowne fosforan najmniej 93% deklarowane;j wodzie
jednowapniowy oraz zawarto$ci rozpuszczalne w
siarczan wapnia wodzie

Probka do badan: 1 g
2¢) Superfosfat potrojny Produkt otrzymywany w 38% P,0s P,0srozpuszczalny w

reakcji zmielonego fosforytu
z kwasem fosforowym,
zawierajacy jako sktadnik
podstawowy fosforan
jednowapniowy

Fosfor w przeliczeniu na
P,0Osrozpuszczalny w
obojetnym roztworze
cytrynianu amonu, w tym co
najmniej 93% deklarowane;
zawartosci rozpuszczalne w
wodzie

Probka do badan: 3 g

obojetnym roztworze
cytrynianu amonu

P,0srozpuszczalny w
wodzie




Fosforyt czg$ciowo
roztozony

Produkt otrzymywany w
wyniku czg$ciowego
roztozenia zmielonego
fosforytu kwasem
siarkowym lub fosforowym,
zawierajacy jako sktadniki
gtéwne fosforan
jednowapniowy, fosforan
tréjwapniowy oraz siarczan
wapnia

20% P,0s5
Fosfor w przeliczeniu na
P,0srozpuszczalny w

kwasach mineralnych, w tym

co najmniej 40%
deklarowanej zawartosci
P,0srozpuszczalny w
wodzie

Sktad ziarnowy:

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,160 mm
co najmniej 90%

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,630 mm
co najmniej 98%

P,05 catkowity
(rozpuszczalny w kwasach
mineralnych)

P,0s rozpuszczalny w
wodzie

Fosforan dwuwapniowy
(precypitat)

Produkt otrzymywany przez
dziatanie rozcienczonym
kwasem fosforowym na
fosforyt Iub kosci,
zawierajacy jako sktadnik
gtéwny fosforan
dwuwapniowy dwuwodny

38% P,0s

Fosfor w przeliczeniu na
P,0srozpuszczalny w
zasadowym roztworze
cytrynianu amonu (wg
Petermanna)

Sktad ziarnowy:

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,160 mm
co najmniej 90%

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,630 mm
co najmniej 98%

P,0s5 rozpuszczalny w
zasadowym roztworze
cytrynianu amonu




Termofosfat

Produkt otrzymywany w
procesie obrobki termicznej
przemielonych fosforytow ze
zwiazkami zasadowymi i
krzemionka, zawierajacy
jako sktadniki glowne
zasadowy fosforan wapnia i
krzemian wapnia.

25% P,0s5

Fosfor w przeliczeniu na
P,0s rozpuszczalny w
zasadowym roztworze
cytrynianu amonu (wg
Petermanna)

Sktad ziarnowy:

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,160 mm
co najmniej 75%

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,630 mm
co najmniej 96%

P,0srozpuszczalny w
zasadowym roztworze
cytrynianu amonu

Fosforan glinowo-wapniowy

Produkt otrzymywany w
postaci amorficznej w
procesie obrobki termicznej i
mielenia, zawierajacy jako
sktadniki gtéwne fosforany
glinu i wapnia

30% P,Os

Fosfor w przeliczeniu na
P,0srozpuszczalny w
kwasach mineralnych; w tym
co najmniej 75%
deklarowanej zawartosci
P,Os rozpuszczalne w
zasadowym roztworze
cytrynianu amonu (wg
Joulie)

Sktad ziarnowy:

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,160 mm
co najmniej 90%

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,630 mm
co najmniej 98%

P,05 catkowity
(rozpuszczalny w kwasach
mineralnych)

P,0s rozpuszczalny w
zasadowym roztworze
cytrynianu amonu




Fosforyt migkki

Produkt otrzymywany w
procesie przemiatu
fosforytow migkkich,
zawierajacy jako sktadniki
podstawowe fosforan
tréjwapniowy i weglan
wapnia

25% P,0s5

Fosfor w przeliczeniu na
P,05 rozpuszczalny w
kwasach mineralnych, w tym
co najmniej 55%
deklarowanej zawartosci
rozpuszczalne w 2%
roztworze kwasu
mrowkowego

Sktad ziarnowy:

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,063 mm
co najmniej 90%

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,125 mm
co najmniej 99%

P,05 catkowity
(rozpuszczalny w kwasach
mineralnych)

P,0s5rozpuszczalny w 2%
roztworze kwasu
mrowkowego

przesiew przez sito o
wymiarze oczek 0,063 mm
wyrazony w % (m/m)




A.3. Nawozy potasowe

Nr Nazwa typu Informacje dotyczace Minimalna zawarto$¢ Pozostale informacje Deklarowane sktadniki
metody produkcji oraz sktadnikow dotyczace oznaczenia | pokarmowe, ich formy i
sktadniki gtowne pokarmowych % (m/m) typu rozpuszczalno$ci
Informacje dotyczace Inne kryteria
sposobu wyrazania
zawartosci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 Sél potasowa surowa (kainit) Produkt otrzymywany z | 10% K,O Mozna dodaé K0 rozpuszczalny w
nieoczyszczonych soli Potas w przeliczeniu na | powszechnie przyjegte wodzie
potasowych K,0 rozpuszczalny w nazwy handlowe
wodzie MgO rozpuszczalny w
wodzie
5% MgO
Magnez w formie soli
rozpuszczalnych w
wodzie, w przeliczeniu
na MgO
2 Surowa s6l potasowa wzbogacona Produkt otrzymywany z | 18% K,0O Mozna dodaé K0 rozpuszczalny w
nieoczyszczonych soli Potas w przeliczeniu na | powszechnie przyjcte wodzie
potasowych wzbogacony | K,O rozpuszczalny w nazwy handlowe
przez zmieszanie z wodzie Dopuszcza sig
chlorkiem potasu deklarowanie MgO
rozpuszczalnego w
wodzie przy zawartos$ci
powyzej 5 % MgO
3 Chlorek potasu Produkt otrzymywany z | 37% K,0 Mozna doda¢ KO rozpuszczalny w
nieoczyszczonych soli Potas w przeliczeniu na | powszechnie przyjgte wodzie
potasowych, zawierajacy | K,O rozpuszczalny w nazwy handlowe
chlorek potasu jako wodzie
skfadnik gtéwny




Chlorek potasu z dodatkiem soli magnezu

Produkt otrzymywany z
nieoczyszczonych soli
potasowych z dodatkiem
soli magnezowych,
zawierajacy jako
sktadniki gtéwne chlorek
potasu oraz sole
magnezu

37% K,0

Potas w przeliczeniu na
K,0 rozpuszczalny w
wodzie

5% MgO

Magnez w formie soli
rozpuszczalnych w
wodzie, w przeliczeniu
na MgO

K,0 rozpuszczalny w
wodzie

MgO rozpuszczalny w
wodzie

Siarczan potasu

Produkt otrzymywany w
procesie chemicznym z
soli potasowych,
zawierajacy jako
sktadnik gtéwny siarczan
potasu

47% K,0

Potas w przeliczeniu na
K,0 rozpuszczalny w
wodzie

Dopuszczalna zawarto$é
chlorkow: 3% C1

K,0 rozpuszczalny w
wodzie

Dobrowolna informacja
o zawartosci chlorkow

Siarczan potasu zawierajacy sole magnezu

Produkt otrzymywany w
procesie chemicznym z
soli potasowych,
ewentualnie z dodatkiem
soli magnezu,
zawierajacy jako
sktadniki gtéwne
siarczan potasu i siarczan
magnezu

22% K,0

Potas w przeliczeniu na
K,0 rozpuszczalny w
wodzie

8% MgO

Magnez w formie soli
rozpuszczalnych w
wodzie, w przeliczeniu
na MgO

Dopuszczalna zawarto$é
chlorkow: 3% Cl

Mozna dodaé
powszechnie przyjete
nazwy handlowe

K0 rozpuszczalny w
wodzie

MgO rozpuszczalny w
wodzie

Dobrowolna informacja
o zawartosci chlorkow




Kizeryt z dodatkiem siarczanu potasu

Produkt uzyskany z
kizerytu, z dodatkiem
siarczanu potasu

8% MgO

Magnez w przeliczeniu
na MgO rozpuszczalny w
wodzie

6% K,0

Potas w przeliczeniu na
K0 rozpuszczalny w
wodzie

Catkowity MgO + K,O:
20%

Dopuszczalna zawarto$§¢
chlorkéw: 3% Cl

Mozna doda¢
powszechnie przyjete
nazwy handlowe

MgO rozpuszczalny w
wodzie

K,0 rozpuszczalny w
wodzie

Dobrowolna informacja
o zawartosci chlorkow




B. Wieloskladnikowe nawozy nieorganiczne zawierajace podstawowe skladniki pokarmowe

B.1. Nawozy NPK

Nazwa typu

Nawozy NPK

B.1.1.

Informacje dotyczace sposobu produkcji

Produkty otrzymywane w wyniku procesu chemicznego lub przez zmieszanie, bez dodatku
organicznych sktadnikow pokarmowych pochodzenia zwierzgcego lub roslinnego

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m)

- Zawartos$¢ calkowita: 20% (N + P,0Os + K,0);
- Zawartos¢ poszczegolnych sktadnikéw pokarmowych: 3% N, 5% P,0s, 5% K,0

Formy, rozpuszczalnosci i zawarto$¢ sktadnikow pokarmowych, ktore
nalezy deklarowac zgodnie z kolumnami 4,5 i 6;

Dane dotyczace identyfikacji nawozow

Inne wymagania

Sktad ziarnowy
N P,05 K,0 N P,0:s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Azot catkowity (1)P,0srozpuszczalny w wodzie  |K,O (1) Azot 1. Nawoéz NPK nie zawierajacy tomasyny, (1) K,0 rozpuszczalny w wodzie
(2)P,05 rozpuszczalny w rozpuszczal- |catkowity termofosfatu, fosforanu glinowo-wapniowego,
(2) Azot azotanowy  |obojgtnym roztworze cytrynianu  |ny w wodzie fosforytu czgsciowo roztozonego i fosforytu (2) Przy zawartosci Cl nie
amonu (2) formy migkkiego powinien mie¢ deklarowane przekraczajacej 2 % mozna dodaé
(3) Azot amonowy (3)P,0s5 rozpuszczalny w azotu (2)do |rozpuszczalnosci (1), (2) lub (3): informacjeg ,,Niska zawarto$¢
obojetnym roztworze cytrynianu (5) przy chlorkow”

(4) Azot amidowy

(5)Azot cyjanamidowy

amonu i wodzie

(4)P,05 rozpuszczalny tylko w
kwasach mineralnych

(5)P,05 rozpuszczalny w
zasadowym roztworze cytrynianu
amonu (wg Petermanna)

(6a) P,Os rozpuszczalny w
kwasach mineralnych, w tym
przynajmniej 75% deklarowane;j
zawartosci P,Os rozpuszczalne w
2% roztworze kwasu cytrynowego

zawartosci co
najmniej 1%
(m/m)

(3) przy
zawartosci
powyzej 28%,
patrz:
zatacznik
I11.2.

— jesli zawarto$¢ P,Os rozpuszczalnego w
wodzie ponizej 2%, nalezy deklarowac tylko
rozpuszczalnosé (2)

— jesli zawarto$¢ P,Os rozpuszczalnego w
wodzie co najmniej 2%, nalezy deklarowaé
rozpuszczalno$é (3), oraz podaé zawartos§é
P,0s rozpuszczalnego w wodzie —
rozpuszczalnos¢ (1)

Zawartos¢ P,Os rozpuszczalnego wylacznie w
kwasach mineralnych nie powinna przekraczaé
2%

(3) Dopuszcza si¢ deklarowanie
zawartosci chlorkow




2
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(6b) P,O5 rozpuszczalny w 2%
roztworze kwasu cytrynowego

(7) P,Os rozpuszczalny w kwasach
mineralnych, w tym co najmniej
75% deklarowanej zawartosci P,Os
rozpuszczalne w zasadowym
roztworze cytrynianu amonu (wg
Joulie)

(8) P,Os rozpuszczalny w kwasach
mineralnych, w tym co najmniej
55% deklarowanej zawartosci P,Os
jest rozpuszczalne w 2% roztworze
kwasu mréwkowego

Dla tego typu masa probki do oznaczania
rozpuszczalno$ei (2) i (3) wynosi 1 g

2(a) Nawoz NPK zawierajacy fosforyt migkki lub
fosforyt czgsciowo roztozony nie moze zawierac
tomasyny, termofosfatu i fosforanu glinowo-
wapniowego. Powinien mie¢ deklarowane
rozpuszczalno$ci (1), (3) 1 (4)

Ten typ nawozu powinien zawierac:
— co najmniej 2% P,0s rozpuszczalnego tylko w
kwasach mineralnych -rozpuszczalno$§é(4)

— co najmniej 5% P,0s rozpuszczalnego w
wodzie i obojetnym roztworze cytrynianu
amonu -rozpuszczalno$é (3)

— co najmniej 2,5% P,0s rozpuszczalnego w
wodzie - rozpuszczalnos¢ (1)

Ten typ nawozu nalezy wprowadza¢ do obrotu
jako ,,Nawo6z NPK zawierajacy fosforyt migkki”
Iub ,,Nawo6z NPK zawierajacy fosforyt czgsciowo
roztozony”. Dla tego typu masa probki do
oznaczania rozpuszczalnosci (3) powinna

wynosi¢ 3 g

2(b) Nawoz NPK zawierajacy fosforan glinowo-
wapniowy, nie moze zawiera¢ tomasyny,
termofosfatu, fosforytu migkkiego i fosforytu
czgsciowo roztozonego

Powinien mie¢ deklarowane rozpuszczalnosci (1)
i (7) po odjeciu rozpuszczalnosci w wodzie




1 2 3
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Sktad ziarnowy komponentdéw nawozowych, ktorych baze stanowia
fosforany :

Tomasyna: przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co najmniej
75%

Fosforan glinowo-wapniowy: przesiew przez sito o wymiarze oczek
0,160 mm co najmniej 90 %

Termofosfat: przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co
najmniej 75 %

Fosforyt migkki: przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,063 mm co
najmniej 90 %

Fosforyt czg¢§ciowo roztozony: przesiew przez sito o wymiarze oczek
0,160 mm co najmniej 90 %

Ten typ nawozu powinien zawierac:
— co najmniej 2 % P,0s rozpuszczalnego w
wodzie - rozpuszczalnos¢ (1)

— co najmniej 5 % P,0s rozpuszczalnego w
kwasach mineralnych i zasadowym roztworze
cytrynianu amonu wg Joulie -
rozpuszczalno$é (7)

Ten typ nawozu nalezy wprowadzac do obrotu
jako ,,Nawo6z NPK zawierajacy fosforan glinowo-
wapniowy”’

3. W przypadku nawozéw NPK zawierajacych
jeden z nast¢pujacych nawozow fosforowych:
tomasyng, termofosfat, fosforan glinowo-
wapniowy lub fosforyt migkki, po podaniu nazwy
typu nalezy podac¢ sktadnik fosforowy.

Rozpuszczalnosé P,Os nalezy deklarowac w
nastgpujacy sposob:

— w przypadku nawozdéw na bazie tomasyny:
rozpuszczalno$¢ (6a) (dla Francji, Witoch,
Hiszpanii, Portugalii, Grecji), (6b) (dla
Niemiec, Belgii, Danii, Irlandii,
Luksemburga, Holandii, Zjednoczonego
Kroélestwa i Austrii)

— w przypadku nawozow na bazie termofosfatu:
rozpuszczalnosé (5)

— w przypadku nawozow na bazie fosforanu
glinowo-wapniowego: rozpuszczalnosé (7)

— w przypadku nawozow na bazie fosforytu
migkkiego: rozpuszczalnosc¢ (8)




B.1. Nawozy NPK (cd.)

Nazwa typu Nawozy NPK zawierajace krotonylidenodimocznik lub izobutylidenodimocznik Iub ureaform

Informacje dotyczace sposobu produkcji Produkty otrzymywane w procesie chemicznym, bez dodatku substancji organicznych pochodzenia
roslinnego lub zwierzgcego 1 zawierajace krotonylidenodimocznik lub izobutylidenodimocznik lub
ureaform

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m) - Zawartos$¢ calkowita: 20% (N + P,0O5+ K,0)

- Zawarto$¢ poszczegdlnych sktadnikow:

B.1.2.

- 5% N. Co najmniej 1/4 deklarowanej zawartos$ci azotu catkowitego powinna pochodzi¢ z
form (5), (6) lub (7). Co najmniej 3/5 deklarowanej zawarto$ci azotu w formie (7)
powinno by¢ rozpuszczalne w goracej wodzie

- 5% P205

- 5%K,0




Formy, rozpuszczalnosci i zawarto$¢ sktadnikow pokarmowych, ktore nalezy

deklarowa¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6

Sktad ziarnowy

Dane dotyczace identyfikacji nawozow

Inne wymagania

N P,0; K,O N P,0; K,O
1 2 3 4 5 6
(1) Azot catkowity (1) P,Os rozpuszczalny w K,0 (1) Azot catkowity Nawdz NPK nie zawierajacy (1HK,0 rozpuszczalny w wodzie

(2) Azot azotanowy

(3) Azot amonowy

(4) Azot amidowy

(5) Azot z krotonylide-
nodimocznika

(6) Azot z
izobutylidenodimocznika
(7) Azot z ureaformu
(8) Azot z ureaformu
rozpuszczalny tylko w
goracej wodzie

(9) Azot z ureaformu
rozpuszczalny w zimnej
wodzie

wodzie

(2) P,Osrozpuszczalny w
obojetnym roztworze
cytrynianu amonu

(3) P,Os rozpuszczalny w
obojetnym roztworze
cytrynianu amonu i wodzie

rozpuszczalny w
wodzie

(2) formy azotu od
(2) do (4) , przy
zawartosci co
najmniej 1% (m/m)

(3) jedna z form
azotu od (5) do (7),
przy czym forma
azotu (7) powinna
by¢ deklarowana
jako forma (8) 1 (9)

tomasyny, termofosfatu,
fosforanu glinowo-wapniowego,
fosforytu czgsciowo roztozonego
i fosforytu migkkiego powinien
mie¢ deklarowane
rozpuszczalno$cei (1), (2) lub (3):
- gdy P,Osrozpuszczalny w
wodzie stanowi ponizej 2 %
nalezy deklarowac wylacznie
rozpuszczalnosé (2).
- gdy P,Osrozpuszczalny w
wodzie stanowi co najmnie;j
2 % nalezy deklarowac
rozpuszczalno$é (3) oraz
zawartos¢ P,Os
rozpuszczalnego w wodzie -
rozpuszczalnos¢ (1)
Zawartos¢ P,Os rozpuszczalnego
wylacznie w kwasach
mineralnych, najwyzej 2%
Masa probki do oznaczania
rozpuszczalno$ci (2) 1 (3) wynosi
lg

(2) Przy zawartosci Cl nie
przekraczajacej 2 % mozna
doda¢ informacjg ,,Niska
zawartos$¢ chlorkow”

(3) Dopuszcza si¢ deklarowanie
zawartosci chlorkow




B.2. Nawozy NP

Nazwa typu

Nawozy NP

B.2.1.

Informacje o sposobie produkcji

Produkty otrzymywane w procesie chemicznym lub przez zmieszanie, bez dodatku substancji
organicznych pochodzenia roslinnego lub zwierzgcego

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m)

Zawartos¢ catkowita: 18% (N + P,0s)
Zawartos$¢ poszczegolnych sktadnikow pokarmowych: 3% N, 5% P,04

Formy, rozpuszczalnosci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych, ktore nalezy
deklarowa¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6

Sktad ziarnowy

Dane dotyczace identyfikacji nawozow
Inne wymagania

N PzOS Kzo N PzOS Kzo
1 2 3 4 5 6
(1) Azot catkowity (1) P,Os rozpuszczalny w wodzie (1) Azot catkowity | 1) Nawo6z NP nie zawierajacy tomasyny, termofos-
(2) Azot azotanowy (2) P,Osrozpuszczalny w obojgtnym (2) formy azotu (2) | fatu, fosforanu glinowo-wapniowego, fosforytu czgs-
(3) Azot amonowy roztworze cytrynianu amonu do (5) przy ciowo roztozonego i fosforytu migkkiego powinien

(4) Azot amidowy
(5) Azot cyjanamidowy

(3) P,Osrozpuszczalny w obojetnym
roztworze cytrynianu amonu i
wodzie

(4) P,Osrozpuszczalny wyltacznie w
kwasach mineralnych

(5) P,Osrozpuszezalny w
zasadowym roztworze cytrynianu
amonu (wg Petermanna)

(6a) P,Osrozpuszczalny w kwasach
mineralnych, w tym co najmniej
75% deklarowanej zawartosci P,Os
rozpuszczalne w 2% roztworze
kwasu cytrynowego

(6b) P,Osrozpuszczalny w 2%
roztworze kwasu cytrynowego

(7) P,Osrozpuszczalny w kwasach
mineralnych, w tym co najmniej
75% deklarowanej zawartosci P,Os
rozpuszczalne w zasadowym
roztworze cytrynianu amonu (wg
Joulie)

zawartosci co
najmniej 1% (m/m)

mie¢ deklarowane rozpuszczalnosci (1), (2) lub (3):

- gdy zawarto$¢ P,Os rozpuszczalnego w wodzie
ponizej 2%, nalezy deklarowaé wylacznie
rozpuszczalno$é (2)

- gdy zawarto$¢ P,Os rozpuszczalnego w wodzie co
najmniej 2%, nalezy deklarowac rozpuszczalnosé
(3) oraz zawartos¢ P,Os rozpuszczalnego w wodzie -
rozpuszczalnos¢ (1)

Zawartos¢ P,Os rozpuszczalnego wylacznie w

kwasach mineralnych - najwyzej 2%

Dla tego typu masa probki do oznaczania

rozpuszczalno$ei (2) 1 (3) wynosi 1g

2a) Nawoz NP zawierajacy fosforyt migkki lub

fosforyt czgsciowo roztozony i nie zawierajacy

tomasyny, termofosfatu oraz fosforanu glinowo-
wapniowego powinien mie¢ deklarowane

rozpuszczalno$ei (1), (3) 1 (4)

Ten typ nawozu powinien zawierac:

- co najmniej 2% P,0s rozpuszczalnego wylacznie w
kwasach mineralnych - rozpuszczalno$¢ (4)

- co najmniej 5% P,0srozpuszczalnego w wodzie i
obojetnym roztworze cytrynianu amonu -
rozpuszczalnos¢ (3)




(8) P,Os rozpuszczalny w kwasach
mineralnych, w tym co najmniej
55% deklarowanej zawartosci P,Os
rozpuszczalne w 2% roztworze
kwasu mréwkowego

Sktad ziarnowy komponentéw nawozowych, ktorych bazg stanowia fosforany:

Tomasyna - przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co najmniej 75%

Fosforan glinowo-wapniowy - przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co najmniej 90%
Termofosfat - przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co najmniej 75%

Fosforyt migkki - przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,063 mm co najmniej 90%

Fosforyt czgsciowo roztozony - przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co najmniej 90%

- co najmniej 2,5% P,0s rozpuszczalnego w wodzie -
rozpuszczalnosé (1)

Ten typ nawozu nalezy wprowadzac do obrotu jako

"Nawdz NP zawierajacy fosforyt migkki" lub "Nawoz

NP zawierajacy fosforyt czgSciowo roztozony"

Dla typu 2a), masa probki do oznaczania

rozpuszczalnosci (3) wynosi 3g

2b) Nawo6z NP zawierajacy fosforan glinowo-wapnio-

wy 1 nie zawierajacy tomasyny, termofosfatu, fosfory-

tu migkkiego i fosforytu czgsciowo roztozonego

Powinien mie¢ deklarowane rozpuszczalnosci (1) i (7)

po odjeciu rozpuszczalnosci w wodzie

Ten typ nawozu powinien zawierac:

- co najmniej 2% P,0s5 rozpuszczalnego w wodzie-

rozpuszczalno$é (1)

- co najmniej 5% P,0s5 rozpuszczalnego w kwasach

mineralnych i zasadowym roztworze cytrynianu

amonu wg Joulie - rozpuszczalnos¢ (7)

Ten typ nawozu nalezy wprowadza¢ do obrotu jako

,,Nawoz NP zawierajacy fosforan glinowo-wapniowy”

3. W przypadku nawozéw NP zawierajacych jeden z

nastepujacych nawozéw fosforowych: tomasyne,

termofosfat, fosforan glinowo-wapniowy lub fosforyt

migkki, po podaniu nazwy typu nalezy poda¢ sktadnik

fosforowy

Rozpuszczalnosci P,Os - deklarowac nastgpujaco:

- w przypadku nawozow na bazie tomasyny

rozpuszczalnos$¢ (6a) (Francja, Wiochy, Hiszpania,

Portugalia, Grecja), (6b) (Niemcy, Belgia, Dania,

Irlandia, Luksemburg, Holandia, Zjednoczone

Krolestwo i Austria)

- w przypadku nawozéw na bazie termofosfatu:

rozpuszczalnos¢ (5)

- w przypadku nawozéw opartych na bazie fosforanu

glinowo-wapniowego: rozpuszczalnosc¢ (7)

- w przypadku nawozow na bazie fosforytu

migkkiego: rozpuszczalnosc (8)




B.2. Nawozy NP (cd.)

B.2.2.

Nazwa typu

Nawozy NP zawierajace krotonylidenodimocznik lub izobutylidenodimocznik lub ureaform

Informacje dotyczaca sposobu produkcji

Produkty otrzymywane w procesie chemicznym, bez dodatku substancji organicznych pochodzenia
roslinnego lub zwierzgcego 1 zawierajace krotonylidenodimocznik
lub izobutylidenodimocznik lub ureaform.

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m)

- Zawartos¢ catkowita: 18% (N + P,0s)
- Zawarto$¢ poszczegdlnych sktadnikéw pokarmowych:

- 5%N
Co najmniej 1/4 deklarowanej zawartosci azotu calkowitego powinno pochodzi¢ z formy azotu
(5) lub (6) Iub (7)

Co najmniej 3/5 deklarowanej zawarto$ci formy azotu (7) powinno by¢ rozpuszczalne w goracej
wodzie.

- 5% P,0s




Formy, rozpuszczalnosci i zawarto$¢ sktadnikow pokarmowych, ktore nalezy

deklarowa¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6

Sktad ziarnowy

Dane dotyczace identyfikacji nawozow

Inne wymagania

N P,0; K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Azot catkowity (1) P,Os rozpuszczalny w (1) Azot catkowity Nawoz NP nie zawierajacy

(2) Azot azotanowy

(3) Azot amonowy

(4) Azot amidowy

(5) Azot z krotonylide-
nodimocznika

(6) Azot z
izobutylidenodimocznika
(7) Azot z ureaformu
(8) Azot z ureaformu
rozpuszczalny tylko w
goracej wodzie

(9) Azot z ureaformu
rozpuszczalny w zimnej
wodzie

wodzie

(2) P,Osrozpuszezalny w
obojetnym roztworze
cytrynianu amonu

(3) P,Osrozpuszczalny w
obojetnym roztworze
cytrynianu amonu i wodzie

(2) formy azotu (2)
do (4) przy
zawartosci co
najmniej 1% (m/m)

(3) jedna z form
azotu od (5) do (7)
przy czym forma
azotu (7) powinna
by¢ deklarowana
jako forma (8) 1 (9)

tomasyny, termofosfatu,
fosforanu glinowo-wapniowego, ,
fosforytu czgsSciowo roztozonego
i fosforytu migkkiego powinien
mie¢ deklarowane
rozpuszczalnoéci (1), (2) lub (3):
- gdy P,Osrozpuszczalny w
wodzie stanowi ponizej 2 % ,
nalezy deklarowac¢ wylacznie
rozpuszczalnos¢ (2)
- gdy P,Osrozpuszczalny w
wodzie stanowi co najmniej
2 %, nalezy deklarowaé
rozpuszczalno$¢ (3) oraz
zawartos¢ P,Os
rozpuszczalnego w wodzie -
rozpuszczalnosé (1)
Zawartos$¢ P,Os rozpuszczalnego
wyltacznie w kwasach
mineralnych, najwyzej 2%
Masa probki do oznaczania
rozpuszczalnosci (2) i (3) wynosi
lg




B.3. Nawozy NK

Nazwa typu

Nawozy NK

B.3.1.

Informacje dotyczace sposobu produkcji

Produkty otrzymywane w procesie chemicznym lub przez zmieszanie, bez dodatku substancji
organicznych pochodzenia ro§linnego lub zwierzgcego

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m)

Zawartos¢ catkowita: 18% (N + K,0);
Zawartos$¢ poszczegolnych sktadnikow pokarmowych: 3% N, 5% K,0

Formy, rozpuszczalnosci i zawarto$¢ sktadnikow pokarmowych, ktore nalezy

deklarowa¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6
Sktad ziarnowy

Dane dotyczace identyfikacji nawozow
Inne wymagania

N P,0s K,O N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Azot catkowity K,O (1) Azot catkowity (1) K,0 rozpuszczalny w wodzie

(2) Azot azotanowy
(3) Azot amonowy
(4) Azot amidowy

(5) Azot cyjanamidowy

rozpuszczalny w

wodzie

(2) formy azotu (2)
do (5) przy
zawartosci co
najmniej 1% (m/m)

(2) Przy zawartosci Cl nie
przekraczajacej 2 % mozna
doda¢ informacje ,,Niska
zawarto$¢ chlorkow”

(3) Dopuszcza si¢ deklarowanie
zawartosci chlorkow




B.3. Nawozy NK (cd.)

Nazwa typu

Nawozy NK zawierajace krotonylidenodimocznik lub izobutylidenodimocznik lub ureaform

Informacje dotyczace sposobu produkcji

Produkty otrzymywane w procesie chemicznym, bez dodatku substancji organicznych pochodzenia
roslinnego lub zwierzgcego 1 zawierajace krotonylidenodimocznik
lub izobutylidenodimocznik lub ureaform

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m)

Zawartos$¢ catkowita: 18% (N + K,0)
Zawartos$¢ poszczegolnych sktadnikow pokarmowych:

B.3.2. sy N
Co najmniej 1/4 deklarowanej zawartos$ci azotu catkowitego powinno pochodzi¢ z form
azotu (5) lub (6) lub (7)
Co najmniej 3/5 deklarowanej zawartosci azotu (7) powinno by¢ rozpuszczalne w goracej
wodzie
- 5% K0
Formy, rozpuszczalnosci i zawartosci sktadnikow pokarmowych, ktore nalezy Dane dotyczace identyfikacji nawozow
deklarowa¢ zgodnie z kolumnami 4, 51 6 Inne wymagania
Sktad ziarnowy
N P,0s K,0 N P,0s K,O
1 2 3 4 5 6
(1) Azot catkowity K,0 (1) Azot catkowity (1) K,0 rozpuszczalny w wodzie

(2) Azot azotanowy

(3) Azot amonowy

(4) Azot amidowy

(5) Azot z krotonylide-
nodimocznika

(6) Azot z
izobutylidenodimocznika
(7) Azot z ureaformu
(8) Azot z ureaformu
rozpuszczalny tylko w
goracej wodzie

(9) Azot z ureaformu
rozpuszczalny w zimnej
wodzie.

rozpuszczalny w

wodzie

(2) formy azotu (2)
do (4) przy
zawartosci co
najmniej 1% (m/m)

(3) jedna z form
azotu od (5) do (7)
przy czym forma
azotu (7) powinna
by¢ deklarowana
jako forma (8) 1 (9)

(2) Przy zawartosci Cl nie
przekraczajacej 2 % mozna
doda¢ informacjg ,,Niska
zawarto$¢ chlorkow”

(3) Dopuszcza si¢ deklarowanie
zawartosci chlorkow




B.4. Nawozy PK

Nazwa typu

Nawozy PK

Informacje dotyczace sposobu produkcji

Produkty otrzymywane w wyniku procesu chemicznego lub przez zmieszanie, bez dodatku organicznych
sktadnikéw pokarmowych pochodzenia zwierzecego lub ro§linnego

Minimalna zawarto$¢ sktadnikow pokarmowych % (m/m)

Zawartos¢ catkowita: 18% (P,Os + K,0);
Zawartos$¢ poszczegolnych sktadnikow pokarmowych: 5% P,0s, 5% K,0

Formy, rozpuszczalnosci i zawarto$¢ sktadnikow pokarmowych, ktore
nalezy deklarowa¢ zgodnie z kolumna 4,5 1 6;

Sktad ziarnowy

Dane dotyczace identyfikacji nawozow

Inne wymagania

N P205 Kzo P205 Kzo
1 2 3 5 6
(1) P,Osrozpuszczalny w wodzie |K,O Nawoéz PK nie zawierajacy tomasyny, (1) K,0 rozpuszczalny w wodzie
(2) P,Os rozpuszezalny w rOZpusz- termofosfatu, fosforanu glinowo-
obojetnym roztworze cytrynianu  |czalny w wapniowego, fosforytu czgsciowo (2) Przy zawartosci Cl nie
amonu wodzie roztozonego i fosforytu migkkiego powinien |przekraczajacej 2 % mozna doda¢

(3) P,Os rozpuszczalny w
obojetnym roztworze cytrynianu
amonu i wodzie

(4) P,Os rozpuszczalny tylko w
kwasach mineralnych

(5) P,Os rozpuszczalny w
zasadowym roztworze cytrynianu
amonu (wg Petermanna)

(6a) P,Os rozpuszczalny w
kwasach mineralnych, w tym co
najmniej 75% deklarowanej
zawartosci P,Os rozpuszczalne w
2% roztworze kwasu cytrynowego
(6b) P,Os rozpuszczalny w 2%
roztworze kwasu cytrynowego

mie¢ deklarowane rozpuszczalnosci (1), (2)

lub (3):

- gdy P,Osrozpuszczalny w wodzie
stanowi ponizej 2 % , nalezy deklarowac
wylacznie rozpuszczalnosé (2).

- gdy P,Osrozpuszczalny w wodzie
stanowi co najmniej 2 %, nalezy
deklarowac¢ rozpuszczalnosc¢ (3) oraz
zawartos¢ P,Osrozpuszczalnego w
wodzie - rozpuszczalno$é (1)

Zawartos¢ P,Osrozpuszczalnego wylacznie

w kwasach mineralnych, najwyzej 2%

Masa probki do oznaczania rozpuszczalno$ci

(2)i(3)wynosi 1 g

informacjeg ,,Niska zawarto$¢
chloru”

(3) Dopuszcza si¢ deklarowanie
zawartosci chloru




Formy, rozpuszczalnosci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych, ktore
nalezy deklarowac zgodnie z kolumna 4,5 i 6;

Dane dotyczace identyfikacji nawozow

Inne wymagania

Sktad ziarnowy
N PQO 5 Kzo PZOS K2O
1 2 3 5 6

(7) P,Os rozpuszczalny w kwasach
mineralnych, w tym co najmniej
75% deklarowanej zawartosci P,Os
jest rozpuszczalne w zasadowym
roztworze cytrynianu amonu (wg
Joulie)

(8) P,Os rozpuszczalny w kwasach
mineralnych, w tym co najmniej
55% deklarowanej zawarto$ci P,Os
jest rozpuszczalne w 2% roztworze
kwasu mréwkowego

2(a) Nawoz PK zawierajacy fosforyt migkki lub
fosforyt czg$ciowo roztozony, nie moze zawieraé
tomasyny, termofosfatu i fosforanu glinowo-
wapniowego. Powinien mie¢ deklarowane
rozpuszczalno$ci (1), (3) 1 (4)

Ten typ nawozu powinien zawierac:
— co najmniej 2% P,05 rozpuszczalnego tylko w
kwasach mineralnych -rozpuszczalno$é(4)

— co najmniej 5% P,0Os rozpuszczalnego w
wodzie i obojetnym roztworze cytrynianu
amonu -rozpuszczalno$é (3)

— co najmniej 2,5% P,0s rozpuszczalnego w
wodzie - rozpuszczalnosé (1)

Ten typ nawozu nalezy wprowadza¢ do obrotu
jako ,,Nawoz PK zawierajacy fosforyt migkki”
lub ,,Naw6z PK zawierajacy fosforyt czesciowo
rozlozony”.

Dla tego typu (2a) masa probki do oznaczania
rozpuszczalnoéci (3) powinna wynosi¢ 3 g

2 (b) Nawoz PK zawierajacy fosforan glinowo-
wapniowy, nie moze zawiera¢ tomasyny,
termofosfatu, fosforytu migkkiego i fosforytu
czg$ciowo roztozonego

Powinien mie¢ deklarowane rozpuszczalnosci (1)
i (7) po odjeciu rozpuszczalno$ci w wodzie




Formy, rozpuszczalnosci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych, ktore

nalezy deklarowac zgodnie z kolumna 4,5 i 6; Dane dotyczace identyfikacji nawozow

Inne wymagania

Sktad ziarnowy
N P,0; K,0 N P,05 K,O
1 2 3 4 5 6

Ten typ nawozu powinien zawierac:

— co najmniej 2 % P,0s rozpuszczalnego w
wodzie - rozpuszczalnos¢ (1)

— co najmniej 5 % P,0s rozpuszczalnego w
kwasach mineralnych i zasadowym roztworze
cytrynianu amonu wg Joulie- rozpuszczalno$¢
(7

Ten typ nawozu nalezy wprowadza¢ do obrotu

jako ,,Nawoz PK zawierajacy fosforan glinowo-

wapniowy”’

3. W przypadku nawozoéw PK zawierajacych
jeden z nast¢pujacych nawozéw fosforowych:
tomasyng, termofosfat, fosforan glinowo-
wapniowy lub fosforyt migkki, po podaniu nazwy
typu nalezy podac sktadnik fosforowy

Sktad ziarnowy komponentéw nawozowych, ktorych baze stanowia fosforany:
Tomasyna: przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co najmniej 75%

Fosforan glinowo-wapniowy: przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co

najmniej 90 % Rozpuszczalno$¢ P,Os nalezy deklarowac w
nastepujacy sposob:

Termofosfat: przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co najmniej 75 % — w przypadku nawozéw na bazie tomasyny:

. . . . o rozpuszczalno$é (6a) (dla Francji, Wioch,
Fosforyt migkki: przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,063 mm co najmniej 90 % Hiszpanii, Portugalii, Grecji), (6b) (dla

] ] ) ) Niemiec, Belgii, Danii, Irlandii,

Fo.sfor.yt. czgsciowo roztozony: przesiew przez sito o wymiarze oczek 0,160 mm co Luksemburga, Holandii, Zjednoczonego
najmniej 90 % Krolestwa i Austrii)

— w przypadku nawozow na bazie termofosfatu:
rozpuszczalnosc¢ (5)

— w przypadku nawozow na bazie fosforanu
glinowo-wapniowego rozpuszczalnosc¢ (7)

— w przypadku nawozow na bazie fosforytu
migkkiego rozpuszczalnosé (8)




C. Nawozy nieorganiczne plynne

C.1. Nawozy plynne jednosktadnikowe

Lp. Nazwa typu Informacje dotyczace metody | Minimalna zawarto$¢ sktadnikow Pozostate informacje Deklarowane sktadniki
produkcji oraz sktadniki gtowne pokarmowych %, (m/m) dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
Informacje dotyczace sposobu rozpuszczalnosci
wyrazania zawartos$ci skladnikow Inne kryteria
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
Roztwor nawozu azotowego Produkt otrzymywany 15% N Azot catkowity

chemicznie i przez rozpuszczenie
w wodzie, w formie stabilnej pod
ci$nieniem atmosferycznym, bez
dodatkéw organicznych
sktadnikéw pokarmowych
pochodzenia zwierzecego lub
roslinnego

Azot w przeliczeniu na azot
catkowity, albo jesli wystepuje
tylko jedna forma, azot amonowy
lub azot azotanowy lub azot
amidowy

Zawarto$¢ biuretu najwyzej:

N amidowy x 0,026

oraz przy zawartosci co najmnie;j
1% (m/m): azot amonowy i/lub,
azot azotanowy i/lub azot
amidowy

Jesli zawartos$¢ biuretu wynosi
mniej niz 0,2% mozna doda¢
okre$lenie ,,niska zawartos¢
biuretu”

2 | Roztwor saletrzano-
mocznikowy

Produkt otrzymywany
chemicznie i poprzez
rozpuszczenie w wodzie,
zawierajacy azotan amonu i
mocznik

26% N

Azot w przeliczeniu na azot
catkowity, w ktorym azot
amidowy stanowi okolo polowy
zawartosci azotu calkowitego.
Zawartos¢ biuretu najwyzej:
0,5%

Azot calkowity

Azot amonowy

Azot azotanowy

Azot amidowy

Jesli zawarto$¢ biuretu wynosi
mniej niz 0,2% mozna doda¢
okre$lenie ,,niska zawartos¢
biuretu”

3 | Roztwdr azotanu wapnia

Produkt otrzymywany przez
rozpuszczenie azotanu wapnia w
wodzie

8% N

Azot w przeliczeniu na azot
azotanowy

zawarto$¢ azotu w formie
amonowej najwyzej 1%
Wapn w przeliczeniu na CaO
rozpuszczalny w wodzie

Oznaczenie typu moze by¢
uzupetnione jednym z
ponizszych zalecen:

do stosowania
dolistnego

— do sporzadzania

roztworow sktadnikow
pokarmowych

— do fertygacji

Azot catkowity

CaO rozpuszczalny w wodzie do
zastosowan wymienionych w
kolumnie 5

Dobrowolnie:

— Azot azotanowy

— Azot amonowy




1 2 3 4 5 6
4 | Roztwoér azotanu magnezu Produkt otrzymywany 6% N Azot azotanowy
chemicznie i przez Azot w przeliczeniu na azot MgO rozpuszczalny w wodzie
rozpuszczenie azotanu magnezu | azotanowy
w wodzie 9% MgO
Magnez w przeliczeniu na tlenek
magnezu rozpuszczalny w
wodzie
pH: co najmniej 4
5 | Zawiesina azotanu wapnia Produkt otrzymywany przez 8% N Oznaczenie typu moze by¢ Azot catkowity
wytworzenie zawiesiny azotanu | Azot w przeliczeniu na azot uzupetnione jednym z Azot azotanowy
wapnia w wodzie catkowity lub azotanowy i ponizszych zalecen: CaO rozpuszczalny w wodzie do
amonowy - do stosowania dolistnego; zastosowan wymienionych w
Zawartos¢ azotu amonowego - do sporzadzania roztworéw i | kolumnie 5
najwyzej 1,0% zawiesin sktadnikow
14% CaO pokarmowych;
Wapn w przeliczeniu na CaO - do fertygacji
rozpuszczalny w wodzie
6 | Roztwor nawozu azotowego z | Produkt otrzymywany 18% N Azot catkowity
ureaformem chemicznie albo przez Azot w przeliczeniu na azot Azot z ureaformu
rozpuszczenie w wodzie calkowity
ureaformu i nawozu azotowego | Co najmniej 1/3 zawartosci de- oraz przy zawarto$ci co najmnie;j
z listy A-1 niniejszego klarowanego azotu catkowitego 1% (m/m):
rozporzadzenia, z wylaczeniem | powinna pochodzi¢ z ureaformu - azot amonowy;
typow 3(a), 3(b), 15 Zawartos¢ biuretu najwyzej: - azot azotanowy;
(N amidowy + Nz ureaformu) - azot amidowy
x 0,026
7 | Zawiesina nawozu azotowego | Produkt otrzymywany 18% N Azot catkowity
z ureaformem chemicznie albo przez Azot w przeliczeniu na azot Azot z ureaformu
wytworzenie wodnej zawiesiny | catkowity Azot z ureaformu rozpuszczalny

ureaformu i nawozu azotowego
z listy A-1 niniejszego
rozporzadzenia, z wylaczeniem
typow 3(a), 3(b),15

Co najmniej 1/3 zawartosci de-
klarowanego azotu calkowitego
powinna pochodzi¢ z ureafor-
mu, z czego co najmniej 3/5
powinno by¢ rozpuszczalne w
goracej wodzie

Zawartos¢ biuretu najwyzej:

(N amidowy + Nz ureaformu)

x 0,026

w zimnej wodzie
Azot ureaformu rozpuszczalny
tylko w goracej wodzie

oraz przy zawarto$ci co najmnie;j
1% (m/m): azot amonowy i/lub,
azot azotanowy i/lub azot
amidowy




C.2. Nawozy plynne wielosktadnikowe

C.2.1.

Nazwa typu:

Roztwory nawozowe NPK

Dane dotyczace metody produkcji:

Produkt otrzymywany chemicznie i przez rozpuszczenie w wodzie, w formie stabilnej pod
ci$nieniem atmosferycznym, bez dodatku organicznych sktadnikow pokarmowych pochodzenia
zwierzgcego lub roslinnego.

inne wymagania:

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m) i -

Zawartos¢ catkowita: 15%, (N + P,Os + K,0);
—  Zawarto$¢ poszczegdlnych sktadnikéw: 2% N, 3% P,0s, 3% K,0;
—  Zawarto$¢ biuretu najwyzej: N amidowy x 0,026

Formy, rozpuszczalnosci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych, ktore nalezy
deklarowa¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6

Dane dotyczace identyfikacji nawozoéw

Inne wymagania

Sktad ziarnowy

N P,0s K,0 N P,0s K,0

1 2 3 4 5 6
€] Azot catkowity P,0s rozpuszczalny w K,0 rozpuszczalny w 1) Azot catkowity P,0s rozpuszczalny w (1) K,0 rozpuszczalny w
2) Azot azotanowy | wodzie wodzie 2) Formy azotu od wodzie wodzie
3) Azot amonowy (2) do (4)przy
@) Azot amidowy zawartos$ci co najmniej (2) Przy zawarto$ci Cl nie

1% (m/m) przekraczajacej 2 %
3) Jesli zawarto$¢ mozna doda¢ informacje

biuretu jest mniejsza
niz 0,2%, mozna
doda¢ okreslenie
,,hiska zawarto$¢
biuretu”

,,Niska zawartos¢
chlorkow”

(3) Dopuszcza sig
deklarowanie zawartosci
chlorkow




C.2. Nawozy plynne wieloskladnikowe (c.d.)

C.2.2.

Nazwa typu:

Nawozy zawiesinowe NPK

Dane dotyczace metody produkc;ji:

Produkt w postaci ptynnej, w ktorym sktadniki pokarmowe pochodza z substancji znajdujacych sig
w zawiesinie jak i w roztworze, bez dodatku organicznych sktadnikéw pokarmowych pochodzenia
zwierzgcego lub roslinnego.

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m) i
inne wymagania:

—  Zawarto$¢ catkowita: 20%, (N + P,Os + K,0)
—  Zawarto$¢ poszczegodlnych sktadnikow: 3% N, 4% P,Os, 4% K,0
—  Zawarto$¢ biuretu najwyzej: N amidowy x 0,026

Formy, rozpuszczalno$ci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych,
ktore nalezy deklarowac¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6

Sktad ziarnowy

Dane dotyczace identyfikacji nawozow

Inne wymagania

N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
€] Azot (1) P,0Os rozpuszczalny | K,O (1) Azot catkowity Nawozy nie moga zawiera¢ tomasyny. | (1) K,O rozpuszczalny
catkowity w wodzie rozpuszczalny w | (2) Formy azotu od (2) do | fosforanu glinowo-wapniowego, termofosfatu, | w wodzie
2 Azot (2) P,Os rozpuszczalny | wodzie (4)przy zawarto$ci co | fosforytu migkkiego i fosforytu czgéciowo
amonowy w obojgtnym najmniej 1% (m/m) rozlozonego (2) Przy zawartosci Cl
3) Azot roztworze (3) Jesli zawartos¢ biuretu | (1) Jesli zawartos¢ P,Os rozpuszczalnego w | nie przekraczajacej 2 %
azotanowy cytrynianu amonu jest mniejsza niz 0,2%, wodzie wynosi mniej niz 2% nalezy mozna doda¢ informacjg
4) Azot (3) P,0s rozpuszczalny mozna dodaé okreslenie deklarowac¢ tylko rozpuszczalno$é (2) ,.Niska zawartos$¢
amidowy w obojgtnym ,»hiska zawartos¢ (2) Jesli zawarto$¢ P,Os rozpuszezalnego w | chlorkow”

roztworze
cytrynianu amonu i
w wodzie

biuretu”

wodzie wynosi co najmniej 2% nalezy
deklarowac¢ rozpuszczalnosc¢ (3) i
zawartos¢ P,Os rozpuszczalnego w

wodzie — rozpuszczalnos¢ (1)

(3) Dopuszcza sig
deklarowanie zawartosci
chlorkow




C.2. Nawozy plynne wieloskladnikowe (c.d.)

C.23.

Nazwa typu:

Roztwory nawozowe NP

Dane dotyczace metody produkcji:

Produkt otrzymywany chemicznie i przez rozpuszczenie w wodzie, w formie stabilnej pod
ci$nieniem atmosferycznym, bez dodatku sktadnikéw pokarmowych pochodzenia zwierzgcego badz

ro$linnego

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m)

—  Zawarto$¢ catkowita: 18%, (N + P,0s)
—  Zawarto$¢ poszczegdlnych sktadnikow: 3% N, 5% P,Os
—  Zawarto$¢ biuretu najwyzej: N amidowy x 0,026

Formy, rozpuszczalnosci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych,
ktore nalezy deklarowac¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6

Sktad ziarnowy

Dane dotyczace identyfikacji nawozow
Inne wymagania

N P,0s K,0 N P,0s K,O
1 2 3 4 5 6
€] Azot P,0s rozpuszczalny w (1) Azot catkowity P,0s rozpuszczalny w wodzie
catkowity wodzie (2) Formy azotu od (2) do
2) Azot (4)przy zawartosci co
amonowy najmniej 1% (m/m)
3) Azot (3) Jesli zawarto$¢ biuretu
azotanowy jest mniejsza niz 0,2%,
4) Azot mozna dodaé okreslenie
amidowy ,,hiska zawartos$¢

biuretu”




C.2. Nawozy plynne wieloskladnikowe (c.d.)

C.24.

Nazwa typu:

Nawozy zawiesinowe NP

Dane dotyczace metody produkcji:

Produkt w postaci ptynnej, w ktorym sktadniki pokarmowe pochodza z substancji znajdujacych sig
zarowno w zawiesinie jak i w roztworze, bez dodatku organicznych sktadnikow pokarmowych
pochodzenia zwierzgcego lub roélinnego

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m)

—  Zawarto$¢ catkowita: 18%,(N + P,Os)
—  Zawarto$¢ poszczegdlnych sktadnikow: 3% N, 5% P,Os
—  Zawarto$¢ biuretu najwyzej: N amidowy x 0,026

Formy, rozpuszczalnosci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych,

ktore nalezy deklarowaé zgodnie z kolumna 4, 51 6

Dane dotyczace identyfikacji nawozow
Inne wymagania

Sktad ziarnowy
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
€] Azot (1) P,0Os rozpuszczalny (1) Azot catkowity Nawozy nie moga zawiera¢ tomasyny.
catkowity w wodzie (2) Formy azotu od (2) do | fosforanu glinowo-wapniowego, termofosfatu,
2 Azot (2) P,Os rozpuszczalny (4) przy zawartosci co | fosforytu migkkiego i fosforytu czg§ciowo
azotanowy w obojgtnym najmniej 1% (m/m) roztozonego
3) Azot roztworze (3) Jesli zawarto$¢ biuretu | (1) Jesli zawartos¢ P,Os rozpuszczalnego w
amonowy cytrynianu amonu jest mniejsza niz 0,2%, wodzie wynosi mniej niz 2% nalezy
4) Azot (3) P,0s rozpuszczalny mozna dodaé okreslenie deklarowac tylko rozpuszczalnos¢ (2)
amidowy w obojgtnym ,hiska zawartos¢ (2) Jesli zawarto$¢ P,Os rozpuszcezalnego w
roztworze biuretu” wodzie wynosi co najmniej 2% nalezy
cytrynianu amonu i deklarowac¢ rozpuszczalnos¢ (3) i
w wodzie zawarto$¢ P,Os rozpuszczalnego w wodzie
— rozpuszczalno$é (1)




C.2. Nawozy plynne wieloskladnikowe (c.d.)

C.2.5.

Nazwa typu:

Roztwory nawozowe NK

Dane dotyczace metody produkcji:

ro$linnego

Produkt otrzymywany chemicznie i przez rozpuszczenie w wodzie, w formie stabilnej pod
ci$nieniem atmosferycznym, bez dodatku sktadnikéw pokarmowych pochodzenia zwierzgcego badz

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m) -

Zawartos$¢ catkowita:
—  Zawarto$¢ poszczegodlnych sktadnikow: 3% N, 5% K,O
—  Zawarto$¢ biuretu najwyzej: N amidowy x 0,026

15% (N + K,0)

pokarmowych, ktore nalezy deklarowac zgodnie z kolumna 4, 5

Formy, rozpuszczalnos$ci i zawartos¢ sktadnikow

Dane dotyczace identyfikacji nawozow

Inne wymagania

i6
Sktad ziarnowy
N PzOS Kzo N P205 Kzo
1 2 3 4 5 6
) Azot K,0 rozpuszczalny | (1) Azot catkowity (1) K,0 rozpuszczalny w wodzie
catkowity w wodzie (2) Formy azotu od (2) do (4) przy zawartosci
2 Azot co najmniej 1% (m/m) (2) Przy zawartosci Cl nie
azotanowy (3) Jesli zawarto$¢ biuretu jest mniejsza niz przekraczajacej 2 % mozna dodaé
3) Azot 0,2%, mozna doda¢ okre$lenie ,,niska informacjg ,,Niska zawarto$¢
amonowy zawartos$¢ biuretu” chlorkow”
4) Azot
amidowy (3) Dopuszcza sig¢ deklarowanie

zawarto$ci chlorkow




C.2. Nawozy plynne wieloskladnikowe (c.d.)

Nazwa typu: Nawozy zawiesinowe NK

C.2.6. | Dane dotyczace metody produkcji: Produkt w postaci ptynnej, w ktorym sktadniki pokarmowe pochodza z substancji znajdujacych sig
zarowno w zawiesinie jak i w roztworze, bez dodatku organicznych sktadnikow pokarmowych
pochodzenia zwierzgcego lub rosélinnego

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m) —  Zawarto$¢ catkowita: 18% (N + K,0)
—  Zawarto$¢ poszczegodlnych sktadnikow: 3% N, 5% K,O
—  Zawarto$¢ biuretu najwyzej: N amidowy x 0,026

Formy, rozpuszczalnosci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych, Dane dotyczace identyfikacji nawozoéw
ktore nalezy deklarowac¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6 Inne wymagania
Sktad ziarnowy
N P,0s K,O N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
€)) Azot K,O (1) Azot catkowity (1) K,O rozpuszczalny w
catkowity rozpuszczalny w | (2) Formy azotu od (2) do (4) wodzie
2 Azot wodzie przy zawarto$ci co najmnie;j
azotanowy 1% (m/m) (2) Przy zawarto$ci Cl nie
3) Azot (3) Jesli zawarto$¢ biuretu jest przekraczajacej 2 % mozna
amonowy mniejsza niz 0,2%, mozna doda¢ informacje ,,Niska
4) Azot doda¢ okreslenie ,,niska zawarto$¢ chlorkow”
amidowy zawarto$¢ biuretu”
(3) Dopuszcza sig
deklarowanie zawartoS$ci
chlorkow




C.2. Nawozy plynne wieloskladnikowe (c.d.)

Nazwa typu Roztwory nawozowe PK
C.2.7 | Dane dotyczace metody produkc;ji Produkt otrzymywany chemicznie i przez rozpuszczenie w wodzie, w formie stabilnej pod
ci$nieniem atmosferycznym, bez dodatku sktadnikéw pokarmowych pochodzenia zwierzgcego badz
ro$linnego
Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m) —  Zawarto$¢ catkowita: 18% (P,0s, + K,0)
—  Zawarto$¢ poszczegdlnych sktadnikoéw: 5% P,0s, 5% K,O

Formy, rozpuszczalnosci i zawartos¢ sktadnikow pokarmowych, Dane dotyczace identyfikacji nawozoéw
ktore nalezy deklarowac¢ zgodnie z kolumna 4, 51 6 Inne wymagania
Sktad ziarnowy

N P,0s K,0 N P,0s K,0

1 2 3 4 5 6
P,Os rozpuszczalny w | K,O P,0s rozpuszczalny w wodzie (1) K,0 rozpuszczalny w wodzie
wodzie rozpuszczalny w

wodzie (2) Przy zawartosci Cl nie

przekraczajacej 2 % mozna dodaé
informacjg ,,Niska zawarto$§¢
chlorkow”

(3) Dopuszcza si¢ deklarowanie
zawartosci chlorkow




C.2. Nawozy plynne wieloskladnikowe (c.d.)

C.2.8.

Nazwa typu

Nawozy zawiesinowe PK

Dane dotyczace metody produkcji

Produkt w postaci ptynnej, w ktorym sktadniki pokarmowe pochodza z substancji znajdujacych sig
zarowno w zawiesinie jak i w roztworze, bez dodatku organicznych sktadnikow pokarmowych
pochodzenia zwierzegcego lub rosélinnego

Minimalna zawarto$¢ sktadnikéw pokarmowych % (m/m)

—  Zawarto$¢ catkowita: 18% (P,0s, + K,0)
—  Zawarto$¢ poszczegdlnych sktadnikoéw: 5% P,0s, 5% K,O

Formy, rozpuszczalnosci i zawarto$¢ sktadnikow pokarmowych,
ktore nalezy deklarowac¢ zgodnie z kolumna 4, 516

Dane dotyczace identyfikacji nawozow
Inne wymagania

Sktad ziarnowy
N P,0s K,0 P,0s K;,0
1 2 3 5 6
(1) P,0Os rozpuszczalny | K,0 Nawozy nie moga zawierac | (1) K,O rozpuszczalny w wodzie
w wodzie rozpuszczalny w tomasyny, fosforanu wapniowo-

2

3)

P,05 rozpuszczalny
w obojetnym
roztworze
cytrynianu amonu
P,05 rozpuszczalny
w obojetnym
roztworze
cytrynianu amonu i
w wodzie

wodzie

glinowego, termofosfatu, fosforytu
migkkiego 1 fosforytu czgsciowo
roztozonego

(1) Jesli zawartos¢ P,Os

(2) Przy zawarto$ci Cl nie
przekraczajacej 2 % mozna dodaé
informacje ,,Niska zawarto$¢
chlorkow”

rozpuszczalnego w wodzie
wynosi mniej niz 2% nalezy
deklarowac¢ tylko
rozpuszczalno$é (2)

(2) Jesli zawartos¢ P,Os
rozpuszczalnego w wodzie
wynosi co najmniej 2% nalezy
deklarowac rozpuszczalno$¢ (3)
1 zawarto$¢ P,Os
rozpuszczalnego w wodzie —
rozpuszczalnosé (1)

(3) Dopuszcza si¢ deklarowanie
zawartosci chlorkow




D. Nawozy zawierajace drugorzedne skladniki pokarmowe

Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostale informacje Deklarowane sktadniki
produkcji oraz sktadniki glowne sktadnikow pokarmowych dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
% (m/m) rozpuszczalnosci
Informacje dotyczace sposobu Inne kryteria
wyrazania zawarto$ci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
1 | Siarczan wapnia Produkt pochodzenia naturalnego | 25 % CaO Mozna doda¢ ogodlnie SO; catkowity
lub przemyslowego zawierajacy |35 % SOs przyjete nazwy handlowe CaO catkowity - dobrowolnie
siarczan wapnia o roznych Wapn i siarka w przeliczeniu na
stopniach uwodnienia sumg CaO + SO;
Sktad ziarnowy:
—  przesiew przez sito o
wymiarze oczek 2 mm, co
najmniej 80 %
—  przesiew przez sito o
wymiarze oczek 10 mm, co
najmniej 99 %
2 | Roztwor chlorku wapnia Roztwor chlorku wapnia 12 % CaO CaO rozpuszczalny w wodzie
pochodzenia przemystowego Wapn w przeliczeniu na CaO Mozna doda¢ informacjg ,,do
rozpuszczalny w wodzie opryskiwania roslin”
3 | Siarka elementarna W okre$lonym stopniu 98% S (245%: SO3) SO; catkowity
oczyszczony produkt naturalny | Siarka w przeliczeniu na SOj;
lub przemystowy catkowity
4 | Kizeryt Produkt pochodzenia 24% MgO Mozna doda¢ ogolnie MgO rozpuszczalny w wodzie
mineralnego, ktérego glownym |45 % SO, przyjgte nazwy handlowe SO; rozpuszczalny w wodzie

sktadnikiem jest uwodniony
siarczan magnezu

Magnez i siarka w przeliczeniu
na MgO rozpuszczalny w wodzie
i SO; rozpuszczalny w wodzie

(dobrowolnie)




D. Nawozy zawierajace drugorzedne skladniki pokarmowe (c.d.)

1 2 3 4 5 6
5 | Siarczan magnezu Produkt, ktérego gtdéwnym 15 % MgO Mozna doda¢ ogdlnie MgO rozpuszczalny w wodzie
sktadnikiem jest heptahydrat 28 % SO5 przyjgte nazwy handlowe SO; rozpuszczalny w wodzie
siarczanu magnezu Magnez i siarka w przeliczeniu (dobrowolnie)
na MgO rozpuszczalny w wodzie
i SO; rozpuszczalny w wodzie
5.1 | Roztwor siarczanu magnezu Produkt otrzymywany przez 5% MgO Mozna doda¢ ogdlnie MgO rozpuszczalny w wodzie
rozpuszczenie w wodzie 10 % SO3 przyjete nazwy handlowe SO; rozpuszczalny w wodzie
siarczanu magnezu pochodzenia | Magnez i siarka w przeliczeniu (dobrowolnie)
przemystowego na MgO rozpuszczalny w wodzie
i SO; rozpuszczalny w wodzie
5.2 | Wodorotlenek magnezu Produkt otrzymywany 60 % MgO MgO catkowity
chemicznie, ktérego sktadnikiem | Sktad ziarnowy:
glownym jest wodorotlenek przesiew przez sito o wymiarze
magnezu oczek 0,063 mm, co najmniej 99
%
5.3 | Zawiesina wodorotlenku Produkt otrzymywany przez 24 % MgO MgO catkowity
magnezu uzyskanie zawiesiny z typu 5.2
6 | Roztwor chlorku magnezu Produkt otrzymywany przez 13 % MgO MgO

rozpuszczenie chlorku magnezu
pochodzenia przemystowego

Magnez w przeliczeniu na MgO
Zawarto$¢ wapnia: najwyzej 3 %
CaO




E. Nawozy nieorganiczne zawierajace mikroskladniki pokarmowe

Objasnienie: Ponizsze uwagi odnosza si¢ do tresci catej czgsci E.

Uwaga 1: Czynnik chelatujacy moze by¢ oznaczony przy pomocy jego literowego skrotu/akronimu, zgodnie z zapisem zawartym w E.3.
Uwaga 2: Jesli po rozpuszczeniu produktu w wodzie nie obserwuje si¢ pozostatosci substancji staltych to mozna doda¢ okreslenie ,,do sporzadzania roztworow”.

Uwaga 3: W przypadku, gdy mikrosktadnik pokarmowy wystepuje w formie schelatowanej nalezy poda¢ zakres pH gwarantujacy akceptowalna stabilno$¢ frakcji
schelatowane;.

E.1 Nawozy zawierajqce tylko jeden mikroskiadnik pokarmowy

E.1.1. Bor

Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostale informacje dotyczace Deklarowane sktadniki

produkcji oraz sktadniki glowne sktadnikow pokarmowych oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
% (m/m) rozpuszczalnosci
Informacje dotyczace sposobu Inne kryteria
wyrazania zawarto$ci
sktadnikéw pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
la | Kwas borowy Produkt otrzymywany w wyniku | 14 % B rozpuszczalnego w Mozna doda¢ ogolnie przyjgte | Bor (B) rozpuszczalny w wodzie

dziatania kwasu na boran

wodzie

nazwy handlowe

1b | Boran sodu Produkt otrzymywany 10 % B rozpuszczalnego w Mozna doda¢ ogolnie przyjgte | Bor (B) rozpuszczalny w wodzie
chemicznie zawierajacy jako wodzie nazwy handlowe
sktadnik gtéwny boran sodu

Ic | Boran wapnia Produkt otrzymywany z 7 % B catkowitego Mozna dodaé ogolnie przyjgte | Bor (B) calkowity

kolemanitu lub pandermitu
zawierajacy jako sktadnik
glowny boran wapnia

Sktad ziarnowy: przesiew przez
sito o wymiarze oczek 0,063
mm - co najmniej 98 %

nazwy handlowe

1d | Boroetanoloamina Produkt otrzymywany w wyniku | 8 % B rozpuszczalnego w Bor (B) rozpuszczalny w wodzie
reakcji kwasu borowego z wodzie
etanoloaming

le |Roztwor nawozowy boru Produkt otrzymywany przez 2 % B rozpuszczalnego w Oznaczenie powinno zawiera¢ | Bor (B) rozpuszczalny w wodzie

rozpuszczenie w wodzie typow
lai/lub 1b i/lub 1d

wodzie

nazwy komponentéw nawozu

1f

Nawo6z borowy zawiesinowy

Produkt otrzymywany przez
wytworzenie wodnej zawiesiny
z typow la i/lub 1b i/lub 1d w
wodzie

2 % B rozpuszczalnego w
wodzie

Oznaczenie powinno zawiera¢
nazwy komponentow nawozu

Bor (B) rozpuszczalny w wodzie




E.1.2. Kobalt
Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostale informacje Deklarowane sktadniki
produkcji oraz sktadniki gldwne sktadnikow pokarmowych dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy
% (m/m) i rozpuszczalnoS$ci
Informacje dotyczace sposobu Inne kryteria
wyrazania zawartosci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
2a | Sol kobaltu Produkt otrzymywany 19 % Co rozpuszczalnego w Oznaczenie powinno Kobalt (Co) rozpuszczalny w
chemicznie, zawierajacy wodzie zawiera¢ nazwe anionu wodzie
nieorganiczng sol kobaltu jako nieorganicznego
sktadnik gtéwny
2b | Chelat kobaltu Produkt rozpuszczalny w wodzie |2 % Co rozpuszczalnego w Nazwa czynnika Kobalt (Co) rozpuszczalny w
otrzymywany przez chemiczne | wodzie, z czego co najmniej 8/10 | chelatujacego wodzie
zwiazanie kobaltu z czynnikiem | deklarowanej zawarto$ci Kobalt (Co) w postaci
chelatujacym znajduje si¢ w postaci schelatowanej
schelatowanej
2¢ | Roztwor nawozowy kobaltu Produkt otrzymywany w wyniku |2 % Co rozpuszczalnego w Oznaczenie powinno Kobalt (Co) rozpuszczalny w
rozpuszczenia w wodzie typow | wodzie zawierac: wodzie
2a i 2b lub jedynie typu 2b 1. nazwg lub nazwy Kobalt (Co) w postaci
anionow schelatowanej (jesli obecny)
nieorganicznych
2. nazwg czynnikow
chelatujacych, jesli
obecne




E.1.3.Miedz

Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostate informacje Deklarowane sktadniki

produkcji oraz sktadniki gtdwne sktadnikéw pokarmowych dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
% (m/m) rozpuszczalnosci
Informacje dotyczace sposobu Inne kryteria
wyrazania zawarto$ci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6

3a | S6l miedzi Produkt otrzymywany 20 % Cu rozpuszczalnej w Oznaczenie powinno Miedz (Cu) rozpuszczalna w
chemicznie zawierajacy wodzie zawiera¢ nazwe anionu wodzie
nieorganiczng so6l miedzi jako nieorganicznego
sktadnik gtéwny

3b | Tlenek miedzi Produkt otrzymywany 70 % Cu calkowitej Miedz (Cu) catkowita
chemicznie zawierajacy tlenek Sktad ziarnowy: przesiew przez
miedzi jako sktadnik gtowny sito o wymiarze oczek 0,063 mm

- co najmniej 98%

3¢ | Wodorotlenek miedzi Produkt otrzymywany 45 % Cu catkowitej Miedz (Cu) catkowita
chemicznie zawierajacy Sktad ziarnowy: przesiew przez
wodorotlenek miedzi jako sito o wymiarze oczek 0,063 mm
sktadnik gtéwny - co najmniej 98%

3d | Chelat miedzi Produkt rozpuszczalny w wodzie | 9% Cu rozpuszczalnej w wodzie, | Nazwa czynnika Miedz (Cu) rozpuszczalna w
otrzymywany przez chemiczne | w tym co najmniej 8/10 chelatujacego wodzie
zwiazanie miedzi z czynnikiem | deklarowanej zawarto$ci w Miedz (Cu) w postaci
chelatujacym postaci schelatowanej schelatowanej

3e | Nawo6z miedziowy staty Produkt otrzymywany przez 5 % Cu catkowitej Oznaczenie powinno Miedz (Cu) catkowita

zmieszanie typow 3a i/lub 3b
i/lub 3¢ i/lub tylko z typu 3d i
jesli to konieczne wypetniacza,
ktory nie jest sktadnikiem
pokarmowym ani substancjg
toksyczng

zawierac:

(1) nazwe(y) komponentéw
miedziowych

(2) nazwy czynnikow
chelatujacych, jesli
obecne

Miedz (Cu) rozpuszczalna w
wodzie, jesli stanowi co najmniej
1/4 miedzi catkowitej

Miedz (Cu) w postaci
schelatowanej, jesli obecna

3f

Roztwor nawozowy miedzi

Produkt otrzymywany przez
rozpuszczenie w wodzie typow
3ai3d lub tylko typu 3d

3 % Cu rozpuszczalnej w wodzie

Oznaczenie musi zawierac:

(1) nazwe(y) komponentow
miedziowych

(2) nazwy czynnikow
chelatujacych, jesli
obecne

Miedz (Cu) rozpuszczalna w
wodzie

Miedz (Cu) w postaci
schelatowanej, jesli obecna




1 2 3 4 5 6
3g | Tlenochlorek miedzi Produkt otrzymywany 50 % Cu calkowitej Miedz (Cu) catkowita
chemicznie zawierajacy jako Sktad ziarnowy: przesiew przez
sktadnik gtéwny tlenochlorek sito o wymiarze oczek 0,063 mm
miedzi [Cu,CI(OH);] - co najmniej 98%
3h | Tlenochlorek miedzi w Produkt otrzymywany poprzez 17 % Cu calkowitej Miedz (Cu) catkowita
zawiesinie wytworzenie zawiesiny z typu
3g
E.14. Zelazo
Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostate informacje Deklarowane sktadniki
produkcji oraz sktadniki glowne sktadnikéw pokarmowych dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
% (m/m) rozpuszczalno$ci
Informacje dotyczace sposobu Inne kryteria
wyrazania zawartosci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
4a | Sol zelaza Produkt otrzymywany 12 % Fe rozpuszczalnego w Oznaczenie powinno Zelazo (Fe) rozpuszczalne w
chemicznie, zawierajacy jako wodzie zawiera¢ nazwe anionu wodzie
sktadnik gtéwny nieorganiczna nieorganicznego
sol zelaza
4b | Chelat zelaza Produkt rozpuszczalny w wodzie | 5 % Fe rozpuszczalnego w Nazwa czynnika — Zelazo (Fe)
otrzymywany w reakcji wodzie, w tym zawartos¢ frakcji | chelatujacego rozpuszczalne w wodzie
chemicznej zelaza z czynnikami | schelatowanej co najmniej 80% _ Frakcja schelatowana
chelatujacymi, wymienionymi w (EN 13366)
wykazie zalacznika I rozdziat E.3 _ Zelazo (Fe)
schelatowane przez kazdy z
czynnikoéw chelatujacych jesli
zawartos$c¢ frakcji przekracza
2%
(EN 13368 czg$¢ 11 2)
4c | Roztwor nawozowy zelaza Produkt otrzymywany przez 2 % zelaza (Fe) rozpuszczalnego | Oznaczenie powinno Zelazo (Fe) rozpuszczalne w
rozpuszczenie w wodzie typow | w wodzie zawierac: wodzie
4a i4b lub tylko 4b (1) nazwe(y) anionéw Zelazo (Fe) w postaci
nieorganicznych schelatowanej, jesli obecne
(2) nazwy czynnikéw




| chelatujacych, jesli obecne |




E.1.5. Mangan
Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostate informacje Deklarowane sktadniki
produkcji oraz sktadniki gtéwne sktadnikow pokarmowych dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
% (m/m) rozpuszczalnosci
Informacje dotyczace sposobu Inne kryteria
wyrazania zawarto$ci
sktadnikow pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
5a | S61 manganu Produkt otrzymywany 17 % Mn rozpuszczalnego w | Oznaczenie powinno zawiera¢ | Mangan (Mn) rozpuszczalny w
chemicznie zawierajacy jako wodzie nazwe anionu zwiazanego wodzie
sktadnik gtéwny nieorganiczna
s61 manganu (Mn II)
5b | Chelat manganu Produkt rozpuszczalny w wodzie | 5 % Mn rozpuszczalnego w Nazwa czynnika chelatujacego | Mangan (Mn) rozpuszczalny w
otrzymywany przez chemiczne | wodzie, z czego co najmniej wodzie
zwigzanie manganu z 8/10 deklarowanej zawarto$ci Mangan (Mn) w postaci
czynnikiem chelatujacym w postaci schelatowane;j schelatowanej
Sc¢ | Tlenek manganu Produkt otrzymywany 40 % Mn catkowitego Mangan (Mn) calkowity
chemicznie zawierajacy jako Sktad ziarnowy: przesiew
sktadnik gtéwny tlenki manganu | przez sito o wymiarach oczek
0,063 mm - co najmniej 80 %
5d | Nawdz manganowy staty Produkt otrzymywany w wyniku | 17 % Mn catkowitego Oznaczenie powinno zawiera¢ | Mangan (Mn) catkowity
mieszania typow S5a i Sc nazwy zwiazkéw manganu Mangan (Mn) rozpuszczalny w
wodzie, jesli stanowi co najmniej
1/4 zawarto$ci manganu
catkowitego
Se | Roztwor nawozowy manganu | Produkt otrzymany przez 3 % Mn rozpuszczalnego w Oznaczenie powinno zawiera¢: | Mangan (Mn) rozpuszczalny w

rozpuszczenie w wodzie typow
5a 1 5b lub tylko 5b

wodzie

nazwe(y) aniondw
nieorganicznych

nazwy czynnikow
chelatujacych, jesli obecne

(M
2

wodzie
Mangan (Mn) w postaci
schelatowanej, jesli obecny




E.1.6. Molibden

Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostale informacje Deklarowane sktadniki
produkcji oraz sktadniki glowne sktadnikow pokarmowych dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
% (m/m) rozpuszczalnosci
Informacje dotyczace sposobu Inne kryteria
wyrazania zawarto$ci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
6a | Molibdenian sodu Produkt otrzymywany 35 % Mo rozpuszczalnego w Molibden (Mo) rozpuszczalny w
chemicznie zawierajacy jako wodzie wodzie
sktadnik gtéwny molibdenian
sodu
6b | Molibdenian amonu Produkt otrzymywany 50 % Mo rozpuszczalnego w Molibden (Mo) rozpuszczalny w
chemicznie zawierajacy jako wodzie wodzie
sktadnik gtéwny molibdenian
amonu
6¢ | Nawoz molibdenowy staly Produkt otrzymywany w wyniku | 35 % Mo rozpuszczalnego w Oznaczenie powinno Molibden (Mo) rozpuszczalny w
zmieszania typow 6a i 6b wodzie zawiera¢ nazwy zwiazkow | wodzie
molibdenu
6d | Roztwor nawozowy molibdenu | Produkt otrzymywany przez 3 % Mo rozpuszczalnego w Oznaczenie powinno Molibden (Mo) rozpuszczalny w

rozpuszczenie typow 6a i/lub 6b
w wodzie

wodzie

zawiera¢ nazwy zawartych
zwiazkéw molibdenu

wodzie




E.1.7. Cynk

Nr Nazwa typu Informacje dotyczace metody Minimalna zawarto$¢ Pozostale informacje Deklarowane sktadniki
produkcji oraz sktadniki gldwne sktadnikow pokarmowych dotyczace oznaczenia typu pokarmowe, ich formy i
% (m/m) rozpuszczalnosci
Informacje dotyczace sposobu Inne kryteria
wyrazania zawartosci sktadnikow
pokarmowych
Inne wymagania
1 2 3 4 5 6
7a | Sol cynku Produkt otrzymywany 15 % Zn rozpuszczalnego w Oznaczenie powinno Cynk (Zn) rozpuszczalny w
chemicznie zawierajacy jako wodzie zawiera¢ nazwe anionu wodzie
sktadnik gtowny nieorganiczna nieorganicznego
s6l cynku
7b | Chelat cynku Produkt rozpuszczalny w wodzie | 5 % Zn rozpuszczalnego w Nazwa czynnika Cynk (Zn) rozpuszczalny w
otrzymywany przez chemiczne | wodzie, z czego co najmniej 8/10 | chelatujacego wodzie
zwiazanie cynku z czynnikiem deklarowanej zawartosci w Cynk (Zn) w postaci
chelatujacym postaci schelatowane;j schelatowanej
7c | Tlenek cynku Produkt otrzymywany 70 % Zn catkowitego Cynk (Zn) catkowity
chemicznie zawierajacy jako Sktad ziarnowy: przesiew przez
sktadnik gtowny tlenek cynku sito o wymiarze oczek 0,063 mm
- co najmniej 80 %
7d | Nawodz cynkowy staty Produkt otrzymywany w wyniku | 30 % Zn catkowitego Oznaczenie powinno Cynk (Zn) calkowity
zmieszania typow 7a i 7¢ zawiera¢ nazwy zwiazkow Cynk (Zn) rozpuszczalny w
cynku wodzie, jesli stanowi co najmnie;j
1/4 cynku (Zn) catkowitego
7e | Roztwor nawozowy cynku Produkt otrzymywany przez 3 % Cynku (Zn) rozpuszczalnego | Oznaczenie powinno Cynk (Zn) rozpuszczalny w

rozpuszczenie w wodzie typow
7a i/lub 7b

w wodzie

zawierac:

) nazwe(y)
anionu(ow)
nieorganicznych

2) nazwy czynnikow
chelatujacych, jesli
obecne

wodzie
Cynk (Zn) w postaci
schelatowanej, jesli obecny




E.2. Minimalna zawartos¢ mikroskladnikow pokarmowych, % (m/m) nawozu

E.2.1. Stale lub plynne mieszanki mikrosktadnikow pokarmowych

Nazwa mikrosktadnika Forma mikrosktadnika pokarmowego

pokarmowego wylacznie mineralna schelatowana lub skompleksowana
Bor (B) 0,2 0,2

Kobalt (Co) 0,02 0,02

Miedz (Cu) 0,5 0,1

Zelazo (Fe) 2,0 0,3

Mangan (Mn) 0,5 0,1

Molibden (Mo) 0,02 -

Cynk (Zn) 0,5 0,1

Catkowita zawarto$¢ mikrosktadnikow pokarmowych w mieszance stalej co najmniej: 5 % (m/m)
Calkowita zawarto$¢ mikrosktadnikéw pokarmowych w mieszance ptynnej co najmniej: 2 % (m/m)

E.2.2.

mikrosktadnikow pokarmowych, stosowane doglebowo

Nawozy WE zawierajqce podstawowe i/lub drugorzedne skladniki pokarmowe z dodatkiem

Do upraw polowych i uzytkow Dla stosowania w ogrodnictwie
zielonych

Bor (B) 0,01 0,01
Kobalt (Co) 0,002 -
Miedz (Cu) 0,01 0,002
Zelazo (Fe) 0,5 0,02
Mangan (Mn) 0,1 0,01
Molibden (Mo) 0,001 0,001
Cynk (Zn) 0,01 0,002
E.2.3.  Nawozy WE zawierajqce podstawowe i/lub drugorzedne skladniki pokarmowe z dodatkiem
mikrosktadnikow pokarmowych, stosowane dolistnie
Bor (B) 0,010
Kobalt (Co) 0,002
Miedz (Cu) 0,002
Zelazo (Fe) 0,020
Mangan (Mn) 0,010
Molibden (Mo) 0,001
Cynk (Zn) 0,002

E.3. Lista zatwierdzonych organicznych czynnikow chelatujqcych i kompleksujqcych
Zatwierdzono nastepujace produkty, pod warunkiem ich zgodno$ci z wymaganiami dyrektywy 67/548/EWG"”

oraz zmianami do tej dyrektywy.
E.3.1.  Czynniki chelatujqce’”

Kwasy lub ich sole sodowe, potasowe badZz amonowe:

kwas etylenodiaminotetraoctowy
kwas dietylenotriaminopentaoctowy

kwas [0,0]: etylenodiamino-di (o-hydroksyfenylooctowy)
kwas [o,p]: etylenodiamino-N- (o-hydroksyfenylooctowy)-

-N’-(p- hydroksyfenylooctowy)

D pzU. L 196, 16.8.1967, str. 1

EDTA C1oH1603N,
DPTA C14H23010N3
EDDHA C1sH006N;
EDDHA C1sH3006N;

@ Czynniki chelatujace powinny by¢ identyfikowane i kwantyfikowane zgodnie z Norma Europejska EN 13368 cze$¢ 1 i czes¢ 2, w takim
zakresie, w jakim norma obejmuje ww. czynniki




kwas 2- hydroksyetylenodiaminotetraoctowy

kwas [0,0]: etylenodiamino-di (o-hydroksy-o-metylofenylooctowy)
kwas [o,p]: etylenodiamino-di (o-hydroksy-p-metylofenylooctowy)
kwas [p,0]: etylenodiamino-di (p-hydroksy-o-metylofenylooctowy)
kwas [2,4]: etylenodiamino-di (2-hydroksy-4-karboksyfenylooctowy)
kwas [2,5]: etylenodiamino-di (2-karboksy-5-hydroksyfenylooctowy)
kwas [5,2]: etylenodiamino-di (5- karboksy -2-hydroksyfenylooctowy)

E.3.2.  Czynniki kompleksujqce
Lista zostanie opracowana

HEEDTA
EDDHMA
EDDHMA
EDDHMA
EDDCHA
EDDCHA
EDDCHA

CioH1307N;
C2oH2406N;
CaoH2406N;
CaoH2406N;
CaoH20010N;
CaoH20010N;
CaoH20010N;



ZALACZNIK 11
TOLERANCJE

Tolerancje zawarte w niniejszym zalaczniku sa warto$ciami ujemnymi wyrazonymi w procentach obliczonych
masowo.

Dopuszczalna tolerancja w stosunku do deklarowanej zawartosci sktadnikow pokarmowych dla réznych typow
nawozoéw WE jest nast¢pujaca:

1. Tolerancja dla nawozéw prostych zawierajacych podstawowe skladniki pokarmowe wyrazana
jest jako warto$¢ bezwzgledna, w procentach obliczonych masowo, w przeliczeniu na: N, P,0Os,
Kzo, MgO, Cl

1.1. Nawozy azotowe

azotan wapnia 0,4
azotan wapniowo-magnezowy 0,4
azotan sodu 0,4
saletra chilijska 0,4
cyjanamid wapnia 1,0
cyjanamid wapnia azotowany 1,0
siarczan amonu 0,3
azotan amonu lub azotan amonu z wypetniaczem

— do 32 % N witacznie 0,8
-  powyzej 32 % N 0,6
siarczanoazotan amonu 0,8
siarczanoazotan magnezu 0,8
nawoz azotowy z zawarto$cia magnezu 0,8
mocznik 0,4
zawiesina azotanu wapnia 0,4
roztwor nawozu azotowego z ureaformem 0,4
zawiesina nawozu azotowego z ureaformem 0,4
siarczan mocznikowo-amonowy 0,5
r0Ztwor nawozu azotowego 0,6
roztwor saletrzano-mocznikowy 0,6

1.2. Nawozy fosforowe

Tomasyna 0,0
— deklaracja wyrazona jako przedziat liczbowy

2% (m/m) 1,0
— deklaracja wyrazona w postaci jednej liczby
Inne nawozy fosforowe (numer typu nawozu wg
Rozpuszczalnosé P,Os, w: zalacznika I)
— kwasie nieorganicznym (3,6,7) 0,8
—  kwasie mréwkowym @) 0,8
—  obojetnym roztworze cytrynianu amonu (2a, 2b, 2¢) 0,8
- zasadowym roztworze cytrynianu amonu (4,5,6) 0.8
—  wodzie (2a, 2b, 3) 0,9

(2¢) 1,3
1.3. Nawozy potasowe

s61 potasowa surowa (kainit) 1,5
surowa sol potasowa wzbogacona 1,0
chlorek potasu:
— do 55 % K,O wlacznie 1,0
— ponad 55 % K,O 0,5
chlorek potasu z dodatkiem soli magnezu 1,5

siarczan potasu 0,5



2.

3.

siarczan potasu zawierajacy sole magnezowe L5

1.4. Inne skladniki

chlorki 0,2

Wieloskladnikowe nawozy nieorganiczne zawierajace podstawowe skladniki pokarmowe

2.1. Skladniki pokarmowe

N 1,1
P,05 1,1
K,0 1,1
2.2. Catkowite ujemne odchylenia od wartosci deklarowanych

nawozy dwuskladnikowe 1,5
nawozy trojsktadnikowe 1,9

Skladniki drugorzedne w nawozach

Dopuszczalne tolerancje w odniesieniu do deklarowanej zawarto$ci wapnia, magnezu, sodu i siarki
powinny wynosi¢ 1/4 ich deklarowanej zawarto$ci jednak nie wigcej niz:

0,9 % dla CaO, MgO, Na,O i SO;,

tj. 0,64 dla Ca, 0,55 dla Mg, 0,67 dla Na i 0,36 dla S (w odniesieniu do wartos$ci bezwzgledne;).

4. Mikroskladniki pokarmowe w nawozach

Dopuszczalna tolerancja w odniesieniu do deklarowanych zawartosci mikrosktadnikéw pokarmowych
powinna wynosic:

—  0,4% (w odniesieniu do wartosci bezwzglednej) dla zawarto$ci powyzej 2 %,

— 1/5 wartosci deklarowanej przy zawartosci nie przekraczajacej 2%.

Dopuszczalna tolerancja w przypadku deklarowania kilku form azotu lub kilku rozpuszczalnosci P,Os
wynosi 1/10 calkowitej zawartosci danego sktadnika pokarmowego w nawozie, jednak nie wigcej niz
2% (m/m) i pod warunkiem, ze catkowita zawarto$¢ sktadnika miesci si¢ w granicach okreslonych w
zataczniku I 1 wymienionej wyzej tolerancji.



ZALACZNIK III

WYMAGANIA TECHNICZNE DLA NAWOZOW O WYSOKIEJ ZAWARTOSCI AZOTU NA BAZIE

1.1

1.2.

1.3.

1.4.

L.5.

1.6.

AZOTANU AMONU

Wiasciwosci i ich wartosci graniczne dla nawozéw prostych o wysokiej zawartosci azotu na bazie
azotanu amonu.

Porowatosé¢ (retencja oleju)

Retencja oleju w nawozie, ktory wezesniej poddano dwu cyklom termicznym o temperaturze w
granicach od 25 do 50 °C, i ktéry odpowiada wymaganiom okreslonym w cz¢sci 2 sekcji 3 niniejszego
zalacznika, nie moze przekraczac 4 % masowych.

Skiadniki palne

Procent wagowy materialu palnego, w przeliczeniu na wegiel, nie moze przekracza¢ 0,2 % dla
nawozow o zawartosci azotu co najmniej 31,5 % masowych i nie moze przekraczac 0,4 % dla nawozow
0 zawartosci azotu co najmniej 28 %, ale mniej niz 31,5 % masowych.
pH

Roztwor 10 g nawozu w 100 ml wody musi mie¢ pH co najmniej niz 4,5.

Uziarnienie

Nie wigcej niz 5 % masowych nawozu powinno przechodzi¢ przez sito o wymiarach oczka 1 mm, a nie
wigcej niz 3 % masowych powinno przechodzi¢ przez sito o wymiarach oczka 0,5 mm.

Chlor

Maksymalna zawarto$¢ chloru ustala si¢ na 0,02 % masowych.

Metale ciezkie

W procesie produkcji nie wolno rozmyslnie stosowac¢ dodatku metali ci¢zkich, a jakiekolwiek §ladowe
ich ilosci powstate przypadkowo w procesie nie powinny przekroczy¢é poziomu ustalonego przez
Komitet.

Zawartos¢ miedzi nie moze by¢ wyzsza niz 10 mg/kg.

Dla innych metali cigzkich nie ustalono zawartosci granicznych.

Opis testu odpornosci na detonacje¢ w odniesieniu do nawozéw o wysokiej zawartosci azotu na

bazie azotanu amonu

Test nalezy przeprowadzi¢ na reprezentatywnej probce nawozu. Przed badaniem odpornosci na

detonacjg catag masg probki nalezy podda¢ pigeiu cyklom termicznym zgodnie z warunkami podanymi

w czgsci 3 sekcji 3 niniejszego zatacznika.

Nawoz nalezy poddac testowi odpornosci na detonacje w poziomej rurze stalowej w nastgpujacych

warunkach:

— rura stalowa bez szwu,

—  dlugos¢ rury co najmniej: 1000 mm,

— nominalna $rednica zewngtrzna: co najmniej 114 mm,

— nominalna grubos$¢ $cianki: co najmniej 5 mm,

— pobudzacz: rodzaj i masa pobudzacza powinny by¢ tak dobrane by spowodowaé maksymalne
cisnienie detonacyjne wywierane na probkg celem okre$lenia jej podatnosci na przenoszenie
detonacji,

— temperatura badania: 15 — 25 °C,

— olowiane cylindry wskaznikowe do wykrywania detonacji: $rednica 50 mm, wysokos$¢ 100 mm,

— umieszczone w odstgpach co 150 mm poziomo pod rura. Badanie nalezy przeprowadzié
dwukrotnie. Test uwaza si¢ za rozstrzygajacy, gdy w obu badaniach jeden lub wigcej nosnych
cylindrow otowianych ulegl zgnieceniu o mniej niz 5 %.

Metody sprawdzania zgodnosci z warto$ciami granicznymi podanymi w zalacznikach I11-1 i ITI-2

Metoda 1
Metody stosowania cykli termicznych

Zakres i dziedzina zastosowania
Niniejszy dokument okresla procedury stosowania cykli termicznych przed wykonaniem oznaczania
retencji oleju dla nawozow prostych o wysokiej zawarto$ci azotu na bazie azotanu amonu oraz testu



2.2.

2.3.

2.4.

3.2.

3.3.

3.4.

odporno$ci na detonacje¢ dla nawozow prostych i wielosktadnikowych o wysokiej zawartosci azotu na
bazie azotanu amonu.

Metody zamknigtych cykli termicznych, zgodne z opisem w niniejszej sekcji, uwazane sa za
wystarczajace symulacje warunkow, ktore nalezy uwzglednia¢ w zakresie stosowania tytutu II,
rozdzialu 1V, jednakze metody te nickoniecznie odtwarzaja wszystkie warunki zachodzace podczas
transportu i przechowywania.

Cykle termiczne wymienione w zalaczniku I11-1

. Dziedzina zastosowania

Niniejsza procedura dotyczy cykli termicznych stosowanych przed oznaczaniem retencji oleju w
nawozie.

Zasada i definicja

Podgrza¢ probke w kolbie Erlenmeyera od temperatury otoczenia do temperatury 50 °C i utrzymywacé
w tej temperaturze przez dwie godziny (faza w 50 °C). Nastgpnie schtodzi¢ probke do temperatury 25
°C 1 pozostawi¢ w tej temperaturze na dwie godziny (faza w 25 °C). Kombinacja nastgpujacych po
sobie faz w 50°C 1 w 25 °C stanowi jeden cykl termiczny. Po poddaniu badanej probki dwu cyklom
termicznym, przechowuje si¢ ja w temperaturze 20 = 3 °C w celu oznaczenia retencji oleju.

Aparatura

Standardowa aparatura laboratoryjna, a w szczego6lnosci:

— laznie wodne z termostatem ustawionym odpowiednio na 25 (£ 1) i 50 (1) °C,

— kolby Erlenmeyera o pojemnosci 150 ml kazda.

Sposob postepowania

Umiesci¢ kazda badang probke o masie 70 (£ 5) g w kolbie Erlenmeyera, ktéra nastepnie zamknac
korkiem.

Co dwie godziny przektada¢ kolby z tazni wodnej o temperaturze 50 °C do tazni o temperaturze 25 °C i
odwrotnie.

Utrzymywaé wode w kazdej tazni w stalej temperaturze i ciaglym ruchu, szybko mieszajac, aby
zapewni¢ utrzymanie poziomu wody nad poziomem probek. Korki okry¢ kotpakami z gumowej pianki,
aby zapobiec kondensacji.

Cykle termiczne stosowane zgodnie z zalacznikiem ITI-2

. Dziedzina zastosowania

Niniejsza procedura dotyczy stosowania cykli termicznych przed wykonaniem testu wybuchowosci.
Zasada i definicja
Probke umiesci¢ w wodoszczelnym naczyniu i podgrza¢ od temperatury otoczenia do temperatury 50
°C i utrzymywaé w tej temperaturze przez 1 godzing (faza w 50°C). Nastgpnie ochtodzi¢ probke do
temperatury 25 °C i utrzymywaé w tej temperaturze przez godzing (faza w 25 °C). Kombinacja
nastepujacych po sobie faz w 50 °C i w 25 °C stanowi jeden cykl termiczny. Po poddaniu wymagane;j
liczbie cykli termicznych, przechowuje si¢ badana probkg w temperaturze 20 = 3 °C do czasu
przeprowadzenia testu detonacyjnego.

Aparatura

— Laznia wodna termostatowana w zakresie temperatur od 20 do 51 °C o minimalnej szybkosci
ogrzewania i chtodzenia rownej 10 °C/h, albo dwie faznie wodne, jedna o temperaturze 20 °C, a
druga 51 °C. Wodg w tazni(ach) nalezy stale mieszac; pojemnos$¢ tazni powinna by¢ wystarczajaco
duza, by zapewni¢ wystarczajaca cyrkulacje wody.

— Pojemnik ze stali nierdzewnej, calkowicie wodoszczelny, zaopatrzony wewnatrz w termoelement.
Zewngtrzna szeroko$¢ pojemnika powinna wynosi¢ 45 (£ 2) mm, a grubo$¢ $cianki 1,5 mm (patrz
rys. 1). Wysokos¢ i dtugo$é pojemnika mozna tak dobraé, by odpowiadaty wymiarom tazni wodnej,
np. dlugo$¢ 600 mm, wysokos¢ 400 mm.

Sposob postepowania

Wiozy¢ okreslona ilo$¢ nawozu, wystarczajaca do przeprowadzenia pojedynczej detonacji, do

pojemnika i zamkna¢ jego pokrywe. Umiesci¢c pojemnik w tazni wodnej. Podgrza¢ wodg do

temperatury 51 °C i zmierzy¢ temperaturg w srodku probki nawozu. Godzing po osiagnigciu wewnatrz
probki temperatury 50 °C, wodg ochtodzi¢. W godzing po obnizeniu wewnatrz probki temperatury do

25 °C podgrza¢ wode by rozpoczaé drugi cykl. W przypadku korzystania z dwu lazni wodnych,

przenosi¢ pojemnik z tazni do tazni po kazdym okresie podgrzewania/ochtadzania.
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Metoda 2
Oznaczanie retencji oleju

Zakres i dziedzina zastosowania
Niniejszy dokument okres§la procedur¢ oznaczania retencji oleju przez nawozy proste o wysokiej
zawartos$ci azotu na bazie azotanu amonu.
Metoda ta ma zastosowanie zarowno dla nawozow sypkich, jak i granulowanych, nie zawierajacych
substancji rozpuszczalnych w oleju.
Definicja
Retencja oleju przez nawoéz: ilo$¢ oleju zatrzymywana przez nawdz, oznaczona w okreslonych
warunkach roboczych i wyrazona jako procent masy.
Zasada
Calkowite zanurzenie badanej porcji nawozu w oleju napedowym na okreSlony czas, a nastgpnie
odsaczenie nadmiaru oleju w okreslonych warunkach. Pomiar przyrostu masy badanej porcji nawozu.
Odczynnik
Olej napedowy
Lepkos$¢ maksymalna: 5 mPas w 40 °C
Gestos¢: 0,8 do 0,85 g/ml w 20 °C
Zawartos¢ siarki: < 1,0 % (m/m)



Popiodt: < 0,1 % (m/m)
Aparatura
Standardowa aparatura laboratoryjna i:
5.1 Waga o doktadnosci wazenia do 0,01 g.
5.2. Zlewki o pojemnosci 500 ml.
5.3. Lejek z tworzywa sztucznego, najlepiej o $ciankach cylindrycznych w gornej czesci, o Srednicy okoto
200 mm.
5.4. Sito kontrolne o oczkach 0,5 mm, dopasowane do lejka (5.3.).
Uwaga: Rozmiary lejka i sita powinny by¢ tak dobrane, by tylko kilka granulek lezato jedna na drugie;j,
a olej napgdowy mozna byto tatwo odsaczy¢.
5.5. Bibuta filtracyjna, marszczona, migkka, o gramaturze 150 g/m”.
5.6. Bibuta chtonna (jako$¢ laboratoryjna).
6. Sposéb postepowania
6.1. W krotkim odstepie czasu przeprowadza si¢ dwa oddzielne oznaczenia, jedno po drugim, na réznych
porcjach tej samej badanej probki.
6.2. Usuna¢ czastki mniejsze niz 0,5 mm przy uzyciu sita kontrolnego (5.4). Zwazy¢ z doktadnoscia do 0,01
grama okoto 50 g badanej probki w zlewce (5.2.). Dodaé tyle oleju napgdowego (sekcja 4), by catkowicie
pokry¢ granulki i ostroznie zamieszaé, aby mieé pewno$¢, ze powierzchnia wszystkich granulek jest
catkowicie zwilzona. Przykry¢ zlewke szkielkiem zegarkowym i pozostawi¢ na jedna godzing w
temperaturze 25 (£ 2) °C.
6.3. Przesaczy¢ cala zawartos$¢ zlewki przez lejek (5.3) wyposazony w sito kontrolne (5.4). Czgs¢ probki,
zatrzymana na sicie, pozostawi¢ na nim na jedna godzing, aby nadmiar oleju mogt sptynac.
6.4. Rozlozy¢ na réwnej powierzchni dwa arkusze bibuly filtracyjnej (5.5) (okoto 500 x 500 mm) jeden na
drugim; zagiaé cztery brzegi obydwu arkuszy bibutly filtracyjnej na szerokosci 40 mm w gore, aby zapobiec
staczaniu si¢ granulek nawozu z bibuty. Umieséci¢ dwie warstwy bibuty chtonnej (5.6) na $rodku bibuty
filtracyjnej. Wysypaé cala zawarto$¢ sita kontrolnego (5.4) na powierzchni¢ bibuty pochlaniajacej i
rozprowadzi¢ granulki rowna warstwa za pomoca migkkiej, ptaskiej szczoteczki. Po dwu minutach uniesé¢
jedna strong bibuly pochtaniajacej i przenie$¢ granulki na lezaca pod spodem bibutg filtracyjna, poczym
rozprowadzi¢ je réwna warstwa na powierzchni bibuly filtracyjnej.za pomoca szczoteczki. Przykryc
natozong warstwe¢ granulek badanej proby drugim arkuszem bibuly filtracyjnej, takze z zagigtymi do gory
brzegami, i kolistymi ruchami, lekko naciskajac przetacza¢ granulki migdzy bibutami. Po kazdych o$miu
kolistych ruchach przerwaé tg¢ czynno$¢ i podniodstszy krawegdz bibuly przesuna¢ w kierunku $rodka
granulki, ktore znalazly si¢ na skraju arkusza dolnej bibuly. Przestrzega¢ nastgpujacego sposobu
postepowania: wykonaé cztery petne ruchy koliste, najpierw zgodnie z ruchem wskazowek zegara, a
nastgpnie w kierunku przeciwnym. Potem przesunaé granulki do $rodka arkusza jak opisano powyzej. Te
procedurg nalezy powtorzy¢ trzykrotnie (24 ruchy koliste, brzegi unoszone dwukrotnie). Ostroznie wtozy¢
nowy arkusz bibuly filtracyjnej migdzy arkusz dolny a gérny i poprzez uniesienie brzegdw arkusza gornego
pozwoli¢, aby granulki nawozu stoczyly si¢ na ten nowy arkusz. Przykry¢ warstwe granulek nowym
arkuszem bibuty filtracyjnej i powtdrzyé t¢ sama procedurg, jak opisano powyzej. Natychmiast po
ukonczeniu przetaczania granulek przesypac je do wytarowanego naczynia i zwazy¢ z doktadnoscia do 0,01
g celem oznaczenia masy zatrzymanego oleju napgdowego
6.5. Powtorzenie procedury przetaczania i powtorne wazenie
Jesli ilos¢ oleju napgdowego zatrzymanego w porcji badanej probki okaze si¢ wigksza niz 2 g, nalezy
umiescic¢ porcje na $wiezej bibule filtracyjnej i powtorzy¢ procedure przetaczania, podnoszac rogi zgodnie z
opisem w sekcji 6.4 (dwa razy o$Smiokrotne ruchy koliste, raz podnoszenie). Nastgpnie powtdrnie zwazy¢
porcje.
7. Wyrazanie wynikow
7.1. Sposob obliczania i wzor
Retencjg oleju, z kazdego oznaczenia (6.1), wyrazong jako procent masy przesianej porcji, oblicza sig
Z€ WZOrTU:

Retencja oleju = ---m--mmommmeen x 100

gdzie:

m, - masa przesianej czgsci badanej probki, g (6.2),

m, - masa badanej porcji zgodnie z sekcja 6.4 lub 6.5, jako wynik ostatniego wazenia, g.
Jako wynik przyja¢ srednia arytmetyczna dwoch oddzielnych oznaczen.



Metoda 3
Oznaczanie skladnikéw palnych

1. Zakres i dziedzina zastosowania
Niniejszy dokument okresla procedurg oznaczania materialu palnego zawartego w nawozie prostym o
wysokiej zawartos$ci azotu na bazie azotanu amonu.
2. Zasada
Dwutlenek wegla, pochodzacy z wypeliaczy nieorganicznych, usuwa si¢ za pomoca kwasu. Zwiazki
organiczne utlenia si¢ za pomoca mieszaniny kwasu chromowego i siarkowego. Powstajacy dwutlenek
wegla jest pochtaniany przez roztwor wodorotlenku baru. Wytracony osad rozpuszcza sig w roztworze
kwasu chlorowodorowego, ktorego nadmiar odmiareczkowuje si¢ roztworem wodorotlenku sodu.
3. Odczynniki
3.1. Tréjtlenek chromu (VI) Cr, Os, czysty do analiz (cz.d.a.)
3.2. Kwas siarkowy, 60 % objetosciowych: wla¢ 360 ml wody do zlewki o pojemnosci jednego litra i dodaé
ostroznie 640 ml kwasu siarkowego (ggstos¢ w 20 °C = 1,83 g/ml).
3.3. Azotan srebra: roztwor o stezeniu 0,1 mol/l
3.4. Wodorotlenek baru
Odwazy¢ 15 g wodorotlenku baru [Ba(OH),,8H,0] i catkowicie rozpusci¢ w goracej wodzie. Ostudzic i
przela¢ do kolby o pojemnosci jednego litra. Dopetni¢ do kreski i wymieszaé. Przesaczy¢ przez saczek
z bibuly karbowane;j.
3.5. Kwas chlorowodorowy: roztwdr mianowany o stezeniu 0,1 mol/l.
3.6. Wodorotlenek sodu: roztwdr mianowany o stezeniu 0,1 mol/l.
3.7. Blekit bromofenolowy: roztwor wodny o stgzeniu 0,4 g/1.
3.8. Fenolftaleina: roztwor 2 g/l alkoholu etylowego (60 % objgtosciowych)
3.9. Wapno sodowane: uziarnienie 1,0 do 1,5 mm.
3.10. Woda zdemineralizowana, §wiezo przegotowana celem usunigcia dwutlenku wegla.
4.  Aparatura
4.1. Standardowy sprzet laboratoryjny, a w szczegolnosci:
— tygiel filtracyjny z ptytka ze spiekanego szkta, o pojemnosci 15 ml; §rednica ptytki: 20 mm;
catkowita wysoko$¢: 50 mm; porowatos¢ 4 (srednica poréw od 5 do 15 pm),
—  zlewka o pojemnosci 600 ml.
4.2. Zrodto sprezonego azotu.
4.3. Aparat ztozony z naste¢pujacych czgsci polaczonych, w miar¢ mozliwosci, za pomoca szlifow kulistych
(patrz rysunek 2).
4.3.1. Rurka absorpcyjna A o dtugosci okoto 200 mm i $rednicy 30 mm, napelniona wapnem sodowanym
(3.9) utrzymywanym w miejscu za pomocg zatyczek z wtdkna szklanego.
4.3.2. Kolbareakcyjna B okragtodenna, z boczna szyjka, o pojemnosci 500 ml.
4.3.3. Kolumna rektyfikacyjna Vigreux o dlugosci okoto 150 mm (C’).
4.3.4. Chtodnica z podwdjnym ptaszczem C, o dlugosci 200 mm (C).
4.3.5. Pluczka Drechsela D, pochtaniajaca nadmiar kwasu w procesie destylacji.
4.3.6. Laznia lodowa E do chtodzenia ptuczki Drechsela.
4.3.7.  Phuczki absorpcyjne F; i F, o $rednicy od 32 do 35 mm, w ktorych rozdzielacz gazu zawiera krazek
o $rednicy 10 mm ze szkta spiekanego o niskiej porowato$ci
4.3.8. Pompa ssaca i przyrzad regulujacy ssanie G, sktadajacy si¢ z elementu szklanego w ksztalcie litery
T, umieszczony w obiegu, ktérego boczne ramig przylaczone do cienkiej rurki kapilarnej za pomoca
krotkiego weza gumowego zaopatrzonego w zaciskacz srubowy.
Uwaga: Stosowanie wrzacego roztworu kwasu chromowego w aparacie pod obnizonym ci$nieniem
jest dzialaniem niebezpiecznym i wymaga zachowania odpowiedniej ostroznosci.
5.  Sposéb postepowania
5.1. Probka do analizy
Zwazy¢ okoto 10 g azotanu amonu z doktadnoscia do 0,001 g.
5.2. Usuwanie weglanow
Umiesci¢ probke do analizy w kolbie reakcyjnej B. Doda¢ 100 ml H, SO, (3.2). Rozpusci¢ granulki w
ciagu 10 min, w temperaturze otoczenia. Zmontowac aparatur¢ jak wskazano na rysunku: przylaczyc
jeden koniec rurki absorpcyjnej (A) do zrédla azotu (4.2) za posrednictwem jednokierunkowego
urzadzenia przeptywowe zawierajace rownowaznik ci$nienia wynoszacy 5 do 6 mm rteci, a drugi
koniec do rurki kapilarnej wchodzacej do kolby reakcyjnej. Umiesci¢ w odpowiednim miejscu kolumng



rektyfikacyjna Vigreux (C’) i chtodnicg (C) z doptywem wody chlodzacej. Uregulowaé¢ doplyw azotu
ustawiajac jego przeptyw przez roztwor na umiarkowanym poziomie, doprowadzi¢ roztwor do
temperatury wrzenia i odgrzewac przez dwie minuty. Po uptywie tego czasu nie powinny si¢ juz
wydziela¢ pecherzyki dwutlenku wegla. Jesli okaze sig, ze wydzielanie si¢ pgcherzykow nie ustato
nalezy kontynuowaé ogrzewanie przez 30 min. Roztwdr pozostawi¢ na co najmniej 20 min do
ochtodzenia, utrzymujac przeptyw azotu.
Zakonczy¢ montowanie aparatu, jak pokazano na rysunku, przylaczajac rurki chlodnicy do phluczki
Drechsela (D), a ptuczk¢ do ptuczek absorpcyjnych F; i F, Podczas wykonywania montazu aparatu azot
powinien przez caly czas przeptywac przez roztwor. Szybko wprowadzi¢ 50 ml roztworu wodorotlenku
baru (3.4) do kazdej z ptuczek absorpcyjnych (F; i F»).
Przedmuchiwa¢ zestaw strumieniem azotu przez okoto 10 minut. Roztwér w ptuczkach musi pozostac
klarowny. Jezeli tak nie jest, nalezy powtdrzy¢ proces usuwania weglanow.

5.3. Utlenianie i absorpcja
Po odtaczeniu doptywu azotu, doda¢ natychmiast przez boczna szyjke kolby reakcyjnej (B) 20 g
trojtlenku chromu (3.1) 1 6 ml. roztworu azotanu srebra (3.3). Podlaczy¢ aparat do pompy ssacej i
uregulowac przeptyw azotu tak, by réwnomierny strumien pgcherzykéw przechodzit przez naczynka
absorpcyjne ze spiekanego szkta F; i F,.
Podgrza¢ kolbe reakcyina (B) do wrzenia cieczy i utrzymaé w stanie wrzenia przez 1,5 godz.". Moze
okaza¢ si¢ konieczne wyregulowanie zaworu ssacego (QG), aby sterowac przeptywem azotu, poniewaz
istnieje mozliwo$¢ blokowania plytek ze spieku szklanego przez wytracony w czasie badania wegglan
baru. Przebieg procesu jest zadowalajacy, gdy roztwdr wodorotlenku baru w phluczce F, pozostaje
klarowny. W przeciwnym przypadku test nalezy powtdrzy¢. Przerwaé podgrzewanie i rozebraé aparat.
Celem usunigcia wodorotlenku baru przemy¢ rurki ze spiekiem (3.10) zar6wno wewnatrz, jak i z
zewnatrz i zebra¢ poptuczyny w odpowiedniej ptuczce. Umiescié¢ rurki kolejno w zlewce o pojemnosci
600 ml, ktora bedzie nastepnie stosowana w toku oznaczenia.
Natychmiast przesaczy¢ pod proznia najpierw zawarto$é pluczki F,, a nastgpnie ptuczki Fy, uzywajac
do tego celu tygla filtracyjnego ze spiekiem szklanym. Zebra¢ osad sptukujac pluczki woda (3.10) i
umy¢ tygle 50 ml tej samej wody. Umiesci¢ tygiel filtracyjny w zlewce o pojemnosci 600 ml i dodaé
okoto 100 ml przegotowanej wody (3.10). Wla¢ 50 ml przegotowanej wody do kazdego z ptuczek i
przepuszczaé przez nie azot w ciagu 5 min. Wodg dotaczy¢ do wody w zlewce. Powtorzy¢ t¢ operacje
jeszcze raz, by mie¢ pewnos¢, pluczki zostaty doktadnie wymyte.

5.4. Oznaczanie weglanow pochodzqcych z materiatu organicznego
Do zawartosci zlewki doda¢ 5 kropli fenolftaleiny (3.8). Roztwor zabarwi si¢ na kolor czerwony.
Dodawa¢ kroplami kwasu chlorowodorowy (3.5), kropla po kropli, do momentu zaniku ré6zowego
koloru cieczy. Zamiesza¢ starannie roztwor w zlewce z tyglem celem sprawdzenia, czy nie pojawi si¢
ponownie kolor ré6zowy. Doda¢ 5 kropli biekitu bromofenolowego (3.7) i miareczkowaé kwasem
chlorowodorowym (3.5) do uzyskania zoltego zabarwienia. Doda¢ jeszcze 10 ml kwasu
chlorowodorowego.
Ogrzaé roztwor do wrzenia i utrzymaé¢ w tym stanie maksymalnie przez 1 min. Sprawdzi¢ ostroznie,
czy osad sig rozpuscit.
Zostawi¢ probke do ochlodzenia i odmiareczkowaé¢ nadmiar kwasu roztworem wodorotlenku sodu
(3.6).

6. Slepa préba
Przeprowadzic¢ $lepa probe wedhug tej samej procedury i stosujac te same ilosci odczynnikow.

7. Wyrazanie wynikéw
Zawartosc¢ sktadnikow palnych (C), w przeliczeniu na wegiel, jako procent masy probki, oblicza si¢ ze

wzoru:
V-V,
C% = -—mmmmmmmem- x 0,06
E
gdzie:
E = masa probki wzigtej do oznaczania, g.
Vi = catkowita objgtos¢ kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,1 mol/l dodanego po

zmianie zabarwienia fenolftaleiny, ml.
V, = objetos¢ 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu zuzytego do odmiareczkowania
nadmiaru kwasu, ml.

) Péttoragodzinny czas reakcji jest wystarczajacy w przypadku wigkszo$ci substancji organicznych w obecnosci azotanu srebra jako
katalizatora.



Rysunek 2

= Rurka absorpcyjna napelniona wapnem sodowanym

Kolba reakcyjna

Kolumna rektyfikacyjna Vigreux o dtugosci okoto 150 mm

Chtodnica z podwojnym ptaszczem, o dlugosci 200 mm

Phuczka Drechsela o pojemnosci 250 ml

E = Laznia lodowa

FiiF, = Phuczki absorpcyjne o $rednicy od 32 do 35 mm potaczone za pomoca
szlifow kulistych.

Pompa ssaca i przyrzad regulujacy ssanie
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(pod strzatkq na dole rysunku) = zrédlo azotu
(nad strzatkq na koncu rysunku) = do pompy ssacej
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Metoda 4
Oznaczenie warto$ci pH

Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okresla procedur¢ pomiaru wartosci pH roztworu nawozu prostego o wysokiej
zawartosci azotu na bazie azotanu amonu.

Zasada

Pomiar pH roztworu azotanu amonu za pomoca pehametru.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla.

Roztwor buforowy pH 6,88 w temperaturze 20 C

Rozpusci¢ 3,40 = 0,01 g diwodorofosforanu potasu (KH,PO,) w okoto 400 ml wody. Nastgpnie
rozpusci¢ 3,55 + 0,01 g wodorofosforanu sodu (Na,HPO,) w okoto 400 ml wody. Przenies¢ obydwa
roztwory ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 1000 ml, dopeli¢ do kreski i wymieszac.
Roztwor przechowywaé w szczelnym naczyniu.

Roztwor buforowy pH 4,00 w temperaturze 20 C

Rozpusci¢ 10,21 + 0,01 g wodoroftalanu potasu (KHC3O4H,) w wodzie i przenies¢ ilosciowo do kolby
miarowej o pojemnos$ci 1000 ml. Uzupetni¢ do kreski i wymiesza¢. Roztwor przechowywaé w
hermetycznym naczyniu.

. Do oznaczania pH mozna stosowa¢ takze handlowy roztwor buforowy.

Aparatura

Pehametr, wyposazony w elektrody, szklana i kalomelowa lub ich odpowiedniki, czuto$¢ 0,05 jednostek
pH.

Sposdb postepowania

. Kalibracja pehametru

Wykalibrowa¢ pehametr (4) w temperaturze 20 (= 0,01) °C, stosujac roztwory buforowe (3.1), (3.2) lub
(3.3). Nad powierzchnia roztworu przepuszcza¢ powoli strumien azotu i utrzymywaé go w czasie
calego testu.

Wla¢ 100,0 ml wody na 10 (£ 0,01) g badanej probki do zlewki o pojemnosci 250 ml. Usunaé
substancje nierozpuszczalne przez filtrowanie, dekantacje lub odwirowanie. Zmierzy¢ wartos¢ pH
klarownego roztworu w temperaturze 20 (£ 0,01) °C, zgodnie z procedurg taka, jak dla kalibracji
pehametru.

Wyrazanie wynikow

Wyrazi¢ wyniki w postaci jednostek pH, z doktadnoscia do 0,1 jednostki i poda¢ temperaturg w ktorej
wykonano oznaczanie.

Metoda 5
Oznaczanie uziarnienia

Zakres i dziedzina zastosowania

Ten dokument okre$la procedurg testu przesiewania prostego nawozu azotowego o wysokiej zawartosci
azotu na bazie azotanu amonu.

Zasada

Probke przesiewa si¢ recznie lub mechanicznie przez zestaw trzech sit. Nalezy odnotowa¢ masg
zatrzymang na kazdym sicie i obliczy¢ w procentach ilo§¢ materialu przesianego przez odpowiednie
sita.

Aparatura

Sita kontrolne o $rednicy 200 mm, tkane z drutu, z oczkami o standardowej wielkosci odpowiednio 2
mm, 1 mm i 0,5 mm, pokrywa oraz naczynie zbierajace.

Waga o doktadno$ci wazenia do 0,1 g.

Mechaniczna wytrzasarka sit (jesli jest dostgpna) umozliwiajaca wprowadzanie badanej probki w ruch
zarOwno pionowy, jak i poziomy.

Sposéb postegpowania

Probe podzieli¢ na porcje reprezentatywne po okoto 100 g.

Zwazy¢ jedna z tych porcji z doktadnoscia do 0,1 g.



4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.2.

3.1.
3.2.
3.3.

34.
3.5.

3.6.

4.1

4.2.

4.3.
44.

5.1

Ustawi¢ komplet sit w rosnacej kolejnosci; naczynie zbierajace, sito 0,5 mm, sito 1 mm, sito 2 mm;
umiesci¢ badana porcj¢ na gérnym sicie i zatozy¢ pokrywe.

Wstrzasaé recznie lub mechanicznie zardbwno w kierunku pionowym, jak i poziomym; jesli oznaczenie
wykonuje si¢ recznie, postukiwaé od czasu do czasu. Przesiewaé przez 10 minut albo do czasu, gdy
ilo$¢ przesiewu przez kazde sito w ciagu minuty bedzie mniejsza niz 0,1 g.

Usuwac¢ kolejno sita z zestawu i zbiera¢ material na nich zatrzymany, w razie potrzeby zmies¢ migkka
szczotka materiat zatrzymany na spodzie sita.

Zwazy¢ material zatrzymany na kazdym sicie i zebrany w naczyniu zbierajacym z doktadnoscia do 0,1
g.

Ocena wynikéw

. Przeliczy¢ masy frakcji na procenty w stosunku do sumy mas wszystkich frakcji (nie w stosunku do

pierwotnej wielko$ci proby).

Obliczy¢ udziat procentowy materiatu zebranego w naczyniu zbierajacym (tj. < 0,5 mm): A%

Obliczy¢ udziat procentowy materiatu pozostatego na sicie 0,5 mm: B%

Obliczy¢ udziat procentowy materialu przesianego przez sito 1 mm: (A + B)%

Suma mas frakcji nie powinna rézni¢ si¢ wigcej niz 2 % od masy wzigtej do oznaczania.

Nalezy przeprowadzi¢ co najmniej dwa oddzielne oznaczenia, a poszczegolne wyniki nie powinny si¢
r6zni¢ wigeej niz: dla A o 1,0 % wartosci bezwzglednej, dla B o 1,5% wartosci bezwzgledne;j. Jesli jest
inaczej, oznaczanie nalezy powtorzyc.

Wyrazanie wynikow

Podac¢ $rednig arytmetyczna dwu otrzymanych wartosci dla A i A + B.

Metoda 6
Oznaczenie zawartosci chloru (jako jonu chlorkowego)

Zakres i dziedzina zastosowania

Niniejszy dokument okres$la procedur¢ oznaczania zawartosci chloru (jako jonu chlorkowego) w
nawozie prostym o wysokiej zawartosci azotu na bazie azotanu amonu.

Zasada

Jony chlorkowe rozpuszczone w wodzie oznacza si¢ za pomoca miareczkowania potencjometrycznego
azotanem srebra w srodowisku kwasnym.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca jonow chlorkowych.

Aceton AR

Stezony kwas azotowy (ggstos¢ w 20 °C = 1,40 g/ml).

Wzorcowy roztwor azotanu srebra o stezeniu 0,1 mol/l. Roztwodr nalezy przechowywac¢ w butelce z
ciemnego szkla.

Wzorcowy roztwor azotanu srebra o stgzeniu 0,004 mol/l — roztwor przygotowac tuz przed uzyciem.
Wzorcowy roztwor chlorku potasu o stezeniu 0,1 mol/l. Odwazy¢ z doktadnoscia do 0,1 mg 3,7276 g
chlorku potasu cz.d.a., uprzednio suszonego przez godzing w suszarce o temperaturze 130 °C i
schtodzonego w eksykatorze do temperatury otoczenia. Rozpusci¢ w malej ilosci wody, przeniesé
ilosciowo do kolby miarowej o pojemno$ci 500 ml, rozcienczy¢ do kreski i wymieszac.

Wzorcowy roztwor chlorku potasu o stezeniu 0,004 mol/l — roztwor przygotowac tuz przed uzyciem.
Aparatura

. Potencjometr ze wskaznikowa elektroda srebrowa i kalomelowa elektroda porownawcza o czulosci 2

mV, obejmujacy zakres od —500 do +500 mV.

Klucz elektrolityczny, zawierajacy nasycony roztwor azotanu potasu, podiaczony do elektrody
kalomelowej (4.1), zaopatrzony na koficach w porowate zatyczki.

Mieszadlo magnetyczne pokryte teflonem.

Mikrobiureta z cienka koncowka i podziatka co 0,01 ml.

Sposéb postepowania

Ustalenie miana roztworu azotanu srebra

Pobra¢ 5 ml i 10 ml wzorcowego roztworu chlorku potasu (3.6) i umies$ci¢ w dwu niskich zlewkach o
dogodnej pojemnosci (na przyktad 250 ml). Nastgpnie wykona¢ miareczkowanie zawartosci kazdej
zlewki.

Doda¢ 5 ml roztworu kwasu azotowego (3.2), 120 ml acetonu (3.1) i tyle wody, aby catkowita objgtosc
wynosita okoto 150 ml. Umiesci¢ w zlewce mieszadlo magnetyczne (4.3) i uruchomié je. Zanurzy¢
elektrodg srebrowa (4.1) i wolny koniec klucza elektrolitycznego (4.2) w roztworze. Przylaczy¢
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elektrody do potencjometru (4.1) i, po sprawdzeniu wyzerowania aparatu, odnotowaé warto$¢
potencjatlu poczatkowego.

Miareczkowaé przy uzyciu mikrobiurety (4.4), dodajac najpierw odpowiednio 4 lub 9 ml roztworu
azotanu srebra w zalezno$ci od stosowanego wzorcowego roztworu chlorku potasu. Kontynuowaé
dodawanie azotanu srebra w porcjach po 0,1 ml do roztworéw o stezeniu 0,004 mol/l, a w porcjach po
0,05 ml do roztworéw o stezeniu 0,1 mol/l. Po dodaniu kazdej porcji odczeka¢ do ustabilizowania si¢
potencjatu.

W dwu pierwszych kolumnach tabeli odnotowa¢ dodane objgtosci roztworu i odpowiadajace im
wartosci potencjatu.

W trzeciej kolumnie tabeli zapisa¢ kolejne przyrosty (AE) potencjatu E. W czwartej kolumnie
zanotowa¢ dodatnie lub ujemne roznice (A,E) migdzy przyrostami potencjatu (AE). Koniec
miareczkowania odpowiada dodaniu 0,1 lub 0,05 ml porcji roztworu azotanu srebra (V,), ktéra daje
maksymalna warto$¢ AE.

Do wyliczenia doktadnej objetosci (V) roztworu azotanu srebra odpowiadajacej zakonczeniu reakcji
zastosowac wzor:

b
Veg =Vo+ i x2)

gdzie:
V, = catkowita objgto§¢ azotanu srebra, bezposrednio nizsza od objgtosci, ktora daje maksymalny
przyrost A E, ml.

V, = objetos¢, ostatniej dodanej porcji roztworu azotanu srebra (0,1 lub 0,05 ml), ml.

b = ostatnia dodatnia warto$¢ A,E, mV

B = suma wartos$ci bezwzglednych ostatnich dodatnich wartosci A,E i pierwszej ujemnej wartosci AE
(patrz przyktad w tabeli 1), mV.

Slepa préba

Wykonac¢ $lepa probe i uwzglednié ja przy obliczaniu wyniku koncowego.

Wynik V, §lepej proby przeprowadzonej na odczynnikach bez dodatku badanej probki (w ml) oblicza
si¢ ze wzoru:

V4 = 2V3 — V2

gdzie:

V, = objetos¢ (Veq) roztworu azotanu srebra zuzyta do miareczkowania 10 ml wzorcowego roztworu
chlorku potasu, ml.

V3 = objgtos¢ (Veq) roztworu azotanu srebra zuzyta do miareczkowania 5 ml wzorcowego roztworu
chlorku potasu, ml.

Proba kontrolna

Proba §lepa moze rownoczesnie shuzy¢ do sprawdzenia sprawnos$ci dziatania aparatu i poprawnosci
oznaczania.

Oznaczanie

Wzia¢ porcje probki w ilosci 10 do 20 g i zwazy¢ z doktadnoscia do 0,01 g. Przenies¢ ilosciowo
zwazona porcje do zlewki o pojemnosci 250 ml. Doda¢ 20 ml wody, 5 ml roztworu kwasu azotowego
(3.2), 120 ml acetonu (3.1) i taka ilo$¢ wody, aby catkowita objgto$¢ wynosita okoto 150 ml.

Umiesci¢ precik mieszadta magnetycznego (4.3) w zlewce, zlewke ustawi¢ na mieszadle i uruchomié
je. Zanurzy¢ elektrode srebrowa (4.1) i wolny koniec klucza elektrolitycznego (4.2) w roztworze,
przylaczy¢ elektrody do potencjometru (4.1) i, po sprawdzeniu wyzerowania aparatu, odnotowac
warto$¢ potencjatu poczatkowego.

Miareczkowaé dodajac za pomoca mikrobiurety (4.4) roztwor azotanu srebra w porcjach po 0,1 ml. Po
dodaniu kazdej porcji odczeka¢ do ustabilizowania si¢ potencjatu.

Kontynuowaé¢ miareczkowanie zgodnie z opisem w punkcie 5.1, poczawszy od ustgpu czwartego: ,,W
dwu pierwszych kolumnach tabeli odnotowaé dodane objgtosci roztworu i odpowiadajace im wartosci
potencjatu...”

Wyrazanie wynikow

Wyniki analizy wyrazi¢ jako procentowa zawarto$¢ chloru w probee otrzymanej do analizy. Zawartos¢
chloru (Cl) obliczy¢ ze wzoru:

0,3545x Tx (Vs—Vy4) x 100
Cl% =

m
gdzie:
T = stezenie stosowanego roztworu azotanu srebra, mol/l,



V4 = wynik $lepej proby (5.2), ml,
Vs = warto$¢ V.4, odpowiadajaca oznaczeniu (5,4), ml,
m = masa badanej probki, g.

Tabela 1:
Przyktad obliczania V,
Objetos¢ roztworu azotanu srebra Potencjat AE AE
A% E
(ml) (mV)
4,80 176
4,90 211 35 +37
5,00 283 72 -49
5,10 306 23 -10
5,20 319 13
37
Veg =49+0,1 X ---mmmmmmm- =4,943
37+49
Metoda 7

Oznaczanie miedzi

1. ZakKres i dziedzina zastosowania
Niniejszy dokument okresla procedurg oznaczania zawartosci miedzi w nawozach prostych o wysokiej
zawartosci azotu na bazie azotanu amonu.

2. Zasada
Probke rozpuszcza si¢ w rozcienczonym kwasie chlorowodorowym i oznacza zawarto$¢ miedzi metoda
atomowej spektrofotometrii absorpcyjne;j.

3. Odczynniki

3.1. Kwas chlorowodorowy (gestos¢ w 20 °C = 1,18 g/ml).

3.2. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stgzeniu 6 mol/l.

3.3. Kwas chlorowodorowy, roztwor o st¢zeniu 0,5 mol/l.

3.4. Azotan amonu.

3.5. Nadtlenek wodoru, roztwor 30 % (m/v).

3.6. Roztwér miedzi'” (roztwér wzorcowy): odwazyé 1 g czystej miedzi z dokladnoscia do 0,001 g,
rozpusci¢ w 25 ml roztworu kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (3.2), dodawa¢ porcjami 5 ml
nadtlenku wodoru (3,5) i rozcienczy¢ woda do objgtosci 1 litra. 1 ml tego roztworu zawiera 1000 ug
miedzi (Cu).

3.6.1. Roztwoér miedzi (rozcienczony): 10 ml roztworu podstawowego (3.6) rozcienczy¢ woda do 100
ml .10 ml otrzymanego roztworu rozcienczy¢ woda do 100 ml. 1 ml tak rozcienczonego roztworu
zawiera 10 pg miedzi (Cu).

Roztwor przygotowac tuz przed uzyciem.

4. Aparatura
Spektrofotometr absorpcji atomowej wyposazony w lampe miedziowsg (324,8 nm).

5. Sposob postepowania

5.1. Przygotowanie roztworu do analizy
Odwazy¢ 25 g probki z doktadnoscia do 0,001 g, umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 400 ml, dodaé
ostroznie 20 ml kwasu chlorowodorowego (3.1) (moze wystapi¢ gwaltowna reakcja wskutek
wydzielania dwutlenku wegla). Jesli trzeba, doda¢ wigcej kwasu chlorowodorowego. Kiedy burzliwa
reakcja ustanie, odparowac¢ do sucha na tazni wodnej, mieszajac od czasu do czasu szklang bagietka.
Doda¢ 15 ml roztworu kwasu chlorowodorowego o stezeniu 6 mol/l (3.2) i 120 ml wody. Zamieszac
szklana bagietka, pozostawiajac ja w zlewce, i przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym. Gotowaé
ostroznie roztwor do catkowitego rozpuszczenia, a nast¢pnie ochtodzié.

Przenies¢ roztwor ilosciowo do kolby miarowej o pojemnos$ci 250 ml, przemywajac zlewke 5 ml kwasu
chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (3.2) i dwukrotnie 5 ml wrzacej wody, dopelié¢ do kreski
kwasem chlorowodorowym o st¢zeniu 0,5 mol/l (3.3) i ostroznie wymieszac.

1 . . e
D Mozna stosowaé handlowy wzorcowy roztwor miedzi
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4.3.

Przesaczy¢ przez saczek z bibuly filtracyjnej wolnej od miedzi®

5.2. Roztwor Slepej proby
Przygotowaé roztwor Slepej proby, w ktorym pomija si¢ tylko badana probke, i uwzgledni¢ w
obliczeniach wyniku koncowego.
5.3. Oznaczanie
5.3.1. Przygotowanie roztworu badanej probki i roztworu §lepej proby
Rozcienczy¢ roztwor badanej probki (5.1) i roztwor proby slepej (5.2) kwasem chlorowodorowym o
stezeniu 0,5 mol/l (3.3) do stgzenia miedzi odpowiadajacego optymalnemu zakresowi pomiarowemu
spektrofotometru. Zwykle nie zachodzi potrzeba rozcienczania.
53.2. Przygotowanie roztworéw wzorcowych
Rozcienczajac roztwor wzorcowy(3.6.1) roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l
(3.3), przygotowac co najmniej pig¢ roztworow wzorcowych odpowiadajacych optymalnemu zakresowi
pomiarowemu spektrofotometru (0 do 5 mg/l Cu). Przed dopelieniem roztworéw do kreski doda¢ do
kazdego z nich roztworu azotanu amonu (3.4) w iloéci dajacej stezenie 100 mg/ml.
5.4. Pomiar
Ustawi¢ spektrofotometr (4) na dlugos¢ fali 324,8 nm. Zastosowac utleniajacy ptomien acetylenowo-
powietrzny. Rozpylaé¢ kolejno, trzykrotnie, roztwor wzorcowy (5.3.2), roztwor proby i roztwor proby
slepej (5.3.1), przemywajac przyrzad woda destylowana migdzy kolejnymi operacjami rozpylania.
Wykresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi rzgdnych $rednie wartosci absorbancji otrzymane dla
kazdego roztworu wzorcowego, a na osi odci¢tych odpowiadajace im stgzenia miedzi w pg/ml.
Odczytaé z krzywej wzorcowej stezenie miedzi w probce koncowej i roztworze proby §lepe;.
Wyrazanie wynikow
Obliczy¢ zawarto§¢ miedzi w probee, uwzgledniajac mas¢ badanej probki, rozcienczenia wykonane w
trakcie analizy i wynik §lepej proby. Wynik wyrazi¢ w mg Cu/kg.
Oznaczenie odpornos$ci na detonacje
Zakres i dziedzina zastosowania
Niniejszy dokument okresla procedurg oznaczania odpornosci na detonacjg¢ nawozow o wysokiej zawartosci
azotu na bazie azotanu amonu.
Zasada
Badana probg umieszcza si¢ w stalowej rurze i poddaje szokowi detonacyjnemu za pomoca tadunku
detonujacego. Rozprzestrzenianie si¢ wybuchu jest okre§lone stopniem zgniotu cylindréw olowianych, na
ktorych podczas testu spoczywa poziomo rura z badang probka .
Materialy

, odrzucajac pierwsze 50 ml przesaczu.

4.3.1.Plastyczny materialt wybuchowy zawierajacy 83 do 86 % pentrytu

Gestosé: 1500 do 1600 kg/m®
Predkos¢ detonacji: 7300 do 7700 m/s
Masa: 500 (1) g.

4.3.2.Siedem odcinkow elastycznego lontu detonujacego w ostonie niemetalowe;.

Masa wypetniacza: 11 —13 g/m
Dhlugos¢ kazdego odcinka lontu detonujacego: 400 (£2) mm.

4.3.3.Sprasowana pastylka wtornego materiatu wybuchowego z wglgbieniem na umieszczenie detonatora

Materiat wybuchowy: heksogen/wosk 95/5 albo tetryl Iub podobny wtoérny material wybuchowy, z
dodatkiem lub bez dodatku grafitu.

Gesto$é: 1500 do 1600 kg/m’

Srednica 19 do 21 mm

Wysokos¢: 19 do 23 mm

Centralnie umieszczone wglebienie na umieszczenie detonatora: $rednica 7 do 7,3 mm, gleboko$§¢ 12 mm.

4.3.4.Rura stalowa bez szwu odpowiadajaca specyfikacji ISO 65 — 1981 — Cigzka Seria, o nominalnych

wymiarach DN 100 (4”)

Srednica zewnetrzna: 113,1 do 115,0 mm
Grubos¢ $cianki: 5,0 do 6,5 mm
Dhugo$é¢: 1005 (£2) mm

4.3.5.Plytka denna

Materiat: stal o dobrych wtasnosciach zgrzewalnych
Wymiary: 160 x 160 mm
Grubosé: 5 do 6 mm.

4.3.6.Sze$¢ cylindrow otowianych

Srednica: 50 (+1) mm

@ Bibuta Whatmana 541 lub rownorzedna



Wysokos¢: 100 do 101 mm
Materiaty: migkki otéw, o czystosci co najmniej 99,5 %.

4.3.7.Blok stalowy
Dhugosé: co najmniej 1000 mm
Szerokos¢: co najmniej 150 mm
Wysoko$¢: co najmniej 150 mm
Masa: co najmniej 300 kg, jesli nie ma mocnego podtoza dla bloku stalowego.

4.3.8.Cylinder z tworzywa sztucznego lub tektury na tadunek detonujacy
Grubos¢ $cianki: 1,5 do 2,5 mm
Srednica: 92 do 96 mm
Wysokos¢: 64 do 67 mm

4.3.9.Detonator (elektryczny lub nie elektryczny ) o sile inicjujacej 8 do 10.

4.3.10. Krazek drewniany
Srednica: 92 do 96 mm. Srednica powinna byé dopasowana do wewnetrznej $rednicy cylindra z tworzywa
sztucznego lub tektury (4.3.8)
Grubo$¢: 20 mm.

4.3.11. Pret drewniany o takich samych wymiarach, jak detonator (4.3.9)

4.3.12. Szpilki krawieckie (dtugos¢ maksymalna 20 mm)

4.4. Sposob postepowania

4.4.1.Przygotowanie tadunku detonujacego do umieszczenia w rurze stalowej
W zaleznosci od posiadanego sprzgtu, istnieja dwie metody inicjacji materialu wybuchowego w tadunku
detonujacym.

4.4.1.1. Jednoczesna inicjacja w siedmiu punktach
Ladunek detonujacy przygotowany do uzycia jest przedstawiony na rys. 1.

44.1.1.1.  Wywierci¢ otwory w drewnianym krazku (4.3.10), jeden centralnie réwnolegle do osi krazka i
sze$§¢ w punktach rozmieszczonych symetrycznie na obwodzie koncentrycznego kota o $rednicy 55 mm.
Srednica otworéw musi wynosi¢ 6 do 7 mm (patrz przekrdj A-B na rys. 1), zaleznie od $rednicy lontu
detonujacego (4.3.2).

44.1.1.2.  Odcia¢ siedem odcinkow elastycznego lontu detonujacego (4.3.2) po 400 mm kazdy poprzez
dokonanie ostrego cigcia i natychmiastowe uszczelnienie konca klejem, aby unikna¢ jakichkolwiek strat
materiatu wybuchowego na kazdym koncu. Przepcha¢ kazdy z siedmiu odcinkow przez otwor w
drewnianym krazku (4.3.10) na tyle, aby po drugiej stronie krazka wystawato kilka centymetrow.
Nastepnie przektu¢ poprzecznie tekstylng ostong kazdego odcinka lontu mala szpilka krawiecka (4.3.12) w
odleglosci 5 do 6 mm od konca i wokoél zewngtrznej powierzchni odcinkéw lontu nalozy¢ klej
pier§cieniem o szeroko$ci 2 cm bezposrednio przy szpilce. Nastepnie przyciagna¢ szpilke bezposrednio do
powierzchni drewnianego krazka, pociagajac za dhugi koniec kazdego lontu.

44.1.1.3.  Uksztaltowaé plastyczny material wybuchowy (4.3.1) w walec o $rednicy 92 do 96 mm, w
zaleznosci od $rednicy cylindra (4.3.8). Ustawi¢ cylinder pionowo na réownej powierzchni i wlozy¢
uformowany material wybuchowy. Nastepnie umiescié¢ drewniany krazek'” z siedmioma odcinkami lontu
detonujacego na gorze cylindra i docisna¢ do materiatu wybuchowego. Dopasowaé wysoko$¢ cylindra (64
do 67 mm) tak, by jego gorna krawe¢dz nie wystawata nad drewniany krazek. Na koniec przytwierdzié
cylinder do drewnianego krazka, na przyktad za pomoca zszywek lub gwozdzikow wokot catego jego
obwodu.

44.1.1.4.  Zebra¢ wolne konce siedmiu odcinkoéw lontu detonujacego wokot obwodu drewnianego preta
(4.3.11) w taki sposob, by wszystkie ich konce utozyly si¢ w plaszczyznie prostopadiej do tego preta.
Umocowa¢ je w postaci wiazki wokét tego preta za pomoca tasmy przylepnej®.

4.4.1.2 Centralna inicjacja za pomoca sprasowanej pastylki

Ladunek detonujacy przygotowany do uzycia pokazany jest na rys. 2.

44.1.2.1.  Przygotowanie sprasowanej pastylki
Umiesci¢, zachowujac niezbgdne $rodki ostroznosci, 10 g wtérnego materialu wybuchowego (4.3.3) w
formie o srednicy wewngetrznej 19 do 21 mm i sprasowaé do whasciwego ksztattu i ggstosci.
(Stosunek $rednica : wysoko$¢ powinien wynosi¢ w przyblizeniu 1:1).
Na $rodku dna formy znajduje si¢ sworzen o wysokosci 12 mm i $rednicy 7 do 7,3 mm (zaleznie od
Srednicy stosowanego detonatora), tworzacy cylindryczne wglgbienie w sprasowanym tadunku, w ktorym
nastgpnie umieszcza si¢ detonator.

44.122. Przygotowanie tadunku detonujacego

) Srednica krazka musi zawsze odpowiada¢ wewngtrznej $rednicy cylindra.

@) NB: Podczas gdy po zebraniu sze$¢ obwodowych odcinkdw lontu jest napigtych, to §rodkowy lont powinien pozosta¢ w lekkim zwisie.



Umie$ci¢ material wybuchowy (4.3.1) w cylindrze (4.3.8), stojacym pionowo na poziomej powierzchni,
nastgpnie ugnie$¢ go za pomoca drewnianego stempla, nadajac mu ksztalt cylindryczny z wglebieniem na
srodku. Wtlozy¢ sprasowang pastylke to tego weglebienia. Przykry¢ cylindrycznie uksztaltowany materiat
wybuchowy ze sprasowang pastylke¢ drewnianym krazkiem (4.3.10) z wywierconym na $rodku otworem o
$rednicy 7 do 7,3 mm shuzacym do wktadania detonatora. Polaczy¢ drewniany krazek z cylindrem tasma
samoprzylepna przyklejong na krzyz. Zapewni¢ wspolosiowe polozenie otworu wywierconego w
drewnianym krazku z wgle¢bieniem w sprasowanej kostce poprzez wlozenie preta drewnianego (4.3.11).

4.4.2. Przygotowanie rur stalowych do testow detonacyjnych
Na jednym koncu stalowej rury (4.3.4) wywierci¢, po przeciwnych stronach srednicy, dwa otwory o
srednicy 4 mm prostopadle przez $ciankg rury w odlegtosci 4 mm od jej krawgdzi.
Przyspawa¢ na styk ptytke denna (4.3.5) do przeciwleglego konca rury, wypehiajac catkowicie spoiwem
kat prosty miedzy plytka denna a $cianka rury na catym jej obwodzie.

4.4.3 Napehianie rury stalowej i przygotowanie tadunku
Patrzrys. 112

4.4.3.1. Badana probke, rurg stalowa i fadunek detonujacy nalezy doprowadzi¢ do temperatury 20 (£5) °C. Do
przeprowadzenia dwdch testow na detonacjg potrzeba 16 do 18 kg badanej probki.

4.4.3.2. Ustawi¢ rur¢ pionowo opierajac jej kwadratowa plytke denna na twardym, ptaskim podiozu, najlepiej
betonie. Napetni¢ rur¢ do okoto jednej trzeciej wysokosci badana probka i opus¢ ja pigciokrotnie z
wysokosci 10 centymetréw na podlogg, aby jak najlepiej ubi¢ czastki lub granulki w rurze. W celu
przyspieszenia ubijania spowodowa¢ wibracje rury, postukujac mtotkiem o cigzarze 750 do 1000 g w jej
boczna $cianke, ogdtem 10 razy, migdzy uderzeniami rura o podtogg.
Powtdrzy¢ ten sposdb napehiania z nastgpna porcja badanej probki. Kolejna, ostatnia porcje nalezy dodac
tak, aby po ubiciu w efekcie 10-ciokrotnego unoszenia i opuszczania rury, a w przerwach tacznie 20
uderzen mtotkiem, wsad wypeit rur¢ do wysokos$ci 70 mm ponizej jej wylotu.
Wysoko$¢ napetnienia rury stalowej badang probka trzeba tak skorygowac, aby tadunek detonujacy
(4.4.1.1 albo 4.4.1.2), po jego pdzniejszym umieszczeniu, stykat si¢ z probka na catej swej powierzchni.

4.4.3.3. Wlozy¢ tadunek detonujacy do rury tak, by stykal si¢ on badana probka; gorna powierzchnia
drewnianego krazka powinna znajdowac si¢ 6 mm ponizej konca rury. Zapewni¢ bezposredni kontakt
migdzy materialem wybuchowym a badana probka, dodajac lub ujmujac niewielkie ilosci tej probki. Jak
pokazano na rys. 11 2, zawleczki nalezy wlozy¢ w otwory znajdujace si¢ w poblizu otwartego konca rury,
a ich rozgigte konce ptasko na powierzchni zewngtrznej rury.

4.4.4.Ustawianie rury stalowej i cylindrow otowianych (patrz rysunek 3)

4.4.4.1. Ponumerowac¢ podstawy cylindréw otowianych (4.3.6) od 1 do 6. Na bloku stalowym (4.3.7), lezacej na
poziomym podtozu, zrobi¢ w odstgpach co 150 mm sze$¢ znakéw wzdhuz jego linii srodkowej, nanoszac
pierwszy znak w odleglosci co najmniej 75 mm od krawedzi bloku. Na kazdym ze znakéw umiescic
pionowo otowiany cylinder tak, aby na znaku znajdowat si¢ srodek jego podstawy.

4.4.4.2. Rurg stalowa przygotowang zgodnie z 4.4.3 ulozy¢ poziomo na cylindrach otowianych tak, aby o$ rury
byta rownolegla do srodkowej linii bloku stalowego, a zaspawany koniec rury wystawal 50 mm poza
cylinder otowiany nr 6. Aby zapobiec staczaniu si¢ rury, wlozy¢ mate drewniane kliny migdzy goérne
krawegdzie cylindrow otowianych a $cianke rury (po jednym z kazdej strony) lub umiesci¢ krzyzak
drewniany migdzy rura a blokiem stalowym.
Uwaga: Upewni¢ sig, ze rura styka si¢ ze wszystkimi szeScioma otowianymi cylindrami; nieznaczna
krzywizng powierzchni rury mozna skompensowac, obracajac rurg wokot jej osi wzdtuznej; jesli ktorys$ z
cylindréw jest za wysoki, delikatnie uderza¢ go mtotkiem, dopoki nie osiagnie wymaganej wysokosci.

4.4.5 Przygotowanie do detonacji

4.4.5.1. Zestawi¢ aparatur¢ zgodnie z 4.4.4. w bunkrze lub odpowiednio przygotowanym podziemiu (np.
kopalni lub tunelu). Zapewnié, aby przed detonacja temperatura rury stalowej wynosita 20 (£5) °C.
Uwaga: Gdyby takie miejsca na odpalenie byly nieosiagalne, test mozna wykonaé, w razie potrzeby, w
wybetonowanym wykopie przykrytym belkami drewnianymi. Wybuch moze spowodowaé wyrzucenie
odtamkow stalowych o duzej energii kinetycznej, dlatego odpalanie nalezy przeprowadza¢ w odpowiednie;j
odlegtosci od osiedli mieszkaniowych i szlakow komunikacyjnych.

4.4.5.2. Jesli stosowany jest tadunek detonujacy o siedmiu punktach inicjacji, nalezy zapewnic, aby lonty byly
naprezone jak podano w przypisie do 4.4.1.1.4 i ustawione w miarg mozliwosci jak najbardziej poziomo.

4.4.5.3. Na koniec usuna¢ pret drewniany i wlozy¢ na jego miejsce detonator. Nie odpala¢, dopoki strefa razenia
nie zostanie calkowicie ewakuowana, a personel badawczy nie znajdzie si¢ w ukryciu.

4.4.5.4. Odpali¢ tadunek wybuchowy

4.4.6.0dczekaé, dopoki dym i wyziewy (gazowe, a czasem toksyczne produkty rozktadu, takie jak tlenki azotu)
nie rozprosza si¢, nastegpnie zebrac cylindry otowiane i zmierzy¢ ich wysoko$ci suwmiarka z noniuszem.



Odnotowa¢ dla kazdego z oznakowanych cylindréw stopien zgniecenia wyrazony jako procent pierwotnej
wysokosci rownej 100 mm. W przypadku skosnego zgniecenia cylindrow, nalezy odnotowac wartos$ci
najwyzsza i najnizsza i obliczy¢ $rednia.
4.4.7.Do ciaglego pomiaru szybkosci wybuchu mozna zastosowac sondg; nalezy ja umiesci¢ wzdtuz osi rury
albo wzdtuz jej Scianki boczne;.
4.4.8.Dla kazdej badanej probki nalezy przeprowadzi¢ dwa testy odporno$ci na detonacje.
4.5. Protokot z przeprowadzonego testu
W protokdle z kazdego przeprowadzonego testu odpornosci na detonacj¢ nalezy poda¢ wartosci
nastgpujacych parametrow:
— $rednica zewngtrzna rury stalowej i grubosci jej $cianki zgodnie z rzeczywistym pomiarem,
— twardo$¢ rury stalowej wedtug Brinella,
— temperatura rury i badanej probki na krétko przed odpaleniem,
—  gestos¢ upakowania (kg/m®) probki w rurze stalowej,
—  wysokos¢ kazdego cylindra po odpaleniu, z podaniem odpowiedniego numeru cylindra,
— metoda inicjacji zastosowana w fadunku detonujacym.
4.5.1.0cena wynikow testu
Jesli, w kazdym odpalaniu, zgniecenie co najmniej jednego cylindra otowianego wynosi mniej niz w 5%, to
nalezy uznac test za rozstrzygajacy, a badana probke za zgodna z wymaganiami zatacznika I11.2.






Rysunek 1

Ladunek detonujacy z siedmioma punktami inicjacji
Dimensions in mm = Wymiary w mm
Section = Przekroj
1 Rura stalowa
2 Krazek drewniany z siedmioma otworami
3 Cylinder z tworzywa sztucznego lub tektury
4  Lonty detonujace
5  Plastyczny material wybuchowy
6  Badana probka
7  Otwor o $rednicy 4 mm wywiercony dla wlozenia zawleczki (8)
8 Zawleczka
9  Pret drewniany otoczony przez (4)
10 Ta$ma samoprzylepna do owinigcia (4) wokot (9)




Rysunek 2

Ladunek detonujacy z centralnym punktem inicjacji
Dimensions in mm = Wymiary w mm
1 Rura stalowa
2 Krazek drewniany
3 Cylinder z tworzywa sztucznego lub tektury
4 Prgt drewniany
5 Plastyczny materiat wybuchowy
6  Sprasowana pastylka
7  Badana probka
8  Otwor o srednicy 4 mm wywiercony dla wlozenia zawleczki (9)
9  Zawleczka
10 Stempel drewniany do (5)
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Rysunek 3
1 6 Ustawienie rury stalowej w miejscu odpalenia
do = numery cylindrow otowianych

Dimension in mm =Wymiary w mm

1 Rura stalowa

2 Cylindry olowiane

3 Blok stalowy

4  Plytka denna

5 Ladunek detonujacy
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ZALACZNIK IV
POBIERANIE PROBEK I METODY ANALIZ
METODA POBIERANIA PROBEK DO KONTROLI NAWOZOW
WSTEP

Prawidtowe pobieranie probek jest operacja trudna, wymagajaca duzej staranno$ci. Nalezy przestrzegaé
aby probki przeznaczone do urzgdowej kontroli nawozow byly wystarczajaco reprezentatywne.

Metoda opisana ponizej powinna by¢ Scisle przestrzegana przez specjalistow posiadajacych praktyczna
znajomos¢ standardowej procedury pobierania probek.

1. CELIZAKRES

Probki przeznaczone do sprawdzania nawozu pod katem jakosci i sktadu, nalezy pobiera¢ zgodnie z
opisanymi nizej metodami. Probki otrzymane w ten sposob beda uwazane za reprezentatywne.

2. PROBKOBIORCY

Probki powinny by¢ pobierane przez wyspecjalizowanych probkobiorcow, upowaznionych do tego celu
przez Panstwa Cztonkowskie.

3. DEFINICJE

Partia: ilo$¢ produktu stanowigca cato$é, dla ktorej mozna przyjac ze ma jednorodne whasnosci.
Probka pierwotna: ilo$¢ produktu pobrana jednorazowo z jednego punktu partii.

Probka ogdlna: probka otrzymana z potaczenia wszystkich probek pierwotnych pobranych z tej same;j
partii.

Probka pomniejszona: reprezentatywna czg$¢ probki ogolnej otrzymana przez jej pomniejszenie.
Probka koncowa (srednia probka laboratoryjna): reprezentatywna czg§¢ probki pomniejszonej,
przeznaczona do wykonania badan.

4. PRZYRZADY

4.1. Przyrzady do pobierania probek powinny by¢ wykonane z materialdow nie mogacych wptywac na
wilasciwosci produktow, z ktorych beda pobierane probki.

4.2. Przyrzady zalecane do pobierania probek nawozow statych

4.2.1. Reczne pobieranie probek

4.2.1.1. Szufelka do pobierania probek o ptaskim dnie i prostopadtych $ciankach bocznych.

4.2.1.2. Sonda o szczelinie dtugiej lub z przegrodkami. Wymiary sondy powinny by¢ dostosowane do
charakterystyki partii, z ktorej beda pobierane probki (glgbokos¢ zbiornika, wymiary worka itd.) i
uziarnienia nawozu.

4.2.2.  Mechaniczne pobieranie probek
Do pobierania probek nawozow znajdujacych si¢ w ruchu (np. na taSmociagu) moga by¢ uzywane
zatwierdzone przyrzady mechaniczne.

4.2.3. Rozdzielacz mechaniczny
Aparat przeznaczony do dzielenia probki na czgsci o zblizonych masach moze by¢ uzywany zaréwno do
pobierania probek pierwotnych, jak réwniez do przygotowywania probek pomniejszonych i koncowych.

4.3. Przyrzady zalecane do pobierania probek nawozoéw ptynnych

4.3.1. Reczne pobieranie probek
Otwarta rurka, probnik, butelka lub inny przyrzad do pobierania probek z partii.

4.3.2. Mechaniczne pobieranie probek
Do pobierania probek nawozow plynnych znajdujacych si¢ w ruchu moga by¢ uzywane zatwierdzone
przyrzady mechaniczne.

5. WYMAGANIA ILOSCIOWE

5.1. Partia



Wielko$¢ partii powinna by¢ taka, aby mozna byto pobiera¢ probki z kazdej czgsci sktadowe;.

5.2. Prébki pierwotne
5.2.1 Nawozy state luzem lub nawozy ptynne w pojemnikach przekraczajacych 100 kg
Partia zawierajaca 2,5 tony nawozu lub mnie;j:

3211 Minimalna liczba probek pierwotnych: siedem

5212 Partia zawierajaca wigcej niz 2,5 tony nawozu i nie przekraczajaca 80 ton:
““>% Minimalna liczba prébek pierwotnych: V20 x ilos¢ nawozu w partii) ¢

5913, Partia zawierajaca wigcej niz 80 ton nawozu:

Minimalna liczba probek pierwotnych: czterdziesci
5.2.2 Nawozy state i plynne w opakowaniach nie przekraczajacych 100 kg
5.2.2.1.  Opakowania o zawartosci powyzej 1 kg
Partia zawierajaca mniej niz 5 opakowan:

5-22.L1. Minimalna liczba probek pierwotnych: liczba probek rowna liczbie opakowan w partii'®
599212 Partia zawierajaca 5 opakowan i nie przekraczlgj aca 16 opakowan:

""" Minimalna liczba probek pierwotnych: cztery
52213 Partia zawierajaca 17 opakowan i nie przekraczajaca 400 opakowan'”:

""" Minimalna liczba probek pierwotnych: \(liczba opakowan skladajacych si¢ na partie nawozu)’
59914 Partia przekraczajaca 400 opakowan: 1

""" Minimalna liczba probek pierwotnych: dwadziescia'®
5999 Opakowania o zawartosci ponizej 1 kg'’.

Minimalna liczba probek pierwotnych: cztery
5.3. Probka ogdlna
Dla jednej partii nawozu wymagana jest jedna probka ogdlna. Catkowita masa probek pierwotnych
sktadajacych si¢ na probke ogdlng nie moze by¢ mniejsza niz:

5.3.1. Nawozy state luzem i nawozy pltynne w pojemnikach powyzej 100 kg 4 kg
5.3.2. Nawozy state i ptynne w opakowaniach o zawartosci 100 kg i mniej
5.3.2.1.  Opakowania o zawartosci powyzej 1 kg 4 kg

probke stanowi masa

5.3.2.2.  Opakowania o zawartosci 1 kg i mniej czterech opakowat

5.3.3. Nawozy na bazie azotanu amonu; probki do testu wg Zalacznika I11.2 75 kg

5.4. Probka koncowa (Srednia probka laboratoryjna)
Probki koncowe otrzymuje si¢ z probki ogoélnej przez jej pomniejszenie, jesli to konieczne. Wymagane jest
wykonanie badan co najmniej jednej probki koncowej. Masa probki przeznaczonej do badan nie powinna
by¢ mniejsza niz 500 g.

5.4.1. Nawozy state i ptynne

5.4.2. Nawozy azotowe na bazie azotanu amonu
W przypadku gdy to konieczne probka ogdlna moze by¢ przeksztalcona w probke koncowa przez
pomniejszenie.

5.4.2.1. Minimalna masa probki koncowej do badan wg Zatacznika II1.1: 1 kg.

5.4.2.2. Minimalna masa probki koncowej do badan wg Zatacznika III. 2: 25 kg.

6. POBIERANIE, PRZYGOTOWANIE I PAKOWANIE PROBEK

6.1. Uwagi ogodlne
Probki nalezy pobierac i przygotowywac mozliwie szybko, tak aby pozostaty reprezentatywne dla partii
nawozu, z ktorej zostaly pobrane. Przyrzady, a takze powierzchnie oraz pojemniki przeznaczone do
pobierania probek powinny by¢ czyste i suche.
W przypadku nawozow ptynnych, jezeli to mozliwe, probki powinny by¢ pobierane z wcze$niej
wymieszanego nawozu.

6.2. Pobieranie probek pierwotnych
Probki pierwotne powinny by¢ pobierane losowo z calej partii nawozu. Masa pobieranych probek powinna
by¢ w przyblizeniu rowna.

6.2.1. Nawozy state luzem lub nawozy ptynne w pojemnikach powyzej 100 kg
Parti¢ nawozu nalezy podzieli¢ umownie na pewna liczbg w przyblizeniu rownych czgsci. Nastgpnie
wybrac¢ losowo taka liczbe czgsci, ktora odpowiada liczbie probek pierwotnych podanej w (5.2). Pobraé co
najmniej jedng probke z kazdej z tych czgsci. Jezeli podczas pobierania probek nawozu luzem nie jest

? Jezeli otrzymana liczba jest utamkiem, nalezy ja zaokragli¢ do nastepnej liczby catkowite;.
"W przypadku opakowan nie przekraczajacych 1 kg, probke pierwotna stanowi cata zawartos¢ opakowania.



mozliwe spetienie warunku wg (5.1), wowczas probki nalezy pobieraé w czasie, gdy partia znajduje si¢ w
ruchu (w czasie zatadunku lub wytadunku). W tym przypadku probki pobiera si¢ z wybranych losowo
umownych czgéci partii, w czasie gdy sg one w ruchu.
Jezeli podczas pobierania probek nawozow ciektych z pojemnikow powyzej 100 kg nie jest mozliwe
spetnienie warunku wg (5.1), wowczas probki nalezy pobieraé, w czasie gdy partia nawozu znajduje si¢ w
ruchu (w czasie zatadunku lub wytadunku).

6.2.2. Nawozy state i plynne w opakowaniach o zawartosci 100 kg i mniej
Wybraé zgodnie z (5.2) wymagana liczbg opakowan i z kazdego wybranego opakowania pobra¢ probke.
Tam gdzie to konieczne, probki mozna pobiera¢ po wysypaniu nawozu z opakowania.

6.3. Przygotowanie probki ogolnej
Wszystkie probki pierwotne pobrane z partii nawozu potaczy¢ razem i doktadnie wymieszac.

6.4. Przygotowanie probek koncowych (Srednich probek laboratoryjnych)
Materiat zawarty w probce ogélnej nalezy doktadnie wymiesza¢ ' Jezeli to konieczne, probke ogdlna
nalezy pomniejszy¢ do co najmniej 2 kg za pomoca rozdzielacza mechanicznego lub metodg kwartowania.
Nastepnie przygotowac co najmniej trzy probki koncowe majace w przyblizeniu taka sama mase,
spetniajaca wymagania
wg (5.4). Kazda probke koncowa umieséci¢ w hermetycznym pojemniku. Probka koncowa do testow wg
zatacznika 11 czg$¢ 1 12 powinna by¢ przechowywana w temperaturze od 0°C do 25°C. Nalezy zachowac
wszelkie srodki ostroznos$ci, aby uniknac¢ jakichkolwiek zmian pierwotnych wlasnosci probki.

7. PAKOWANIE PROBEK KONCOWYCH

Pojemniki lub opakowania probek koncowych powinny by¢ czyste, suche i szczelne. Kazdy pojemnik lub
opakowanie nalezy zaopatrzy¢ w etykiete i pieczgtowaé (plombowac) w taki sposdb, aby nie mozna go
byto otworzy¢ bez uszkodzenia pieczgci (plomby). Etykieta powinna by¢ wlaczona do systemu zamknigcia
pojemnika zawierajacego probke.

8. PROTOKOL POBIERANIA PROBEK

Z kazdego przeprowadzonego pobierania probek nalezy sporzadzi¢ protokot pozwalajacy zidentyfikowaé
parti¢ nawozu, z ktorej zostaty pobrane probki.

9. PRZEZNACZENIE PROBEK

Z kazdej partii nawozu, z ktdrej pobrano probki, co najmniej jedna probka koncowa powinna by¢ jak
najszybciej przekazana do upowaznionego laboratorium w celu przeprowadzenia badan.

B. METODY ANALIZ NAWOZOW
(Patrz spis tresci s.2)
UWAGI OGOLNE

Sprzet laboratoryjny

W opisach metod nie okreslono $cisle powszechnie stosowanego sprz¢tu laboratoryjnego, z wyjatkiem
rozmiar6w kolb i pipet. We wszystkich przypadkach sprzet laboratoryjny powinien by¢ doktadnie oczyszczony,
zwlaszcza wtedy gdy maja by¢ oznaczane mate ilo$ci pierwiastkow.

Badania kontrolne

Przed wykonaniem analiz nalezy upewni¢ sig¢ czy caty sprzet dziata prawidlowo i czy technika analityczna jest
stosowana poprawnie, uzy¢, tam gdzie jest to wlasciwe, zwiazkow chemicznych o znanym sktadzie
(np. siarczan amonu, monofosforan potasu, itd.). Tym niemniej jezeli technika wykonania analiz nie bedzie
Scisle przestrzegana, otrzymane wyniki analizowanych nawozow moga wykazywac¢ niewlasciwy sktad
chemiczny.

Z drugiej strony, pewna liczba oznaczen to oznaczania empiryczne i dotyczace produktow o ztozonym skladzie
chemicznym. Zaleca si¢ aby tam gdzie to mozliwe laboratoria stosowaly znormalizowane nawozy mineralne
jako wzorce o $cisle okre§lonym sktadzie.

"' Wszelkie zbrylenia nalezy rozdrobnié i w razie potrzeby oddzielié.



POSTANOWIENIA OGOLNE DOTYCZACE METOD ANALIZOWANIA NAWOZOW

Odczynniki

Jezeli nie podano inaczej, to w metodach analiz stosowane odczynniki powinny mie¢ stopien czystosci
cz.d.a. Tam gdzie beda analizowane mikrosktadniki pokarmowe, czysto$¢ odczynnikow powinna by¢
sprawdzona za pomoca proby §lepej. W zalezno$ci od uzyskanego wyniku moze okazaé si¢ konieczne
przeprowadzenie dalszego oczyszczania

Woda

Operacje rozpuszczania, rozcienczania, ptukania i przemywania, wyszczegolnione w metodach analiz bez
doktadnego podawania charakteru rozpuszczalnika czy rozcienczalnika, wymagaja uzycia wody. Woda
powinna by¢ zdemineralizowana lub destylowana.

Sprzet laboratoryjny

Aparaturg opisang w metodach analiz ogranicza si¢ do wyszczegolnienia instrumentow i aparatow
specjalnych lub spetniajacych szczegdlne wymagania. Wyposazenie powinno by¢ czyste, szczegdlnie tam,
gdzie oznacza si¢ male ilo$ci sktadnikow. Laboratorium powinno zapewni¢ doktadno$é stosowanego
pomiarowego szkta laboratoryjnego uzywanego do sprawdzania wzorcow.

Metoda 1

PRZYGOTOWANIE PROBKI DO BADAN

1. DZIEDZINA

4.1.

4.2.

4.3.

W rozdziale opisano metodg¢ przygotowania probki do badan z probki koncowe;.
ZASADA METODY

Obrobka probki koncowej polega na przesiewaniu, rozdrabnianiu, ujednorodnieniu w taki sposob, aby:

- najmniejsza masa odwazki nawozu okreslona dla danej metody analitycznej byta reprezentatywna dla
probki laboratoryjnej,
- rozdrobnienie nie miato wptywu na przebieg ekstrakcji.

APARATURA

a) Rozdzielacz probek (opcjonalnie).

b) Sita o wymiarze boku oczka kwadratowego 0,2 mm i 0,5 mm.
¢) Naczynia o pojemnosci 250 ml zamykane hermetycznie.

d) Porcelanowy mozdzierz z thuczkiem lub mtynek.

WYBOR PROBKI
Jezeli produkt jest jednorodny, mozna zachowac tylko jedna reprezentatywna probke konicowa.
Nawozy, ktérych probki koncowe nie powinny by¢ rozdrabniane

Azotan wapnia, azotan wapniowo-magnezowy, azotan sodu, saletra chilijska, cyjanamid wapnia, cyjanamid
wapnia zawierajacy azotany, siarczan amonu, azotany amonu o zawartosci azotu powyzej 30%, mocznik,
tomasyna, fosforyt czgsciowo roztozony, precypitat, termofosfat, fosforan glinowo-wapniowy, fosforyt
migkki.

Nawozy, ktorych probki koncowe powinny by¢ podzielone i jedna z nich rozdrobniona

Naleza tu nawozy, dla ktorych czgs$¢ badan trzeba wykona¢ bez uprzedniego rozdrabniania (np. sktad
ziarnowy), a inne oznaczania po rozdrobnieniu. Dotyczy to wszystkich nawozoéw wielosktadnikowych,
fosforanu glinowo-wapniowego, termofosfatu, fosforytu migkkiego, fosforytu czgsciowo roztozonego. W

tym przypadku nalezy probke podzieli¢ na dwie mozliwie identyczne cz¢sci przy pomocy rozdzielacza lub
metoda kwartowania.

Probki koncowe, dla ktorych oznaczania wykonuje si¢ wytacznie w produkcie rozdrobnionym

Rozdrobnieniu mozna podda¢ tylko reprezentatywna czgs¢ probki koncowej. Dotyczy to wszystkich
nawozow zawartych w Zataczniku I nie wymienionych w (4.1) i (4.2).



4.1.

4.2.
4.3.
4.4.
4.5.

SPOSOB POSTEPOWANIA

Czes$¢ probki koncowej wg (4.2) lub (4.3) przesiaé szybko przez sito o wymiarze boku oczek 0,5 mm.
Pozostatos¢ na sicie rozdrabniaé tak, aby otrzymaé jak najmniejsze czastki, a nast¢pnie przesiac.
Rozdrabnianie powinno by¢ wykonywane w warunkach wykluczajacych nagrzewanie probki. Operacje
powtarza¢ do zaniku odsiewu i przeprowadza¢ mozliwie szybko w celu uniknigcia strat substancji, takich
jak np. woda, amoniak. Cato$¢ rozdrobnionej i przesianej probki umiesci¢ w czystym, zamykanym
hermetycznie naczyniu. Przed wykonaniem odwazek cato$¢ powinna by¢ doktadnie ujednorodniona.

PRZYPADKI SZCZEGOLNE
a) Nawozy zawierajace kilka rodzajow krysztatow

W przypadku takiego nawozu czgsto zdarza sig rozsegregowanie ziaren. Probke nalezy przesia¢ przez sito
o wymiarze boku oczek 0,2 mm. Przyktadem jest mieszanina fosforanu amonu z azotanem potasu. Dla tych
produktow zaleca sig rozdrobnienie catej probki koncowe;.

b) Pozostatos¢ na sicie trudna do rozdrobnienia i nie zawierajaca sktadnikéw nawozowych
Masg odrzuconej czgSci probki uwzglednié w obliczeniach koncowych.
¢) Nawozy termicznie nietrwale

Rozdrabnianie powinno by¢ przeprowadzone w sposéb wykluczajacy nagrzewanie probek. Zaleca si¢
rozdrabnianie probek w mozdzierzu. Przyktad: nawozy wielosktadnikowe zawierajace cyjanamid wapnia
lub mocznik.

d) Produkty o zwigkszonej wilgotnosci lub tworzace past¢ w czasie rozdrabniania

Dla zapewnienia jednorodno$ci probki dobiera si¢ sito o minimalnym wymiarze oczek, zapewniajacym
rozbicie aglomeratéw recznie lub thuczkiem. Przyktadem moga by¢ mieszanki, ktorych niektore sktadniki
zawieraja wodg krystalizacyjna.

Metody 2
Azot

Metoda 2.1
Oznaczanie azotu amonowego

Dziedzina

Dokument okre$la metodg oznaczania azotu amonowego.

Zakres stosowania

Wszystkie nawozy azotowe tacznie z nawozami wielosktadnikowymi, w ktérych jest obecny azot
wylacznie w postaci soli amonowych lub soli amonowych z dodatkiem azotanow.

Metody nie stosuje si¢ do nawozow zawierajacych mocznik, cyjanamid lub inne organiczne zwiazki
azotowe.

Zasada

Oddestylowanie amoniaku z alkalicznego $rodowiska, absorpcja w znanej objgtoSci mianowanego
roztworu kwasu siarkowego i odmiareczkowanie nadmiaru kwasu mianowanym roztworem wodorotlenku
sodu lub potasu.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla i zadnych zwiazkow
azotowych.

Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony

Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.

Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a.

Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o st¢zeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a.
Kwas siarkowy, roztwoér o stezeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b (patrz uwaga 2).
Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanéw, roztwor o st¢zeniu 0,2mol/l, dla wariantu b
(patrz uwaga 2).



4.6. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,5mol/l, dla wariantu c (patrz uwaga 2).

4.7. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglandw, roztwor o stezeniu 0,5mol/l, dla wariantu ¢
(patrz uwaga 2).

4.8. Wodorotlenek sodu, roztwor o stgzeniu okoto 30% NaOH (d=1,33 g/ml), nie zawierajacy amoniaku

4.9. Roztwory wskaznikow

4.9.1. Wskaznik mieszany
Roztwoér A: Rozpusci¢ 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupetnic¢
woda do objetosci jednego litra.
Roztwoér B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupethi¢ do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objgtos¢ roztworu A z dwiema objgtosciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.

4.9.2  Roztwdr czerwieni metylowej
Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupenic¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowa¢ zamiast wskaznika
mieszanego.

4.10. Kawatki pumeksu zapobiegajace przegrzewaniu cieczy, przemyte kwasem chlorowodorowym i wyprazone

4.11. Siarczan amonu cz.d.a.

5. Aparatura

5.1. Aparat destylacyjny skladajacy si¢ z kolby okragtodennej o odpowiedniej pojemnosci oraz chtodnicy
potaczonej z tapaczem kropel.
Uwaga 1
Rézne rodzaje aparatury zatwierdzone i zalecane do tego oznaczania ze wszystkimi cechami
konstrukcyjnymi przedstawiono na rysunek 1, 2, 3 i 4.

5.2. Pipety o pojemnosci 10, 20, 25, 50, 100 i 200 ml

5.3. Kolba pomiarowa o pojemnosci 500 ml

5.4. Wytrzasarka obrotowa (35 — 40 obrotow na minutg)

6. Przygotowanie probki
Patrz Metoda 1.

7.  Sposob postepowania

7. 1. Przygotowanie roztworu
Przeprowadzi¢ test rozpuszczalnosci probki w wodzie w temperaturze pokojowej, w stosunku 2 % (m/m).
Odwazy¢ 5, 7 lub 10 g przygotowanej probki z doktadnoscia do 0,001 g zgodnie z Tabela 1 i umiesci¢ w
kolbie pomiarowej o pojemnosci 500 ml. Zaleznie od wyniku testu rozpuszczalno$ci postgpowac
nastgpujaco:

(a) Produkty catkowicie rozpuszczalne w wodzie
Doda¢ do kolby taka ilo§¢ wody, jaka jest niezbgdna do rozpuszczenia probki; wstrzasnac i po catkowitym
rozpuszczeniu, dopehnié¢ do kreski i doktadnie wymieszac.

(b) Produkty niecatkowicie rozpuszczalne w wodzie
Do kolby doda¢ 50 ml wody i 20 ml kwasu chlorowodorowego (4.1). Wstrzasnac. Zostawi¢ do czasu, az
ustanie wydzielanie si¢ dwutlenku wegla. Dola¢ 400 ml wody 1 wytrzasac przez 0,5 godz. za pomoca
wytrzasarki (5.4).
Dopetni¢ do kreski woda, wymieszac i przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego naczynia.

7.2.  Analiza roztworu
Zgodnie z wybranym wariantem, umiesci¢ w kolbie — odbieralniku odmierzong ilo§¢ mianowanego
roztworu kwasu siarkowego wedtug Tabeli 1. Doda¢ odpowiednia ilo$¢ wybranego roztworu wskaznika
(4.9.1 Iub 4.9.2) i jesli to konieczne, tyle wody aby uzyska¢ objeto$¢ co najmniej 50 ml.
Wydtuzony koniec chtodnicy musi znajdowac si¢ ponizej powierzchni roztworu w odbieralniku.
Do kolby destylacyjnej aparatu przeniesé pipeta, zgodnie z Tabela, odpowiednia porcje'? klarownego
roztworu probki. Doda¢ tyle wody, aby uzyskac catkowita objgtos¢ roztworu okoto 350 ml oraz kilka
kawatkow pumeksu w celu zapewnienia rOwnomiernosci wrzenia.
ZestawiC aparat destylacyjny tak, aby uniknac¢ jakichkolwiek strat amoniaku. Do kolby destylacyjnej dodaé
10 ml stgzonego roztworu wodorotlenku sodu (4.8) lub 20 ml tego odczynnika w przypadku, gdy do
rozpuszczenia badanej probki uzyto 20 ml kwasu chlorowodorowego (4.1).Stopniowo ogrzewac kolbg,
unikajac gwaltownego wrzenia roztworu.Zawarto$¢ kolby destylowac z predkoscia ok. 100 ml w ciagu 10 -

Iz Tlo$¢ azotu amonowego zawartego w porcji roztworu pobranej do oznaczania wedtug Tabeli 1 bedzie wynosi¢ w przyblizeniu:
- 0,05 g dla wariantu a,
- 0,10 g dla wariantu b,
- 0,20 g dla wariantu c.



15 min.; catkowita objeto$¢ destylatu powinna wynosi¢ ok. 250 ml. *Gdy nie wydziela si¢ juz wiecej
amoniaku, nalezy obnizy¢ odbieralnik tak, aby koniec przedtuzenia chtodnicy znajdowat si¢ powyzej
powierzchni cieczy. Przy uzyciu odpowiedniego odczynnika sprawdzi¢ destylat w celu upewnienia sig, ze
amoniak zostat catkowicie oddestylowany.Przeptukac przedtuzenie chtodnicy niewielka iloscia wody i
odmiareczkowa¢ nadmiar kwasu mianowanym roztworem wodorotlenku sodu lub potasu o st¢zeniu
przyjetym dla odpowiedniego wariantu (patrz uwaga 2).
Uwaga 2
Do odmiareczkowania nadmiaru kwasu mozna uzy¢ roztworé6w mianowanych o réznych st¢zeniach pod
warunkiem, ze objgtosci roztworéw uzyte w miareczkowaniu nie przekrocza 40 - 45 ml.

7.3. Proba slepa
Wykonac¢ probe Slepa w tych samych warunkach i jej wynik uwzgledni¢ przy obliczaniu wyniku
koncowego.

7.4. Badanie kontrolne
Przed wykonaniem analiz nalezy sprawdzi¢ czy aparatura dziala poprawnie i czy poprawnie wykonuje si¢
oznaczanie postugujac si¢ odpowiednia porcja Swiezo przygotowanego roztworu siarczanu amonu (4.11),
zawierajaca maksymalna ilo§¢ azotu przewidziang dla wybranego wariantu.

8. Wyrazanie wynikow
Wynik analizy wyrazi¢ w procentach azotu amonowego zawartego w badanym nawozie.

9. Zalaczniki
Jak wyszczegolniono w Uwadze 1 w 5.1 ,,Aparatura”, rysunki 1, 2, 3 i 4 odnosza si¢ do cech
konstrukcyjnych réznych typow sprzgtu przedstawionego w tym dokumencie.

Tabela 1
Oznaczanie azotu amonowego oraz azotu amonowego i azotanowego w nawozach
Tabela zawiera mas¢ odwazek, rozcienczenia roztworow i wzory obliczen, ktore powinny by¢
wykonane dla kazdego z wariantéw a, b i ¢ tej metody.
Wariant a

Przyblizona maksymalna ilo§¢ azotu do oddestylowania: 50 mg.

Kwas siarkowy o stgzeniu 0,1 mol/l umieszczony w odbieralniku: 50 ml.

Nadmiar kwasu siarkowego odmiareczkowuje si¢ za pomoca roztworu NaOH lub KOH o stezeniu 0,1

mol/l.
Zadeklarowana Masa odwazki Rozcienczenie Roztwor probki do | Obliczanie wyniku
zawartos$¢ azotu (2) (ml) destylacji (ml) (a)
(% N) (% N=(50—A)F)
0-5 10 500 50 (50— A)x0,14
5-10 10 500 25 (50— A) x 0,28
10-15 7 500 25 (50— A) x 0,40
15-20 5 500 25 (50— A) x 0,56
20-40 7 500 10 (50— A) x 1,00

(a) objasnienia do wzoru na obliczanie wyniku:

- 50 lub 35 - ilo$¢ mililitréw roztworu mianowanego kwasu siarkowego umieszczona w odbieralniku;
- A - ilo$¢ mililitrow wodorotlenku sodu Iub potasu uzytego do odmiareczkowania;
- F - wspotezynnik uwzglgdniajacy masg odwazki, rozcienczenie, objgtos¢ roztworu probki pobrang do

destylacji i rtOwnowaznik objgtosciowy.

Wariant b

Przyblizona maksymalna ilo$¢ azotu do oddestylowania: 100 mg.

Kwas siarkowy o stgzeniu 0,2 mol/l umieszczony w odbieralniku: 50 ml.
Nadmiar kwasu odmiareczkowuje si¢ za pomoca roztworu NaOH lub KOH o stgzeniu 0,2 mol/l.

Zadeklarowana Masa odwazki Rozcienczenie Roztwor probki do | Obliczanie wyniku
zawarto$¢ azotu (2) (ml) destylacji (a)
(%N) (ml) (% N=(50—A)F)

13 Chtodnica musi by¢ regulowana w taki sposob, aby zapewni¢ staty przeptyw destylatu. Destylacja powinna zosta¢ zakonczona w ciagu

30 do 40 minut.




0-5

10 500 100 (50 —A) x 0,14
5-10 10 500 50 (50 — A) x 0,28
10-15 7 500 50 (50 — A) x 0,40
15-20 5 500 50 (50 — A) x 0,56
20-40 7 500 20 (50 — A) x 1,00

(a) objasnienia do wzoru obliczania wyniku:
- 50 lub 35 - ilo$¢ mililitréw roztworu mianowanego kwasu siarkowego umieszczona w odbieralniku;
- A - ilo$¢ mililitréw wodorotlenku sodu lub potasu uzytego do odmiareczkowania;
- F - wspotezynnik uwzglgdniajacy masg odwazki, rozcienczenie, objgtos¢ roztworu probki pobrang do

destylacji i rtOwnowaznik objgtosciowy.

Wariant ¢

Przyblizona maksymalna ilo$¢ azotu do oddestylowania: 200 mg.

Kwas siarkowy o stezeniu 0,5 mol/l umieszczony w odbieralniku: 35 ml.
Nadmiar kwasu odmiareczkowuje si¢ za pomoca roztworu NaOH lub KOH o stgzeniu 0,5 mol/l.

Zadeklarowana Masa odwazki Rozcienczenie Roztwor probki do | Obliczanie wyniku
zawarto$¢ azotu (2) (ml) destylacji (a)
(%N) (ml) (% N=(50—A)F)
0-5 10 500 200 35— A)x 0,175
5-10 10 500 100 (35— A)x0,350
10-15 7 500 100 (35— A) x 0,500
15-20 5 500 100 (35— A) x 0,700
20-40 5 500 50 (35— A) x 1,400

(a) objasnienia do wzoru obliczania wyniku:

- 50 lub 35 - ilo§¢ mililitréw roztworu mianowanego kwasu siarkowego umieszczona w odbieralniku;
- A - ilo$¢ mililitrow wodorotlenku sodu Iub potasu uzytego do odmiareczkowania;
- F - wspoétczynnik uwzgledniajacy masg odwazki, rozcienczenie, objgtosé roztworu probki pobrana do

destylacji i rtOwnowaznik objgtosciowy.




Rysunek 1

(a) Kolba okragtodenna z dtuga szyjka o pojemnosci 1000 ml.

(b) Rurka destylacyjna z tapaczem kropel potaczona z chlodnica szlifem kulistym (nr 18) (szlif kulisty do
potaczenia chtodnicy mozna zastapi¢ odpowiednim tacznikiem gumowym).

(c) Lejek z kurkiem teflonowym, umozliwiajacym dodawanie roztworu wodorotlenku sodu (kurek mozna
zastapi¢ wezem gumowym z zaciskiem).

(d) Chtodnica szesciokulowa ze szlifem kulistym (nr 18) na wejSciu i potaczona na wyjsciu ze szklana
rurka przedtuzajaca chlodnic¢ za pomoca matej ztaczki gumowej (podiaczenie do rurki destylacyjnej
mozna wykona¢ za pomoca krotkiego weza, szlif kulisty mozna zastapi¢ odpowiednim korkiem
gumowym).

(e) Kolba o pojemnosci 500 ml do gromadzenia destylatu (odbieralnik).

Aparatura jest wykonana ze szkla borokrzemowego.




Rysunek 2

(a) Kolba okraglodenna z krotka szyjka, o pojemnosci 1000 ml, ze szlifem kulistym (nr 35).

(b) Rurka destylacyjna z tapaczem kropel, wyposazona w szlif kulisty (nr 35) na wejsciu i szlif kulisty (nr
18) na wyjsciu, potaczona z boku z lejkiem zaopatrzonym w kurek teflonowy stuzacy do dodawania
wodorotlenku sodu.

(¢) Chiodnica szes$ciokulowa ze szlifem kulistym (nr 18) na wejSciu, potaczona na wyjsciu ze szklana rurka
przedtuzajaca za pomoca krotkiego wegza gumowego.

(d) Kolba o pojemnosci 500 ml do gromadzenia destylatu (odbieralnik).

Aparatura jest wykonana ze szkta borokrzemowego.
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Rysunek 3

(a) Kolba okraglodenna z dtuga szyjka, o pojemnosci 750 ml lub 1000 ml, z rozszerzonym brzegiem.

(b) Rurka destylacyjna z tapaczem kropel i szlifem kulistym (nr 18) na wyjsciu.

(c) Zgigta rurka szklana ze szlifem kulistym (nr 18) na wejsciu i stozkiem $cickowym (zamiast szlifu
kulistego podiaczenie do rurki destylacyjnej mozna wykonac¢ za pomoca we¢za gumowego).

(d) Chtodnica szeéciokulowa polaczona na wyjsciu ze szklana rurka przedtuzajaca za pomoca krotkiego
we€za gumowego.

(e) Kolba o pojemnosci 500 ml do gromadzenia destylatu (odbieralnik).

Aparatura jest wykonana ze szkta borokrzemowego.




Rysunek 4

(a) Kolba okraglodenna z dtuga szyjka, o pojemnosci 1000 ml, z rozszerzonym brzegiem.

(b) Rurka destylacyjna z fapaczem kropel i szlifem kulistym (nr 18) na wyjsciu, podtaczona z boku do lejka
z kurkiem teflonowym, stuzacym do dodawania roztworu wodorotlenku sodu (zamiast szlifu kulistego
mozna uzy¢ odpowiedniego korka gumowego; kurek przy lejku mozna zastapi¢ wezem gumowym z
odpowiednim zaciskiem).

(c) Chtodnica szesciokulowa ze szlifem kulistym (nr 18) na wejsciu, potaczona na wyjsciu za pomoca
ztaczki gumowej ze szklang rurka przedtuzajaca (podiaczenie do rurki destylacyjnej mozna wykonac za
pomoca wgza gumowego, szlif kulisty mozna zastapi¢ odpowiednim korkiem gumowym).

(d) Kolba o pojemnosci 500 ml do gromadzenia destylatu (odbieralnik).

Aparatura jest wykonana ze szkta borokrzemowego.




4.1.

4.2.
4.3.
4.4.

Metoda 2.2
Oznaczanie azotu azotanowego i amonowego

Metoda 2.2.1
Oznaczanie azotu azotanowego i amonowego wedlug Ulacha

Dziedzina

Dokument okres$la procedurg oznaczania azotu azotanowego i amonowego z redukcja wg Ulscha.
Zakres stosowania

Wszystkie nawozy azotowe, tacznie z nawozami wielosktadnikowymi, w ktorych azot wystepuje wytacznie
W postaci azotanowej, lub w postaci amonowej i azotanowej.

Zasada

Redukcja azotanoéw i azotyndw do amoniaku za pomoca metalicznego zelaza w §rodowisku kwasnym,
uwolnienie wytworzonego w ten sposob amoniaku przez dodanie nadmiaru wodorotlenku sodu,
oddestylowanie i absorpcja amoniaku w znanej objgto$ci mianowanego roztworu kwasu siarkowego, a
nastepnie odmiareczkowanie nadmiaru kwasu siarkowego za pomoca mianowanego roztworu
wodorotlenku sodu lub potasu.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla i zadnych zwiazkow
azotowych.

Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony

Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.

Kwas siarkowy, roztwoér o stezeniu 0,1 mol/l

Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglandw, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l

Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu okoto 30 % H,SO,4 (m/m), nie zawierajacy amoniaku

4.5. Zelazo zredukowane wodorem, proszek (wyliczona ilo§¢ powinna zredukowaé, co najmniej 0,05 g azotu

4.6.
4.7.

azotanowego)

Wodorotlenek sodu, roztwor o stgzeniu okoto 30% NaOH (dyy = 1,33 g/ml), nie zawierajacy amoniaku
Roztwory wskaznikow

4.7.1.  Wskaznik mieszany

Roztwor A: Rozpusci¢ 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupenié
woda do objetosci jednego litra.

Roztwoér B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupetié¢ do jednego litra.

Zmiesza¢ jedna objetos¢ roztworu A z dwiema objgto$ciami roztworu B.

Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.

4.7.2. Roztwdr czerwieni metylowej

4.38.
4.9.

7.2.

Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupehi¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczyc.

Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowac zamiast wskaznika mieszanego.

Kawatki pumeksu zapobiegajace przegrzewaniu cieczy, przemyte kwasem chlorowodorowym i wyprazone
Azotan sodu cz.d.a.

Aparatura

Patrz Metoda 2.1 ,,Oznaczanie azotu amonowego”.

Przygotowanie probki

Patrz Metoda 1. ,,Przygotowanie probki”.

Sposéb postegpowania

. Przygotowanie roztworu

Patrz Metoda 2.1 ,,Oznaczanie azotu amonowego”.

Analiza roztworu

Umies$ci¢ w odbieralniku doktadnie odmierzona ilo$¢ (50 ml) mianowanego roztworu kwasu siarkowego,
jak wskazano w Tabeli 1 Metoda 2.1 (Wariant a) i doda¢ odpowiednig ilo$¢ roztworu wskaznika 4.7) Iub
4.7.2. Koniec rurki przedtuzajacej chtodnicg powinien znajdowac si¢ ponizej powierzchni roztworu kwasu
w odbieralniku.

Uzywajac pipety, przenies¢ czg$¢ klarownego roztworu probki wg Tabeli 1 Metoda 2.1 i umiesci¢ w kolbie
destylacyjnej aparatu. Doda¢ 350 ml wody, 20 ml 30 % roztworu kwasu siarkowego (4.4), zamieszac¢ i
dodaé 5 g zredukowanego zelaza (4.5). Sptukac szyjke kolby kilkoma mililitrami wody i umie$ci¢ w niej
maty lejek z dluga ndzka odplywowa. Kolbg z zawarto$cia podgrzewac na wrzacej tazni wodnej przez
godzing, a nastgpnie przemy¢ noézke odptywowa lejka kilkoma mililitrami wody.



ZestawiC aparat destylacyjny tak, aby unikna¢ wszelkich strat amoniaku, doda¢ do zawartosci kolby
destylacyjnej 50 ml stgzonego roztworu wodorotlenku sodu (4.6), lub w przypadku, gdy do rozpuszczenia
probki uzyto 20 ml kwasu chlorowodorowego (1 + 1) (4.1), doda¢ 60 ml stezonego wodorotlenku sodu
(4.6). Oddestylowac amoniak zgodnie z procedura podana w Metodzie 2.1.

7.3. Proba slepa
W tych samych warunkach przeprowadzi¢ probe $lepa (pomijajac probke) i jej wynik uwzglednié przy
obliczaniu wyniku koncowego.

7.4. Badanie kontrolne
Przed wykonaniem analizy nalezy sprawdzi¢ czy aparat pracuje prawidlowo oraz czy zastosowana jest
odpowiednia metoda analizy, postugujac si¢ odpowiednia porcja $wiezo przygotowanego roztworu azotanu
sodu (4.9) zawierajaca 0,045 - 0,050 g azotu.

8. Wyrazanie wynikow
Wynik oznaczania wyrazi¢ w procentach azotu azotanowego lub sumy azotu amonowego i azotanowego
zawartego w badanym nawozie .

Metoda 2.2.2
Oznaczanie azotu azotanowego i amonowego wedlug Arnda

1. Dziedzina
Dokument okres$la procedurg oznaczania azotu amonowego i azotanowego z redukcja wedtug Arnda
(zmodyfikowana dla kazdego z wariantow a, b i c).

2.  Zakres stosowania
Patrz Metoda 2.2.1.

3. Zasada
Redukcja azotanow i azotyndw do amoniaku w obojetnym roztworze wodnym za pomoca stopu metali
ztozonego z 60 % Cu i 40 % Mg (stop Arnda) w obecnosci chlorku magnezu (MgCl,). Oddestylowanie
amoniaku i jego absorpcja w znanej objgtosci mianowanego roztworu kwasu siarkowego.
Odmiareczkowanie nadmiaru kwasu siarkowego za pomoca mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub
potasu.

4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla i zadnych zwiazkow
azotowych.

4.1. Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony
Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.

4.2. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a.

4.3. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a.

4.4. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).

4.5. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglandw, roztwor o stgzeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b,

(patrz uwaga 2, Metoda 2.1)

4.6. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu ¢ (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).

4.7. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglandow, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu ¢
(patrz uwaga 2, Metoda 2.1).

4.8. Wodorotlenek sodu, roztwor o stezeniu okoto 2 mol/l

4.9. Stop Arnda cz.d.a., sproszkowany i przesiany przez sito o boku oczka kwadratowego ponizej 1 mm.

4.10. Chlorek magnezu, roztwor o stgzeniu 20 %
Rozpusci¢ 200 g chlorku magnezu (MgCl, 6H,0) w okoto 600 - 700 ml wody w jednolitrowe;j,
plaskodennej kolbie. Aby zapobiec powstawaniu piany doda¢ 15 g siarczanu magnezu (MgSO,7H,0).
Po rozpuszczeniu, dodac 2 g tlenku magnezu i kilka kawatkéw pumeksu zapobiegajacych wypryskiwaniu
cieczy. Zawiesing zatezy¢ do 200 ml poprzez gotowanie, usuwajac w ten sposob wszelkie slady amoniaku
z odczynnikoéw. Schiodzié, uzupetnié¢ woda do jednego litra i przesaczyc.

4.11. Roztwory wskaznikow

4.11.1. Wskaznik mieszany
Roztwor A: Rozpusci¢ 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupetnic¢
woda do objetosci jednego litra.
Roztwoér B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupehi¢ do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objetos¢ roztworu A z dwiema objgtosciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.

4.11.2. Roztwor czerwieni metylowej



Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupetni¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowa¢ zamiast wskaznika
mieszanego.

4.11.3. Czerwien Kongo, roztwor

Rozpusci¢ 3 g czerwieni Kongo w 1 litrze cieplej wody, ochtodzié, i jesli to konieczne, przesaczyc.
Wskaznik ten mozna stosowac zamiast wskaznika mieszanego i czerwieni metylowej do zobojetnienia
kwasnych ekstraktow przed destylacja, stosujac 0,5 ml wskaznika na 100 ml roztworu poddawanego
zobojgtnieniu.

4.12.Kawatki pumeksu zapobiegajace przegrzewaniu cieczy, przemyte kwasem chlorowodorowym i wyprazone.
4.13. Azotan sodu cz.d.a.

7.2.

7.3.

74.

Aparatura

Patrz Metoda 2.1 ,,Oznaczanie azotu amonowego”.
Przygotowanie prébki

Patrz Metoda 1.

Sposob postepowania

. Przygotowanie roztworu do analizy

Patrz Metoda 2.1 ,,Oznaczanie azotu amonowego”.

Analiza roztworu

Zgodnie z wybranym wariantem umiesci¢ w odbieralniku doktadnie odmierzona ilo§¢ mianowanego kwasu
siarkowego, jak wskazano w Tabeli 1 Metoda 2.1. Doda¢ odpowiednia ilo$¢ roztworu wskaznika (4.11.1
lub 4.11.2) i uzupeli¢ woda do objgtosci 50 ml. Koniec rurki przedtuzajacej chtodnicg powinien
znajdowac si¢ ponizej powierzchni roztworu.

Uzywajac pipety, odmierzy¢ objetos¢ klarownego roztworu zgodnie z Tabela 1 1 umiesci¢ w kolbie
destylacyjnej aparatu.

Dodac¢ tyle wody, aby uzyskac objetos¢ 350 ml (patrz uwaga 1), 10 g stopu Arnda (4.9), 50 ml roztworu
chlorku magnezu (4.10) i kilka kawatkéw pumeksu (4.12). Szybko potaczy¢ aparat destylacyjny z kolba.
Ogrzewac¢ tagodnie przez 30 minut, a nastgpnie zwigkszy¢ grzanie, aby oddestylowac amoniak.
Kontynuowac¢ destylacj¢ przez okoto godzing. Po tym czasie pozostato$¢ w kolbie powinna mie¢
konsystencj¢ syropu. Po zakonczeniu destylacji, odmiareczkowaé nadmiar kwasu postepujac zgodnie z
Metoda 2.1.

Uwaga 1

Jesli roztwor probki ma odezyn kwasny (dodatek 20 ml HCI (4.1) do rozpuszczenia probki ) porcjg pobrang
do analizy zobojgtni¢ w nastgpujacy sposob: do kolby destylacyjnej zawierajacej pobrang porcj¢ roztworu
dodaé okoto 250 ml wody, niezbedna ilo$¢ jednego ze wskaznikow (4.11.1, 4.11.2,4.11.3) i ostroznie
wymieszac. Zobojetni¢ roztworem wodorotlenku sodu o stezeniu 2 mol/l (4.8) i ponownie zakwasi¢ kropla
kwasu chlorowodorowego (4.1). Nastepnie, postgpowac jak wskazano w 7.2 (druga linijka).

Proba slepa

Proba §lepa powinna zosta¢ wykonana (pomijajac probke) w tych samych warunkach i uwzgledniona przy
obliczaniu wyniku koncowego.

Badanie kontrolne

Przed wykonaniem analizy nalezy sprawdzi¢ czy aparat pracuje prawidlowo oraz czy zastosowana jest
odpowiednia metoda analizy, postugujac si¢ odpowiednia porcja $wiezo przygotowanego roztworu azotanu
sodu (4.13) zawierajaca 0,050 - 0,150 g azotu azotanowego zgodnie z wybranym wariantem.

Wyrazanie wynikow
Patrz Metoda 2.2.1.

Metoda 2.2.3
Oznaczanie azotu azotanowego i amonowego wedlug Devarda

Dziedzina

Dokument okres$la procedurg oznaczania azotu amonowego i azotanowego z redukcja wedtug Devarda
(zmodyfikowana dla kazdego z wariantow a, b i c).

Zakres stosowania

Patrz Metoda 2.2.1.

Zasada

Redukcja azotandw i azotyndéw do amoniaku w silnie alkalicznym $rodowisku za pomoca stopu metali
ztozonego z 45 % Al, 5 % Zn 1 50 % Cu (stop Devarda). Oddestylowanie amoniaku, jego absorpcja w
znanej objetosci mianowanego roztworu kwasu siarkowego, odmiareczkowanie nadmiaru kwasu
siarkowego za pomoca mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu.



4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla i zadnych zwiazkow
azotowych.
4.1. Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony
Zmiesza¢ jedna objetosé kwasu chlorowodorowego (dao = 1,18 g/ml) z jedna objetoscia wody.
4.2. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a.
4.3. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a.
4.4. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.5. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o stezeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b.
(patrz uwaga 2 Metoda 2.1).
4.6. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu ¢ (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.7. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu c.
(patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.8. Stop Devarda cz.d.a.
Sproszkowany tak, aby 90 -100% byto przesiane przez sito o boku oczka kwadratowego ponizej 0,25 mm
oraz
50 -75% przesiane przez sito o boku oczka kwadratowego ponizej 0,075 mm.
Zalecane sg opakowania zawierajace nie wigcej niz 100 g stopu.
4.9. Wodorotlenek sodu, roztwor o stgzeniu okoto 30% NaOH (dy = 1,33 g/ml), nie zawierajacy amoniaku
4.10. Roztwory wskaznikow
4.10.1. Wskaznik mieszany
Roztwoér A: Rozpusci¢ 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupetnié
woda do objetosci jednego litra.
Roztwoér B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupeti¢ do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objgtos¢ roztworu A z dwiema objgto§ciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.
4.10.2. Roztwor czerwieni metylowe;j
Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupehi¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowac zamiast wskaznika
mieszanego.
4.11.Etanol, 95 - 96 %
4.12. Azotan sodu cz.d.a.
5. Aparatura
Patrz Metoda 2.1.
5.1. Aparat do destylacji, sktadajacy si¢ z okraglodennej kolby o odpowiedniej pojemnosci, podtaczonej do
chtodnicy rurka destylacyjna z tapaczem kropel, odbieralnik dodatkowo wyposazony w tapacz bankowy
zapobiegajacy wszelkim stratom amoniaku.
Aparat do oznaczania, wraz ze wszystkimi szczegotami konstrukcyjnymi, przedstawiono na rysunek 5.
5.2. Pipety o pojemnosci 10, 20, 25, 50, 100 i 200 ml
5.3. Kolba pomiarowa o pojemnosci 500ml
5.4. Wytrzasarka obrotowa (35 - 40 obrotow na minutg)
6. Przygotowanie prébki
Patrz Metoda 1.
7.  Sposo6b postepowania
7.1. Przygotowanie roztworu do analizy
Patrz Metoda 2.1 ,,Oznaczanie azotu amonowego”.
7.2. Analiza roztworu
Ilo$¢ azotu azotanowego obecna w porcji badanej nie moze przekracza¢ maksymalnej ilosci podanej w
Tabeli 1.
Wedlug wybranego wariantu nalezy umieséci¢ w odbieralniku doktadnie odmierzona ilo$¢ mianowanego
roztworu kwasu siarkowego, jak wskazano w Tabeli 1. Doda¢ odpowiednia ilo§¢ roztworu wskaznika
(4.10.1 lub 4.10.2) i uzupemi¢ woda do objgtosci 50 ml. Koniec rurki przedtuzajacej chtodnicg powinien
znajdowac si¢ ponizej powierzchni roztworu. Napehi¢ tapacz bankowy woda destylowana.
Uzywajac pipety, odmierzy¢ odpowiednia ilo$¢ roztworu probki wedtug Tabeli 1 Metoda 2.1. i umiesci¢ w
kolbie destylacyjne;.
Doda¢ odpowiednia ilo$¢ wody do kolby destylacyjnej w celu otrzymania objgtosci 250 do 300 ml, 5 ml
etanolu (4.11) i 4 g stopu Devarda (4.8) (patrz uwaga 2).
Uwazajac, aby unikna¢ strat amoniaku, doda¢ do kolby okoto 30 ml 30 % roztworu wodorotlenku sodu
(4.9), a w przypadku probek kwasnych dodatkows ilo$¢ wystarczajaca do zobojetnienia kwasu



7.3.

7.4.

chlorowodorowego (4.1) obecnego w probcee do analiz. Polaczy¢ kolbe destylacyjna z aparatem,
zapewniajac szczelno$¢ polaczen. Ostroznie wstrzasnac kolba, aby wymieszaé zawartosc.

Lagodnie ogrzewac, tak aby uwalnianie wodoru znacznie obnizylo si¢ w ciagu p6t godziny, a ciecz si¢
zagotowata. Kontynuowac destylacje zwigkszajac ogrzewanie, tak aby co najmniej 200 ml cieczy
oddestylowato w ciagu 30 minut (nie przedtuzaé destylacji powyzej 45 minut).

Gdy destylacja zostanie zakonczona, odtaczy¢ odbieralnik od aparatu, starannie przemy¢ rurke
przedtuzajaca chlodnicg i tapacz bankowy, zbierajac poptuczyny w odbieralniku. Nadmiar kwasu
siarkowego odmiareczkowac zgodnie z procedura wg Metody 2.1.

Uwaga 2

W obecnosci soli wapnia takich jak azotan wapnia i azotan wapniowo-amonowy konieczne jest dodanie
przed destylacja, na kazdy gram probki obecnej w porcji roztworu pobranej do oznaczania, 0,700 g
fosforanu sodu (Na,HPO42H,0), aby zapobiec powstawianiu Ca(OH),.

Proba slepa

Proba $lepa powinna zosta¢ wykonana (pomijajac probke) w tych samych warunkach i uwzgledniona przy
obliczaniu wyniku koncowego.

Badanie kontrolne

Przed wykonaniem analizy nalezy sprawdzi¢ czy aparat pracuje prawidlowo oraz czy zastosowana jest
odpowiednia metoda analizy, postugujac si¢ odpowiednia porcja $wiezo przygotowanego roztworu azotanu
sodu (4.12) zawierajaca 0,050 - 0,150 g azotu azotanowego zgodnie z wybranym wariantem.
Wyrazanie wynikow

Patrz Metoda 2.2.1.



Rysunek 5
Objasnienia do rysunku 5

(a) Kolba okragtodenna z dtuga szyjka, o pojemnosci 750 ml (1000 ml), z rozszerzonym brzegiem.

(b) Rurka destylacyjna z tapaczem kropel i szlifem kulistym (nr 18).

(¢) Zgigta rurka szklana ze szlifem kulistym (nr 18) na wejsciu i stozkiem $cieckowym na wyjsciu (zamiast
szlifu kulistego mozna uzy¢ odpowiedniej ztaczki gumowej).

(d) Chlodnica szesciokulowa z rurka przediuzajaca zamocowana w korku gumowym utrzymujacym tapacz
bankowy.

(e) Kolba odbieralnik o pojemnosci 750ml.

() Lapacz bankowy zapobiegajacy stratom amoniaku.

Aparatura jest wykonana ze szkta borokrzemowego.




Metody 2.3
Oznaczanie azotu calkowitego

Metoda 2.3.1
Oznaczanie azotu calkowitego w cyjanamidzie wapnia w nieobecnosci azotanéow

1. Dziedzina
Dokument okresla metodg oznaczania azotu catkowitego w cyjanamidzie wapnia w nieobecnosci
azotanow.

2. Zakres stosowania
Wylacznie dla cyjanamidu wapnia (w nieobecnosci azotanéw).

3. Zasada
Mineralizacja badanej probki metoda Kjeldahla, oddestylowanie powstatego amoniaku, jego absorpcja w
znanej objetosci mianowanego roztworu kwasu siarkowego i odmiareczkowanie nadmiaru kwasu
mianowanym roztworem wodorotlenku sodu lub potasu.

4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla i zadnych zwiazkow
azotowych.

4.1. Kwas siarkowy, rozcienczony (dy = 1,54 g/ml)
Zmiesza¢ jedna objgtos¢ kwasu siarkowego (d,p = 1,84 g/ml) z jedna objgtoscia wody

4.2. Siarczan potasu cz.d.a.

4.3. Tlenek miedzi (CuO): 0,3 - 0,4 g do kazdego oznaczania lub rownowazna ilo$¢ pigciowodnego siarczanu
miedzi (CuSO45H;0) od 0,95 - 1,25 g do kazdego oznaczania.

4.4. Wodorotlenek sodu, roztwor o stezeniu okoto 30% NaOH (dy = 1,33 g/ml), nie zawierajacy amoniaku

4.5. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a (patrz Metoda 2.1)

4.6. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglandw, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a
(patrz Metoda 2.1)

4.7. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b (patrz uwaga 2, Metoda 2.1)

4.8. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o stezeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b
(patrz uwaga 2, Metoda 2.1)

4.9. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu c (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).

4.10. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu ¢
(patrz uwaga 2, Metoda 2.1)

4.11. Roztwory wskaznikow

4.11.1. Wskaznik mieszany
Roztwor A: Rozpusci¢ 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupenic¢
woda do objetosci jednego litra.
Roztwor B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupeic do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objetos¢ roztworu A z dwiema objgtosciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.

4.11.2. Roztwor czerwieni metylowe;j
Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupehi¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowac zamiast wskaznika
mieszanego.

4.12.Kawaltki pumeksu zapobiegajace przegrzewaniu cieczy, przemyte kwasem chlorowodorowym i wyprazone

4.13. Tiocyjanian potasu cz.d.a.

5. Aparatura

5.1. Aparat do destylacji, patrz Metoda 2.1 ,,Oznaczanie azotu amonowego”

5.2. Kolba Kjeldahla z dtuga szyjka o odpowiedniej pojemnosci

5.3. Pipety o pojemnosci 50, 100 i 200 ml

5.4. Kolba pomiarowa o pojemnosci 250 ml

6. Przygotowanie prébki
Patrz Metoda 1.

7.  Sposo6b postepowania

7.1. Przygotowanie roztworu
Odwazy¢, z doktadnoscia do 0,001 g, 1 g probki i umiesci¢ w kolbie Kjeldahla. Doda¢ 50 ml
rozcienczonego kwasu siarkowego (4.1), 10 - 15 g siarczanu potasu (4.2), i zalecany katalizator (4.3).
Powoli ogrzewac, aby odparowac wodg, tagodnie gotowacé przez 2 godziny, pozostawi¢ do ochtodzenia i
rozcienczy¢ dodajac 100-150 ml wody. Ponownie schtodzi¢, przenies¢ iloSciowo zawiesing do kolby



pomiarowej o pojemnosci 250ml, uzupelni¢ woda do kreski, wymieszac i przesaczy¢ do suchej kolby przez
suchy saczek.

7.2. Analiza roztworu
Za pomoca pipety przenies¢ 50, 100 Iub 200 ml otrzymanego roztworu do kolby destylacyjnej zgodnie z
wybranym wariantem a, b, ¢ (wg Metody 2.1). Oddestylowac amoniak jak opisano w Metodzie 2.1,
dodajac tyle roztworu wodorotlenku sodu (4.4), aby zapewni¢ znaczny jego nadmiar.

7.3. Proba slepa
Préba $lepa powinna zosta¢ wykonana (pomijajac probke) w tych samych warunkach i uwzglgdniona przy
obliczaniu wyniku koncowego.

7.4. Badanie kontrolne
Przed wykonaniem analizy nalezy sprawdzi¢ czy aparat pracuje prawidlowo oraz czy zastosowana jest
odpowiednia metoda analizy postugujac si¢ odpowiednia ilo$cia wzorcowego roztworu tiocyjanianu potasu
(4.13), odpowiadajaca st¢zeniu azotu w probce.

8. Wyrazanie wynikéw
Wynik oznaczania wyrazi¢ jako procent azotu (N) zawartego w badanym nawozie.
Warianta: % N = (50— A) x 0,7
Wariant b: % N = (50— A) x 0,7
Wariantc: % N=(35—A) x 0,875

Metoda 2.3.2
Oznaczanie azotu calkowitego w cyjanamidzie wapnia zawierajacym azotany

1. Dziedzina
Dokument okresla metode oznaczania azotu catkowitego w cyjanamidzie wapnia.
2.  Zakres stosowania
Metodg stosuje si¢ do cyjanamidu wapnia zawierajacego azotany.
3. Zasada
Metody nie mozna stosowaé do bezposredniego oznaczania cyjanamidow wapnia zawierajacych azotany. Z
tego powodu przed mineralizacja Kjeldahla azot azotanowy redukuje si¢ do amoniaku metalicznym
zelazem i chlorkiem cynawym.
4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla i zadnych zwiazkow
azotowych.
4.1. Kwas siarkowy (dy = 1,84 g/ml)
4.2. Zelazo zredukowane wodorem, proszek
4.3. Siarczan potasu cz.d.a., drobno sproszkowany
4.4. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a (patrz Metoda 2.1).
4.5.Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglandw, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a
(patrz Metoda 2.1).
4.6. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.7.Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwoér o stezeniu 0,2 mol/l dla wariantu b
(patrz uwaga 2 Metoda 2.1).
4.8. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu c (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.9. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglandw, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu ¢
(patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.10. Roztwory wskaznikow
4.10.1. Wskaznik mieszany
Roztwor A: Rozpusci¢ 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupetnic¢
woda do objetosci jednego litra.
Roztwor B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupeic do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objetos¢ roztworu A z dwiema objgtosciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.
4.10.2. Roztwor czerwieni metylowej
Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupehi¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowa¢ zamiast wskaznika
mieszanego.
4.11. Chlorek cynawy, roztwor
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Rozpusci¢ 120 g SnCl,2H,0 w 400 ml stgzonego kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) i uzupetié
woda do 1 litra. Roztwor powinien by¢ catkowicie klarowny i przygotowany bezposrednio przed uzyciem.
Sprawa zasadniczg jest sprawdzenie zdolno$ci redukcyjnej chlorku cynawego.

Uwaga:

Rozpusci¢ 0,5 g SnCl,2H,0 w 2 ml stgzonego kwasu chlorowodorowego (dyy = 1,18 g/ml) i uzupetnic
woda do 50 ml. Nastepnie nalezy doda¢ 5 g soli Rochelle (winian sodowo-potasowy), i taka ilos¢
wodoroweglanu sodu cz.d.a., aby roztwor wykazywat odczyn alkaliczny podczas badania papierkiem
lakmusowym.

Nastgpnie miareczkowaé roztworem jodu o stgzeniu 0,1 mol/l w obecnosci roztworu skrobi jako
wskaznika.

1 ml 0,1 mol/l roztworu jodu odpowiada 0,01128 g SnCl,2H,0.

W tak przygotowanym roztworze co najmniej 80 % calkowitej zawartosci cyny, powinno wystgpowac w
postaci jondw dwuwartosciowych. Do miareczkowania nalezy uzy¢ co najmniej 35 ml roztworu jodu o
stezeniu 0,1 mol/l.

Wodorotlenku sodu, roztwor o stgzeniu okoto 30% NaOH (dyy = 1,33 g/ml), nie zawierajacy amoniaku
Wzorcowy roztwor azotanowo-amoniakalny

Odwazy¢ 2,5 g azotanu potasu cz.d.a. i 10,16 g siarczanu amonu cz.d.a., umiesci¢ w kolbie pomiarowej o
pojemnosci 250 ml. Rozpusci¢ w wodzie i uzupetni¢ do 250 ml.

1 ml tak przygotowanego roztworu zawiera 0,01 g azotu.

Kawatki pumeksu, zapobiegajace przegrzewaniu cieczy, przemyte kwasem chlorowodorowym i wyprazone
Aparatura

Patrz Metoda 2.3.1.

Przygotowanie probki

Patrz Metoda 1.

Sposob postgpowania

. Przygotowanie roztworu

Odwazy¢ 1 g probki z doktadnoscia do 0,001 g i umiesci¢ w kolbie Kjeldahla. Dodac 0,5 g
sproszkowanego zelaza (4.2) 50 ml roztworu chlorku cynawego (4.11), zamieszaé i odstawi¢ na 0,5 godz.
W migdzyczasie, po uptywie 10 i 20 min ponownie zamieszac. Nastgpnie doda¢ 10 g siarczanu potasu (4.3)
i 30 ml kwasu siarkowego (4.1). Zagotowac i kontynuowaé gotowanie przez 1 godz. do pojawienia si¢
biatych dymow. Pozostawi¢ do schlodzenia i rozcienczy¢ woda do 100 - 150 ml. Przenies¢ iloSciowo do
kolby pomiarowej o pojemnosci 250 ml, uzupeti¢ woda do kreski, wymieszac i przesaczy¢ przez suchy
saczek do suchego naczynia. Zamiast saczenia zawiesiny w celu zastosowania wariantu a, b lub c, uzytego
w Metodzie 2.1, azot amonowy w tym roztworze moze zosta¢ oddestylowany bezposrednio, po dodaniu
duzego nadmiaru wodorotlenku sodu (4.12).

Analiza roztworu

Do kolby destylacyjnej za pomoca pipety przenies¢ 50, 100 lub 200 ml otrzymanego roztworu wedhug
wybranego wariantu a, b lub c¢. Metoda 2.1. Oddestylowa¢ amoniak jak opisano w Metodzie 2.1, dodajac
do kolby destylacyjnej tyle roztworu wodorotlenku sodu (4.12), aby zapewni¢ jego duzy nadmiar.

Proba slepa

Proba §lepa powinna zosta¢ wykonana (pomijajac probke) w tych samych warunkach i uwzgledniona przy
obliczaniu wyniku koncowego.

Badanie kontrolne

Przed wykonaniem analizy nalezy sprawdzi¢ czy aparat pracuje prawidlowo oraz czy zastosowano
odpowiednia metodg analizy, postugujac si¢ roztworem wzorcowym (4.13) zawierajacym ilosci azotu
amonowego i azotanowego porownywalne z ilosciami azotu cyjanamidowego i azotu azotanowego
zawartego w nitrozowanym cyjanamidzie wapnia.

W tym celu nalezy umiesci¢ 20 ml roztworu wzorcowego (4.13) w kolbie Kjeldahla i wykonac¢ analizg
zgodnie z 7.117.2.

Wyrazanie wynikow

Wynik oznaczania wyrazi¢ jako procent azotu (N) catkowitego zawartego w badanym nawozie.
Warianta: % N = (50— A) x 0,7

Wariantb: % N = (50— A) x 0,7

Wariantc: % N = (35— A) x 0,875

Metoda 2.3.3
Oznaczanie azotu calkowitego w moczniku

Dziedzina



Dokument okresla metode oznaczania azotu catkowitego w moczniku.
2.  Zakres stosowania
Metoda ma zastosowanie do nawozow mocznikowych, nie zawierajacych azotanow.
3. Zasada
Metoda polega na przeprowadzeniu amidowej formy azotu w amoniak przez mineralizacj¢ stgzonym
kwasem siarkowym, oddestylowaniu amoniaku z alkalicznego roztworu i absorpcji w znanej objgtosci
mianowanego roztworu kwasu siarkowego. Nadmiar kwasu odmiareczkowuje si¢ mianowanym roztworem
wodorotlenku sodu lub potasu.
4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla i zadnych zwiazkow
azotowych.
4.1. Kwas siarkowy, stezony (dyy = 1,84 g/ml)
4.2. Wodorotlenek sodu, roztwor o stgzeniu okoto 30% NaOH (dyy = 1,33 g/ml), nie zawierajacy amoniaku
4.3. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l, dla wariantu a (patrz Metoda 2.1).
4.4. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglandow, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu a
( patrz Metoda 2.1).
4.5. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/, dla wariantu b (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.6. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o stezeniu 0,2 mol/l, dla wariantu b
(patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.7. Kwas siarkowy, roztwor o st¢zeniu 0,5 mol/l dla wariantu ¢ (patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.8. Wodorotlenek sodu lub potasu, nie zawierajacy weglanow, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l, dla wariantu ¢
(patrz uwaga 2, Metoda 2.1).
4.9. Roztwory wskaznikow
4.9.1. Wskaznik mieszany
Roztwor A: Rozpusci¢ 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupetnic¢
woda do objetosci jednego litra.
Roztwor B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupeic do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objgtosc roztworu A z dwiema objgtosciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.
4.9.2. Roztwor czerwieni metylowej
Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupehi¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowac zamiast wskaznika
mieszanego.
4.10.Kawatki pumeksu zapobiegajace przegrzewaniu cieczy, przemyte kwasem chlorowodorowym i wyprazone
4.11.Mocznik cz.d.a.
5. Aparatura
5.1. Aparat do destylacji, patrz Metoda 2.1. ,,Oznaczanie azotu amonowego”
5.2. Kolba pomiarowa o pojemnosci 500 ml
5.3. Pipety o pojemnosci 25, 50 i 100 ml
6. Przygotowanie prébki
Patrz Metoda 1.
7. Sposob postepowania
7.1. Przygotowanie roztworu
Odwazy¢ 2,5 g probki z doktadno$cia do 0,001 g i umiesci¢ w kolbie Kjeldahla o pojemnosci 300 ml.
Zwilzy¢ probke 20 ml wody. Doda¢ 20 ml stezonego kwasu siarkowego (4.1) i doda¢ kilka kawatkow
pumeksu zapobiegajacych burzliwemu wrzeniu. W szyjce kolby umiesci¢ lejek z dluga n6zka. Zawartosé
kolby ogrzewac najpierw powoli, a nastgpnie zwigkszy¢ grzanie i kontynuowac¢ do chwili pojawienia sig
biatych dymow (30 - 40 minut).
Schtodzi¢ i rozcienczy¢ woda do 100 - 150 ml. Przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 500
ml, a jesli jest osad, przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego naczynia.
7.2. Analiza roztworu
Do kolby destylacyjnej za pomoca pipety przenies¢ 25, 50 lub 100 ml roztworu otrzymanego zgodnie z
wybranym wariantem (patrz Metoda 2.1). Oddestylowac amoniak jak opisano w Metodzie 2.1, dodajac do
kolby destylacyjnej tyle roztworu wodorotlenku sodu (dyy = 1,33 g/ml) (4.2), aby zapewni¢ znaczny jego
nadmiar.

7.3 Proba slepa
Proba $lepa powinna zosta¢ wykonana (pomijajac probke) w tych samych warunkach i uwzgledniona przy
obliczaniu wyniku koncowego.



7.4. Badanie kontrolne
Przed wykonaniem analizy nalezy sprawdzi¢ czy aparat pracuje prawidlowo oraz czy zastosowana jest
odpowiednia metoda analizy, postugujac si¢ odpowiednia porcja $wiezo przygotowanego roztworu
mocznika (4.11).
8. Wyrazanie wynikow
Wynik oznaczania wyrazi¢ jako procent azotu (N) zawartego w badanym nawozie.
Warianta: % N = (50— A) x 1,12
Wariantb: % N=(50—A) x 1,12
Wariantc: % N=(35—A) x 1,40

Metoda 2.4
Oznaczanie azotu cyjanamidowego

1. Dziedzina
Dokument okresla metodg oznaczania azotu cyjanamidowego.

2. Zakres stosowania
Cyjanamid wapnia i mieszanina cyjanamidu wapnia i azotanu wapnia.

3. Zasada
Metoda polega na wytraceniu azotu cyjanamidowego w postaci kompleksu srebrowego i oznaczeniu w
osadzie metoda Kjeldahla.

4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla i zadnych zwiazkow
azotowych.

4.1. Kwas octowy, lodowaty

4.2. Amoniak, roztwor o stezeniu 10 % m/m (dyo = 0,96 g/ml)

4.3. Amoniakalny roztwor srebra, wedlug Tollensa
Zmiesza¢ 500 ml 10 % roztworu azotanu srebra (AgNO3) z 500 ml 10 % roztworu amoniaku (4.2).
Nie wystawia¢ na dzialanie §wiatla, ciepta lub powietrza. Zazwyczaj roztwor jest trwaly przez wiele lat i
dopoki jest klarowny nadaje si¢ do uzycia.

4.4. Kwas siarkowy, stezony (dyy = 1,84 g/ml)

4.5. Siarczan potasu, cz.d.a.

4.6. Tlenek miedzi (CuO), w ilosci 0,3 - 0,4 g do kazdego oznaczania lub rownowazna ilo$¢ pigciowodnego
siarczanu miedzi (CuSO45H,0) w ilosci 0,95 -1,25 g do kazdego oznaczania

4.7. Wodorotlenek sodu, roztwor o stezeniu okoto 30 % NaOH (dy=1,33 g/ml), nie zawierajacy amoniaku

4.8. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l

4.9. Wodorotlenek sodu lub potasu, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l

4.10. Roztwory wskaznikow

4.10.1. Wskaznik mieszany
Roztwor A: Rozpuscié 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupetnic¢
woda do objetosei jednego litra.
Roztwoér B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupetié¢ do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objgtos¢ roztworu A z dwiema objgtosciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.

4.10.2. Roztwor czerwieni metylowe;j
Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupetni¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowa¢ zamiast wskaznika
mieszanego.

4.11.Kawatki pumeksu zapobiegajace przegrzewaniu cieczy, przemyte kwasem chlorowodorowym i wyprazone

4.12. Tiocyjanian potasu cz.d.a.

5. Aparatura

5.1. Aparat do destylacji, patrz Metoda 2.1. ,,Oznaczanie azotu amonowego”

5.2. Kolba pomiarowa (np. Stohmanna) o pojemnosci 500 ml

5.3. Kolba Kjeldahla z dluga szyjka o odpowiedniej pojemnosci (300 do 500 ml)

5.4. Pipeta o pojemnosci 50 ml

5.5. Wiytrzasarka obrotowa (35 - 40 obrotéw na minute)

6. Przygotowanie probki
Patrz Metoda 1.

7. Sposob postepowania

7.1. Srodki bezpieczenstwa



7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

4.1.
4.2.
4.3.
4.4.

4.5.

Przy uzywaniu amoniakalnego roztworu srebra nalezy uzywac¢ okular6w ochronnych. Gdy na powierzchni
cieczy utworzy si¢ cienka btonka, nalezy zachowac szczegdlne srodki ostroznosci, poniewaz moze dos¢ do
eksplozji.

Przygotowanie roztworu do badan

Odwazy¢ 2,5 g probki z doktadnoscia do 0,001 g, i umiesci¢ w matym szklanym mozdzierzu. Rozetrzeé¢
trzykrotnie probke z woda, przenoszac ja po kazdym roztarciu do kolby Stohmanna o pojemnosci 500 ml
(5.2). Przenies¢ iloSciowo probke do kolby Stohmanna o pojemnosci 500 ml, przemywajac mozdzierz,
thuczek i lejek woda. Uzupetni¢ woda do okoto 400 ml. Doda¢ 15 ml kwasu octowego (4.1). Wytrzasac na
wytrzasarce obrotowej (5.5) przez dwie godziny.

Uzupetni¢ woda do 500 ml, wymieszac i przesaczy¢.

Oznaczanie wykona¢ najszybciej jak to tylko mozliwe.

Analiza roztworu

Przenies¢ 50 ml przesaczu do zlewki o pojemnosci 250 ml.

Dodac¢ roztwor amoniaku (4.2) do uzyskania lekko alkalicznego odczynu i 30 ml cieptego amoniakalnego
roztworu azotanu srebra (4.3) w celu wytracenia zottego kompleksu cyjanamidu srebra . Pozostawié¢ na
noc, przesaczy¢ i przeptukac zimna woda do catkowitego usunigcia amoniaku.

Umiesci¢ wilgotny saczek z osadem w kolbie Kjeldahla, doda¢ 10 - 15 g siarczanu potasu (4.5),
katalizatora (4.6), w zalecanej iloSci, a nastepnie 50 ml wody i 25 ml stezonego kwasu siarkowego (4.4).
Powoli ogrzewac kolbg, tagodnie wstrzasajac, az zawarto$¢ zacznie wrzeé. Zwigkszy¢ grzanie i gotowac,
az zawarto$¢ kolby stanie si¢ bezbarwna lub lekko zielona.

Kontynuowa¢ gotowanie przez jedna godzing, a nast¢pnie pozostawi¢ do ochtodzenia.

Przenies¢ ilosciowo z kolby Kjeldahla do kolby destylacyjnej, doda¢ kilka kawatkéw pumeksu
zapobiegajacych miejscowemu przegrzewaniu cieczy (4.11) i uzupetni¢ woda do objetosci okoto 350 ml.
Wymiesza¢ i ochtodzi€.

Oddestylowac¢ amoniak zgodnie z Metoda 2.1, wariant a, dodajac taka ilo§¢ roztworu NaOH (4.7), aby
zapewni¢ znaczny jego nadmiar.

Proba slepa

Proba §lepa powinna zosta¢ wykonana (pomijajac probke) w tych samych warunkach i uwzgledniona przy
obliczaniu wyniku koncowego.

Badanie kontrolne

Przed wykonaniem analizy nalezy sprawdzi¢ czy aparat pracuje prawidlowo oraz czy zastosowana jest
odpowiednia metoda analizy, postugujac si¢ odpowiednia ilo§cia wzorcowego roztworu tiocyjanianu
potasu (4.12) odpowiadajaca 0,05 g azotu.

Wyrazanie wynikow

Wynik oznaczania wyrazi¢ jako procent azotu cyjanamidowego zawartego w badanym nawozie.

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

Metoda 2.5
Spektrofotometryczne oznaczanie biuretu w moczniku

Dziedzina

Dokument okre$la metode oznaczania biuretu w moczniku.

Zakres stosowania

Metoda jest stosowana wylacznie do mocznika.

Zasada

Metoda polega na wytworzeniu fioletowego zwiazku kompleksowego biuretu z jonami miedzi
dwuwarto$ciowej, w srodowisku alkalicznym, w obecnosci winianu sodowo-potasowego i pomiarze
absorbancji roztworu przy dtugosci fali 546 nm.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana, nie zawierajaca dwutlenku wegla 1 amoniaku. Jako$¢ wody jest
szczegolnie wazna w tym oznaczaniu.

Metanol

Kwas siarkowy, roztwor o stgzeniu okoto 0,1 mol/l

Wodorotlenek sodu, roztwor o stezeniu okoto 0,1 mol/l

Alkaliczny roztwor winianu potasowo-sodowego

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 1 rozpusci¢ 40 g wodorotlenku sodu w 500 ml wody i pozostawi¢ do
ochtodzenia. Doda¢ 50 g winianu sodowo-potasowego (NaKC,4H,0¢4H,0). Dopeti¢ woda do kreski.
Przed uzyciem pozostawic na 24 godziny.

Siarczan miedzi, roztwor



4.6.

4.7.

7.2.

7.3.

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 1 rozpusci¢ 15 g pigciowodnego siarczanu miedzi (CuSO45H,0) w
500 ml wody. Dopetni¢ woda do kreski i wymieszac.

Biuret, roztwor wzorcowy swiezo przygotowany

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 250 ml rozpusci¢ 0,250 g czystego biuretu '* w wodzie. Dopehi¢ do
250 ml. 1 ml tak przygotowanego roztworu zawiera 0,001 g biuretu.

Roztwor wskaznika

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 100 ml rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95 % etanolu,
uzupehi¢ do 100 ml woda. Jesli roztwor nie jest klarowny nalezy go przesaczyc.

Aparatura

. Spektrofotometr lub fotometr z filtrami o odpowiedniej czutosci i doktadnos$ci pozwalajacy na wykonanie

pomiaréw mniejszych niz 0,5 % T °.

. Kolby pomiarowe o pojemnosci 100, 250 i 1000 ml
. Pipety o pojemnosci 2, 5, 10, 20, 25 i 50 ml lub biureta, o pojemnos$ci 25 ml z podziatka co 0,05 ml
. Zlewka o pojemnosci 250 ml

Przygotowanie prébki
Patrz Metoda 1.
Sposéb postegpowania

. Przygotowanie krzywej wzorcowej

Przenies¢ 0, 2, 5, 10, 20, 25 1 50 ml roztworu wzorcowego biuretu (4.6) do siedmiu kolb pomiarowych o
pojemnosci 100 ml. Uzupei¢ woda do okoto 50 ml, doda¢ jedna kroplg wskaznika (4.7), 1 jesli to
konieczne zobojgtni¢ kwasem siarkowym 0,1 mol/l (4.2). Doda¢ 20 ml alkalicznego roztworu winianu
sodowo-potasowego (4.4), a nastegpnie 20 ml roztworu siarczanu miedzi (4.5).

Uwaga

Roztwory (4.4 1 4.5) nalezy odmierza¢ za pomoca dwoch biuret lub pipet.

Roztwory w kolbach uzupehi¢ woda destylowana do 100 ml, wymieszac i termostatowac przez 15 minut w
temp. 30 = 2°C.

Stosujac jako odnosnik roztwor nie zawierajacy biuretu, zmierzy¢ absorbancje kazdego roztworu przy
dtugosci fali 546 nm, uzywajac kuwet o odpowiedniej grubosci warstwy pochtaniajace;.

Sporzadzi¢ krzywa wzorcowa, zaznaczajac wartosci absorbancji na osi rzednych, a na osi odcigtych
odpowiadajace im ilosci biuretu w miligramach.

Przygotowanie roztworu do analizy

Odwazy¢, z doktadnoscia do 0,001 g, 10 g badanej probki, rozpusci¢ w okoto 150 ml wody w kolbie
pomiarowej o pojemnosci 250 ml, uzupeti¢ do kreski, jesli to konieczne, przesaczy¢.

Uwaga 1

Jesli probka do analizy zawiera wigcej niz 0,015 g azotu amonowego, rozpusci¢ ja w 50 ml metanolu (4.1)
w zlewce o pojemnosci 250 ml. Przez odparowanie zmniejszy¢ objgtos¢ do 25 ml. Przenies¢ ilosciowo do
kolby pomiarowej o pojemnosci 250 ml. Uzupehi¢ do kreski woda. Jesli to konieczne przesaczy¢ przez
suchy, karbowany saczek do suchego naczynia.

Uwaga 2

Eliminacja opalescencji: jesli jest obecna jakakolwiek substancja koloidalna, moga si¢ pojawi¢ trudnosci
podczas saczenia. W takim przypadku roztwor do analizy przygotowac nastepujaco: rozpusci¢ probke do
badan w 150 ml wody, doda¢ 2 ml kwasu chlorowodorowego 1 mol/l, przesaczy¢ roztwor przez podwdjny
twardy saczek do kolby pomiarowej o pojemnosci 250 ml. Przemy¢ saczki woda i uzupetni¢ do kreski.
Dalej postepowac wedlug metody opisanej w 7.3.

Oznaczanie

Zgodnie z przewidywana zawarto$cia biuretu, przenies¢ pipeta 25- 50 ml roztworu przygotowanego wg
(7.2) do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml, i jesli to konieczne, zoboj¢tni¢ za pomoca 0,1 mol/l
roztworu odczynnika (4.2 lub 4.3), uzywajac czerwieni metylowej jako wskaznika, a nastgpnie doda¢ 20 ml
alkalicznego roztworu winianu sodowo-potasowego (4.4) i 20 ml roztworu siarczanu miedzi (4.5).
Uzupehi¢ do kreski, wymieszac i pozostawi¢ na 15 minut w temp. 30 (+ 2) °C. Nastegpnie wykonac
pomiary fotometryczne i obliczy¢ zawarto$¢ biuretu w moczniku.

Wyrazanie wynikow

Cx2,5

Y%obiuretu =

gdzie

' Biuret mozna uprzednio oczys$ci¢, przemywajac najpierw roztworem amoniaku (10 %), nastgpnie acetonem i
suszac pod proznia.
'3 Patrz pkt 9 ,,Dodatek”



C - masa biuretu odczytana z krzywej wzorcowej, mg
V - objeto$¢ roztworu probki pobrana do oznaczania, ml.
9. Dodatek

‘J,” stanowi intensywnos$¢ promieniowania $wiatla monochromatycznego (dla okreslonej dugosci fali)
przed przej$ciem przez ciato transparentne, a ‘J’ stanowi intensywnos¢ tego promieniowania po przejsciu, a
zatem:
— wspofczynnik transmisji: T = J/J,
— nieprzezroczystos¢ O = J/J
— absorbancja E =log O
— absorbancja na jednostke¢ drogi optycznej k =E/S
— wspdtczynnik specyficznej absorbancji K =E/C x S
gdzie:
s - grubos$¢ warstwy w centymetrach.
¢ -stezenie w miligramach na litr.
k- specyficzny wspotczynnik dla kazdej substancji zgodnie z prawem Lamberta-Beera.

Metody 2.6
Oznaczanie réznych postaci azotu w tej samej probce

Metoda 2.6.1
Oznaczanie réznych postaci azotu w tej samej probce nawozow zawierajacych azot: azotanowy, amonowy,
amidowy i cyjanamidowi

1. Dziedzina
Dokument okresla metodg oznaczania jednej postaci azotu w obecnosci innych postaci azotu.

2. Zakres stosowania
Nawozy zamieszczone w Zataczniku I zawierajace azot w rdznych postaciach.

3. Zasada

3.1. Catkowity azot rozpuszczalny i nierozpuszczalny
Zgodnie z lista nawozow (Zalacznik 1), oznaczanie odnosi si¢ do produktéw zawierajacych cyjanamid
wapnia.

3.1.1. W nieobecnoS$ci azotandw oznaczanie w probce do badan wykonuje sig, stosujac bezposrednia
mineralizacjg¢ Kjeldahla

3.1.2. W obecnosci azotandw oznaczanie w probce do badan wykonuje sig, stosujac mineralizacj¢ Kjeldahla
po uprzedniej redukcji azotandow przy pomocy metalicznego zelaza i chlorku cynawego.
W obu przypadkach, amoniak oznacza si¢ wg Metody 2.1.
Uwaga
Jesli analiza wykaze zawarto$¢ nierozpuszczalnego azotu powyzej 0,5 %, mozna przyjac, ze nawdz zawiera
inne niz cyjanamidowy postacie nierozpuszczalnego azotu nie wymienione w Zalaczniku I.

3.2. Postacie rozpuszczalnego azotu
Ponizsze oznaczania wykonuje si¢ z réznych ilosci probki pobranych z tego samego roztworu:

3.2.1. Azot calkowity rozpuszczalny:

3.2.1.1. W nieobecnoS$ci azotandéw oznacza si¢, stosujac bezposrednia mineralizacj¢ Kjeldahla

3.2.1.2. W obecnosci azotanéw oznacza si¢ stosujac mineralizacj¢ Kjeldahla porcji roztworu otrzymanej po
redukcji metoda Ulscha, w obu przypadkach amoniak oznacza si¢ wg Metody 2.1.

3.2.2.  Azot catkowity rozpuszczalny z wyjatkiem azotu azotanowego oznacza si¢ stosujac mineralizacj¢
Kjeldahla po uprzednim usunigciu azotu azotanowego w kwasnym §rodowisku za pomoca siarczanu zelaza.
Amoniak oznacza si¢ Metoda 2.1.

3.2.3. Azot azotanowy obliczany z roznicy:

3.2.3.1. W nieobecnosci cyjanamidu wapnia oblicza si¢ z r6znicy miedzy ( 3.2.1.2) a (3.2.2) lub z réznicy
migdzy catkowitym azotem rozpuszczalnym (3.2.1.2) a suma azotu amonowego i organicznego
azotu amidowego (3.2.4 + 3.2.5),

3.2.3.2. W obecnosci cyjanamidu wapnia oblicza si¢ z réznicy mi¢dzy (3.2.1.2) a (3.2.2)
lub z r6znicy migdzy (3.2.1.2) a suma (3.2.4 +3.2.5 + 3.2.6).

3.2.4. Azot amonowy:

3.2.4.1. Azot amonowy sam i w obecnoS$ci azotu azotanowego oznacza si¢ wg Metody 2.1,



3.2.4.2. W obecnosci azotu amidowego i/lub azotu cyjanamidowego oznacza si¢ przez destylacjg¢ na zimno
stabo zasadowego roztworu, a wydzielony amoniak jest absorbowany w mianowanym roztworze kwasu
siarkowego i1 oznacza wg Metody 2.1.

3.2.5. Azot amidowy:

3.2.5.1. Przy uzyciu ureazy, poprzez konwersj¢ do amoniaku, wydzielony amoniak miareczkuje si¢
mianowanym roztworem kwasu chlorowodorowego,
lub

3.2.5.2. Grawimetrycznie z uzyciem ksanthydrolu: azot amidowy mozna oblicza¢ razem ze wspoltstraconym
biuretem bez wigkszego biedu; zawartos¢ biuretu jest na ogdt niska w stosunku do wartosci bezwzglednej
w nawozach wielosktadnikowych,
lub

3.2.5.3 Oblicza si¢ z roznicy wedtug nastgpujacej tabeli:

Przypadek Azot Azot Azot Roznica
azotanowy amonowy cyjanamidowy
1 Nieobecny Obecny Obecny (3.2.1.1)—(3.24.2+3.2.6)
2 Obecny Obecny Obecny (3.2.2)—(3.24.2+3.2.6)
3 Nieobecny Obecny Nieobecny (3.2.1.1)—(3.2.4.2)
4 Obecny Obecny Nieobecny (3.22)—(3.24.2)

3.2.6. Azot cyjanamidowy oznacza si¢ przez jego wytracenie w postaci zwiazku srebra, zawarto$¢ azotu w
osadzie oznacza si¢ metoda Kjeldahla
4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana.
4.1. Siarczan potasu cz.d.a.
4.2. Zelazo zredukowane wodorem, proszek (zalecona ilo$¢ zelaza musi wystarczy¢ do zredukowania co
najmniej
50 mg azotu azotanowego)
4.3. Tiocyjanian potasu cz.d.a.
4.4. Azotan potasu cz.d.a.
4.5. Siarczan amonu cz.d.a.
4.6. Mocznik cz.d.a.
4.7. Kwas siarkowy, roztwor rozciefnczony 1: 1
Zmiesza¢ jedna objgtos¢ kwasu siarkowego (d, = 1,84 g/ml) z jedna objgtoscia wody
4.8. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,2 mol/l
4.9. Wodorotlenek sodu, roztwor o stezeniu okoto 30 % (m/m) NaOH, nie zawierajacy amoniaku
4.10. Wodorotlenek sodu lub potasu, roztwoér o stezeniu 0,2 mol/l, nie zawierajacy weglanow
4.11. Chlorek cynawy, roztwor
Rozpusci¢ 120 g SnCl,2H,0 w 400 ml stgzonego kwasu chlorowodorowego (dyo = 1,18 g/ml) i dopetnic¢
woda do 1 litra. Roztwor powinien by¢ catkowicie przezroczysty i przygotowany bezposrednio przez
uzyciem.
Uwaga
Bardzo wazne jest sprawdzenie zdolno$ci redukcyjnej chlorku cynawego: rozpusci¢ 0,5 g SnCl,2H,0 w 2
ml st¢zonego kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) i uzupetié¢ do 50 ml woda. Nastgpnie doda¢ 5 g
soli Rochelle (winian sodowo-potasowy), a nastgpnie taka ilo§¢ wodoroweglanu sodu, aby roztwor przy
badaniu wobec papierka lakmusowego wykazywat odczyn alkaliczny.
Miareczkowa¢ roztworem jodu 0,1 mol/l w obecnosci roztworu skrobi jako wskaznika.
1 ml 0,1 mol/1 roztworu jodu odpowiada 0,01128 g SnCl,2H,0.
W tak przygotowanym roztworze co najmniej 80 % calkowitej zawartosci cyny powinno by¢ w postaci
jonéw dwuwartosciowych. Do miareczkowania nalezy uzy¢, co najmniej 35 ml 0,1 mol/l roztworu jodu.
4.12.Kwas siarkowy (dy = 1,84 g/ml)
4.13.Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony
Zmieszac jedna objetosé kwasu chlorowodorowego (d,o = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody
4.14.Kwas octowy o stezeniu 96 - 100 %
4.15.Kwas siarkowy, roztwor o stgzeniu okoto 30 % H,SO4 (m/m)
4.16. Siarczan zelaza, krystaliczny, FeSO,7H,0
4.17.Kwas siarkowy, roztwor o stgzeniu 0,1 mol/l
4.18. Alkohol oktylowy
4.19. Weglan potasu, roztwor nasycony



4.20. Wodorotlenek sodu lub potasu, roztwoér o stezeniu 0,1 mol/l (nie zawierajacy weglandw)

4.21. Wodorotlenek baru, roztwor nasycony

4.22. Weglan sodu, roztwor o stgzeniu 10 % (m/m)

4.23.Kwas chlorowodorowy, roztwor o stgzeniu 2 mol/l

4.24. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l

4.25. Roztwor ureazy
Przygotowaé zawiesing 0,5 g aktywnej ureazy w 100 ml wody destylowanej. Uzywajac kwasu
chlorowodorowego 0,1 mol/l (4.24), doprowadzi¢ pH do 5,4, mierzac pehametrem.

4.26. Ksanthydrol
5 % roztwor w etanolu lub metanolu (4.31) (nie uzywac odczynnika zawierajacego duza ilo$¢ substancji
nierozpuszczalnych). Roztwdr mozna przechowywacé przez trzy miesiace w dobrze zamknigtej butelce, z
dala od $wiatla.

4.27. Tlenek miedzi (CuO): w ilosci 0,3 - 0,4 g do kazdego oznaczania lub rownowazna ilo$¢ pigciowodnego
siarczanu miedzi (CuSO45H,0) w ilosci 0,95 - 1,25 g

4.28. Kawatki pumeksu, zapobiegajace gwattownemu wrzeniu, wymyte w kwasie chlorowodorowym i

wyprazone.

4.29. Roztwory wskaznikow

4.29.1. Roztwor A: Rozpusci¢ 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i
uzupehi¢ woda do objgtosci jednego litra.
Roztwoér B: Rozpusci¢ 1g biekitu metylenowego w wodzie i uzupethi¢ do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objgtos¢ roztworu A z dwiema objgtosciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.

4.29.2. Roztwor czerwieni metylowe;j
Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupelnic¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowa¢ zamiast wskaznika
mieszanego.

4.30. Papierki wskaznikowe
Papierki lakmusowe z bigkitem bromotymolowym (lub inne papierki w zakresie pH 6 - 8).

4.31. Etanol lub metanol, roztwoér 95%

5. Aparatura

5.1. Aparat do destylacji
Patrz Metoda 2.1.

5.2. Aparat do oznaczania azotu amonowego wedlug 7.2.5.3 (patrz rysunek 6)
Aparat sklada si¢ z odpowiedniej szklanej pluczki z dwoma szyjkami zaopatrzonymi w szlif, rurki taczacej
z tapaczem kropel i rurki do wprowadzania powietrza. Rurki moga by¢ potaczone z ptuczka za pomoca
gumowego korka. Bardzo wazne jest zapewnienie odpowiedniego ksztaltu koncéwkom rurek
doprowadzajacych powietrze, poniewaz pgcherzyki gazu powinny by¢ dobrze rozproszone w roztworach
znajdujacych si¢ w pluczce i absorberze. Najlepiej jest to betkotka o zewngtrznej srednicy 20 mm i szeSciu
otworach o §rednicy 1 mm znajdujacych na obwodzie.

5.3. Aparat do oznaczania azotu amidowego z uzyciem ureazy wg (7.2.6.1)
Aparat sklada sig z kolby Erlenmeyera o pojemnosci 300 ml z wkraplaczem i matym absorberem
(patrz rysunek 7).

5.4. Wytrzasarka obrotowa (35 - 40 obrotdw na minutg)

5.5. Pehametr

5.6. Suszarka z regulacja temperatury

5.7. Szkio:
Pipety o pojemnosci 2, 5, 10, 20, 25, 50 i 100 ml,
Kolby Kjeldahla z dlugimi szyjkami o pojemnosci 300 i 500 ml,
Kolby pomiarowe o pojemnosci 100, 250, 500 i 1000 ml,
Tygle ze spiekiem szklanym, o wielkosci porow 5 - 15 um,
Mozdzierze.

6. Przygotowanie prébki
Patrz Metoda 1.

7. Sposo6b postepowania

7.1. Azot catkowity rozpuszczalny i nierozpuszczalny

7.1.1. W nieobecno$ci azotandw

7.1.1.1. Mineralizacja
Odwazy¢, z doktadnoscig do 0,001 g, probke zawierajaca najwyzej 100 mg azotu. Umiesci¢ w kolbie
aparatu do destylacji (5.1). Doda¢ 10 - 15 g siarczanu potasu (4.1), katalizator (4.27), i kilka kawatkow



pumeksu zapobiegajacych miejscowemu przegrzaniu cieczy (4.28). Nastgpnie doda¢ 50 ml rozcienczonego
kwasu siarkowego (4.7) 1 doktadnie wymieszaé. Ogrzewac tagodnie, mieszajac od czasu do czasu, az
przestanie tworzy¢ si¢ piana. Nastgpnie ogrzewa¢ do wrzenia i utrzymywacé roztwdr w tym stanie wrzenia
przez godzing, az roztwor stanie si¢ bezbarwny. Przez odpowiednie mieszanie roztworu oczysci¢ $cianki
kolby. Pozostawi¢ do ochtodzenia. Ostroznie dodawac okoto 350 ml wody, jednocze$nie mieszajac, do
catkowitego rozpuszczenia osadu. Ochtodzi¢ i podtaczy¢ kolbe do aparatu destylacyjnego (5.1).

7.1.1.2. Destylacja amoniaku
Przenies$¢ za pomoca pipety 50 ml mianowanego roztworu kwasu siarkowego 0,2 mol/l (4.8) do
odbieralnika aparatu. Doda¢ wskaznik (4.29.1 lub 4.29.2) i upewni¢ sig, czy koncowka skraplacza jest co
najmniej 1 cm ponizej poziomu roztworu.
Zachowujac konieczne $rodki ostrozno$ci, w celu uniknigcia strat amoniaku, nalezy ostroznie doda¢ do
kolby destylacyjnej wystarczajaca ilo$¢ stezonego roztworu wodorotlenku sodu (4.9), aby odczyn cieczy
byt silnie alkaliczny (zazwyczaj wystarcza 120 ml), sprawdzi¢ dodajac kilka kropli fenoloftaleiny. Pod
koniec destylacji roztwor powinien by¢ nadal wyraznie alkaliczny. Wyregulowac ogrzewanie kolby w taki
sposob, aby oddestylowa¢ 150 ml przez pét godziny. Zbada¢ za pomoca papierka wskaznikowego (4.30)
czy destylacja zostala zakonczona. Jesli nie, oddestylowaé dalsze 50 ml i powtornie sprawdzié, czy
dodatkowy destylat wykazuje jeszcze odczyn alkaliczny, stosujac papierek wskaznikowy (4.30). Nastgpnie,
nalezy obnizy¢ odbieralnik, oddestylowac¢ jeszcze kilka milimetréw i sptukac koncoéwke skraplacza.
Nadmiar kwasu powinien by¢ odmiareczkowany za pomocg mianowanego roztworu wodorotlenku sodu
lub potasu 0,2 mol/l (4.10) do zmiany barwy wskaznika.

7.1.1.3. Proba $lepa
Proba §lepa powinna zosta¢ wykonana (pomijajac probke) w tych samych warunkach i uwzgledniona przy
obliczaniu wynikow koncowych.

7.1.1.4. Wyrazanie wynikow

oy = (a=)x0,28

gdzie

a - ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do proby slepe;j
wykonanej poprzez odpipetowanie do odbieralnika aparatu (5.1) 50 ml mianowanego kwasu siarkowego
0,2 mol/l (4.8), ml

A- ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do analizy, ml

M - masa badanej probki, g.

7.1.2. W obecnosci azotanow

7.1.2.1. Probka do badan
Odwazy¢ z doktadnoscia do 0,001 g, taka ilo§¢ probki, ktora zawiera nie wigcej niz 40 mg azotu
azotanowego.

7.1.2.2. Redukcja azotandéw
Utrze¢ probke badana w matym mozdzierzu z 50 ml wody. Przenie$¢ z minimalna ilo$cia wody
destylowanej do kolby Kjeldahla o pojemnosci 500 ml. Doda¢ 5 g zredukowanego zelaza (4.2) i 50 ml
roztworu chlorku cynawego (4.11). Zmieszac i pozostawi¢ na pot godziny, mieszajac po 10 i 20 minutach.

7.1.2.3. Mineralizacja metoda Kjeldahla
Dodac¢ 30 ml kwasu siarkowego (4.12), 5 g siarczanu potasu (4.1), wyliczong ilo$¢ katalizatora (4.27) i
kilka kawatkow pumeksu zapobiegajacych gwaltownemu wrzeniu (4.28). Ogrzewac tagodnie lekko
przechylona kolbg. Powoli zwigkszaé ogrzewanie i czgsto mieszaé roztwor w celu utrzymania go w stanie
zawiesiny: ciecz ciemnieje, a nastgpnie jasnieje na skutek wytworzenia zielono-zottej zawiesiny
bezwodnego siarczanu zelaza. Podgrzewanie nalezy dalej kontynuowac przez jedna godzing po otrzymaniu
bezbarwnego roztworu, utrzymujac roztwor w stanie wrzenia. Pozostawi¢ do ochtodzenia. Ostroznie wla¢
do kolby niewielka ilo$¢ wody, a nastepnie powoli dodawac¢ 100 ml wody. Zamieszac i przenie§¢ zawartos§¢
do kolby pomiarowej o pojemnosci 500 ml. Uzupetni¢ do kreski woda i wymiesza¢. Przesaczy¢ przez
suchy saczek do suchego naczynia.

7.1.2.4. Analiza roztworu
Do kolby aparatu destylacyjnego (5.1) przenie$¢ za pomoca pipety porcj¢ zawierajaca nie wigcej niz 100
mg azotu. Rozcienczyé do okoto 350 ml woda destylowana, doda¢ kilka kawatkéw pumeksu
zapobiegajacych gwattownemu wrzeniu (4.28), potaczy¢ kolbg z aparatem do destylacji i kontynuowac
oznaczanie jak opisano w 7.1.1.2.

7.1.2.5. Proba $lepa
Patrz 7.1.1.3.



7.1.2.6. Wyrazanie wynikow

(a—A)x0,28
M

%N =
gdzie

a - ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do proby slepe;j
wykonanej poprzez odpipetowanie do odbieralnika aparatu (5.1) 50 ml mianowanego roztworu kwasu
siarkowego 0,2 mol/l (4.8), ml

A - ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do analizy, ml

M - masa badanej proby zawarta w odpowiedniej objgtosci roztworu pobranej do oznaczania wg 7.1.2.4, g

7.2. Azot w postaciach rozpuszczalnych
7.2.1. Przygotowanie roztworu do analizy

Odwazy¢ z doktadnoscia do 1 mg, 10 g probki i umiesci¢ w kolbie pomiarowej o pojemnosci 500 ml.

7.2.1.1. W przypadku nawozow nie zawierajacych azotu cyjanamidowego

Do kolby doda¢ 50 ml wody, a nastgpnie 20 ml rozcienczonego kwasu chlorowodorowego (4.13).

Wstrzasnad i zostawic¢ do ustania wydzielania si¢ dwutlenku wegla. Nastgpnie doda¢ 400 ml wody i

wstrzasac przez pol godziny na wytrzasarce obrotowej (5.4). Dopetni¢ woda do kreski, wymieszaé i

przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego naczynia.

7.2.1.2. W przypadku nawozow zawierajacych azot cyjanamidowy

Doda¢ do kolby 400 ml wody i kilka kropli czerwieni metylowej (4.29.2). Jesli to konieczne zakwasi¢

roztwor kwasem octowym (4.14). Doda¢ 15 ml kwasu octowego (4.14). Wstrzasac na wytrzasarce

obrotowej przez dwie godziny (5.4). W razie potrzeby ponownie zakwasi¢ roztwor w trakcie mieszania,
uzywajac kwasu octowego (4.14). Dopetni¢ woda do kreski, wymiesza¢ i natychmiast przesaczy¢ przez
suchy saczek do suchego naczynia. Niezwlocznie wykonaé¢ oznaczenie zawarto$ci azotu cyjanamidowego.

W obu przypadkach, oznaczy¢ rézne rozpuszczalne postacie azotu w dniu sporzadzenia roztworu,

zaczynajac od azotu cyjanamidowego i azotu amidowego, jesli sa obecne.

7.2.2.  Azot calkowity rozpuszczalny
7.2.2.1. W nieobecnos$ci azotandw

Do kolby Kjeldahla o pojemnos$ci 300ml odpipetowac porcjg przesaczu (7.2.1.1 lub 7.2.1.2) zawierajaca

najwyzej 100 mg azotu. Doda¢ 15 ml stezonego kwasu siarkowego (4.12), 0,4 g tlenku miedzi lub 1,25 g

siarczanu miedzi (4.27) i kilka kawatkéw pumeksu (4.28). Najpierw ogrzewaé tagodnie, az do rozpoczgcia

mineralizacji, a nastgpnie w wyzszej temperaturze, do czasu, az roztwor stanie si¢ bezbarwny lub lekko
zielony i bedzie wida¢ wyraznie biate dymy. Po schtodzeniu, przeniesé roztwor ilosciowo do kolby
destylacyjnej, rozcienczy¢ do okoto 500 ml woda, doda¢ kilka kawatkéw pumeksu zapobiegajacych
gwaltownemu wrzeniu (4.28). Polaczy¢ kolbg z aparatem destylacyjnym (5.1) i dalej wykonywac
oznaczanie jak opisano w 7.1.1.2.

7.2.2.2. W obecnosci azotandow
Do kolby Erlenmeyera o pojemnosci 500 ml przenie$¢ za pomoca pipety porcj¢ przesaczu zawierajaca nie
wigcej niz 40 mg azotu azotanowego (7.2.1.1) lub (7.2.1.2). Na tym etapie analizy catkowita ilo§¢ azotu nie
jest istotna. Doda¢ 10 ml 30 % kwasu siarkowego (4.15), 5 g zredukowanego zelaza (4.2) 1 natychmiast
przykry¢ kolbg Erlenmeyera szkietkiem zegarkowym. Ogrzewa¢ tagodnie do czasu, az reakcja przestanie
by¢ burzliwa. Na tym etapie zaprzesta¢ podgrzewania i pozostawi¢ kolbg na trzy godziny w temperaturze
pokojowe;j. Przenies$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnos$ci 250 ml, pozostawiajac nie
rozpuszczone zelazo i dopetni¢ woda do kreski. Wymieszaé doktadnie i przenies¢ za pomoca pipety do
kolby Kjeldahla o pojemno$ci 300 ml porcj¢ zawierajaca najwyzej 100 mg azotu. Doda¢ 15 ml stezonego
kwasu siarkowego (4.12), 0,4 g tlenku miedzi lub 1,25 g siarczanu miedzi (4.27) oraz kilka kawatkow
pumeksu zapobiegajacych gwattownemu wrzeniu (4.28). Najpierw ogrzewac tagodnie do wyzszej
temperatury, az roztwor stanie si¢ bezbarwny lub lekko zielony i bedzie wida¢ wyraznie biate dymy. Po
ochtodzeniu, przenie$¢ roztwor ilos§ciowo do kolby destylacyjnej, rozcienczy¢ do okoto 500 ml woda i
dodac¢ kilka kawatkéw pumeksu zapobiegajacych gwattownemu wrzeniu (4.28). Podtaczy¢ kolbe do
aparatu destylacyjnego (5.1) i kontynuowa¢ oznaczanie jak opisano w 7.1.1.2.

7.2.2.3. Proba Slepa
Patrz 7.1.1.3.

7.2.2.4. Wyrazanie wynikow

oy (4= 4)x0.28



gdzie

a - ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do proby slepe;j
wykonanej poprzez odpipetowanie do odbieralnika aparatu (5.1) 50 ml mianowanego roztworu kwasu
siarkowego 0,2 mol/l (4.8), ml

A - ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do analizy, ml

M - masa badanej probki zawarta w odpowiedniej objgtosci roztworu pobranej do oznaczania wg 7.1.2.4, g

7.2.3.  Azot catkowity rozpuszczalny z wyjatkiem azotu azotanowego
Do kolby Kjeldahla o pojemnosci 300 ml Przenie$¢ za pomoca pipety porcjg przesaczu zawierajaca nie
wigcej niz 50 mg azotu (7.2.1.1) lub (7.2.1.2) . Rozcienczy¢ do 100 ml woda, doda¢ 5 g siarczanu zelaza
(4.16), 20 ml stezonego kwasu siarkowego (4.12) i kilka kawatkow pumeksu zapobiegajacych
gwaltownemu wrzeniu (4.28). Najpierw ogrzewac¢ tagodnie do wyzszej temperatury, az pojawia si¢ biale
dymy. Kontynuowa¢ mineralizacj¢ przez 15 minut. Zaprzesta¢ grzania, wprowadzi¢ tlenek miedzi (4.27)
bedacy katalizatorem i utrzymywac temperaturg tak, aby biale dymy wydzielaty si¢ przez nastgpne 10 - 15
minut. Po ochtodzeniu przenies¢ ilosciowo zawartos$¢ kolby Kjeldahla do kolby destylacyjnej aparatu (5.1).
Rozcienczy¢ do okoto 500 ml woda i doda¢ kilka kawatkow pumeksu zapobiegajacych gwattownemu
wrzeniu (4.28). Polaczy¢ kolbg z aparatem destylacyjnym i kontynuowaé oznaczanie jak opisano w 7.1.1.2.
7.2.3.1. Proba §lepa
Patrz 7.1.1.3.

7.2.3.2. Wyrazanie wynikow

o - (a=A)x0.28

gdzie:
a -ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do proby slepej
wykonanej poprzez odpipetowanie do odbieralnika aparatu (5.1) 50 ml mianowanego roztworu kwasu
siarkowego 0,2 mol/l (4.8), ml
A -ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do analizy, ml
M - masa badanej probki zawarta w odpowiedniej objgtosci roztworu pobranej do oznaczania, g.

7.2.4.  Azot azotanowy

7.2.4.1. W nieobecnos$ci cyjanamidu wapnia
Uzyskuje si¢ z r6znicy migdzy wynikami otrzymanymi w (7.2.2.4) i (7.2.3.2) i/lub wynikiem otrzymanym
w (7.2.2.4), a suma wynikéw otrzymanych w (7.2.5.2 lub 7.2.5.5) 1 (7.2.6.3 lub 7.2.6.5 lub 7.2.6.6).

7.2.4.2. W obecnosci cyjanamidu wapnia
Uzyskuje si¢ z réznicy miedzy wynikami otrzymanymi w (7.2.2.4) 1 (7.2.3.2) i migdzy wynikiem
otrzymanym w (7.2.2.4), a suma wynikow otrzymanych w (7.2.5.5), (7.2.6.3 lub 7.2.6.5 lub 7.2.6.6) i
(7.2.7).

7.2.5. Azot amonowy

7.2.5.1. W obecnosci azotu azotanowego
Przenie$¢ za pomoca pipety porcje przesaczu (7.2.1.1), zawierajaca najwyzej 100 mg azotu amonowego, do
kolby aparatu destylacyjnego (5.1). Doda¢ wody do objetosci 350 ml oraz kilka kawatkéw pumeksu
zapobiegajacych gwattownemu wrzeniu (4.28). Potaczy¢ kolbg z aparatem destylacyjnym, doda¢ 20 ml
roztworu wodorotlenku sodu (4.9) i destylowac, jak opisano w 7.1.1.2.

7.2.5.2. Wyrazanie wynikow

(a— A)x0,28
M

%N =

gdzie:

a - ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do proby $lepe;j
wykonanej poprzez odpipetowanie do odbieralnika aparatu (5.1) 50 ml mianowanego roztworu kwasu
siarkowego 0,2 mol/l (4.8), ml

A - ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l, uzytego do analizy, ml

M - masa badanej probki zawartej w odpowiedniej objetosci roztworu pobranej do oznaczania, g

7.2.5.3. W obecnos$ci mocznika i/lub azotu cyjanamidowego.
Do suchej kolby aparatu destylacyjnego przenie$¢ za pomoca pipety odpowiednia porcjg przesaczu (7.2.1.1
lub 7.2.1.2) zawierajaca najwyzej 20 mg azotu amonowego, zestawi¢ aparat. Odpipetowac do kolby
Erlenmeyera o pojemnosci 300 ml 50 ml mianowanego roztworu kwasu siarkowego 0,1 mol/l (4.17) i



wystarczajacg ilo§¢ wody destylowanej tak, aby poziom cieczy wynosit 5 cm powyzej otworu rurki
doprowadzajacej. Wprowadzi¢, poprzez boczna szyjke kolby, wodg destylowana do objgtosci okoto 50 ml.
Wymieszac¢. Aby uniknaé pienienia w trakcie napowietrzania, dodac kilka kropli alkoholu oktylowego
(4.18). Nastepnie zalkalizowac roztwor dodajac 50 ml nasyconego roztworu weglanu potasu (4.19) i
natychmiast rozpocza¢ destylacjg amoniaku uwolnionego z zimnej zawiesiny. Konieczny jest silny
strumien powietrza (przeptyw okoto 3 litry na minutg), oczyszczonego przez przepuszczenie przez ptuczki
zawierajace rozcienczony kwas siarkowy i rozcienczony wodorotlenek sodu. Zamiast spr¢zonego
powietrza mozna uzy¢ pompy prozniowej (pompki wodnej) pod warunkiem, ze rurka doprowadzajaca jest
wystarczajaco szczelnie podtaczona z naczyniem stosowanym do odzysku amoniaku. Zazwyczaj usuwanie
amoniaku jest zakonczone po trzech godzinach. Nalezy si¢ upewni¢ czy caty amoniak zostat
oddestylowany. Po zakonczeniu operacji, odtaczy¢ kolbg od aparatu, przeptukac koniec rurki oraz §cianki
kolby niewielka ilo$cia wody destylowanej. Nadmiar kwasu odmiareczkowa¢ za pomoca mianowanego
roztworu wodorotlenku sodu 0,1 mol/l (4.20), az do momentu zmiany barwy wskaznika na zielona (4.29.1).
7.2.5.4. Préba §lepa
Patrz 7.1.1.3.

7.2.5.5. Wyrazanie wynikow
a—A)x0,14
%N = L

amonowego M

gdzie:

a - ilo$§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,1 mol/l, uzytego do proby §lepe;j
wykonanej poprzez odpipetowanie do 300 ml kolby Erlenmeyera aparatu (5.2) 50 ml mianowanego
roztworu kwasu siarkowego 0,1 mol/l (4.17), ml

A - ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,1 mol/l, uzytego do analizy, ml

M - masa badanej probki zawarta w odpowiedniej objgtosci roztworu pobranej do oznaczania, g

7.2.6. Azot amidowy

7.2.6.1. Metoda z zastosowaniem ureazy
Do kolby pomiarowej o pojemno$ci 500 ml przenie$¢ za pomocg pipety odpowiednia porcje przesaczu
(7.2.1.1 lub 7.2.1.2), zawierajaca nie wigcej niz 250 mg azotu amidowego. W celu wytracenia fosforanéw
dodaé niewielka ilo$¢ nasyconego roztworu wodorotlenku baru (4.21). Nastgpnie usunaé nadmiar jonéw
baru (i jakichkolwiek rozpuszczonych jonéw wapniowych) za pomoca 10 % roztworu weglanu sodu (4.22).
Roztwor odstawic i sprawdzi¢ czy wytracenie byto catkowite. Dopeic¢ do kreski, zamieszac i przesaczy¢
przez karbowany saczek. Odpipetowac 50 ml przesaczu do 300 ml kolby Erlenmeyera aparatu (5.3).
Zakwasi¢ przesacz kwasem chlorowodorowym 2 mol/l (4.23) do pH = 3,0 zmierzonego pehametrem (5.5).
Nastepnie zwigkszy¢ pH do 5,4 za pomoca wodorotlenku sodu 0,1 mol/l (4.20).
W celu uniknigcia strat amoniaku podczas rozktadu za pomoca ureazy, kolbg Erlenmeyera zakry¢ korkiem
zaopatrzonym we wkraplacz i maly tapacz bankowy zawierajacy doktadnie 2 ml mianowanego roztworu
kwasu chlorowodorowego 0,1 mol/l (4.24). Wprowadzi¢ przez wkraplacz 20 ml roztworu ureazy (4.25) i
pozostawi¢ kolbg na jedna godzing w temperaturze 20 - 25 °C. Nastgpnie, odpipetowac 25 ml
mianowanego roztworu kwasu chlorowodorowego 0,1 mol/l (4.24) i poprzez wkraplacz doda¢ do roztworu.
Wkraplacz przemy¢ niewielka ilo§cia wody. W ten sam sposob przenies¢ ilosciowo zawarto$¢ tapacza
bankowego do roztworu znajdujacego si¢ w kolbie Erlenmeyera. Nadmiar kwasu odmiareczkowaé za
pomoca mianowanego roztworu wodorotlenku sodu 0,1 mol/l (4.20) do uzyskania pH 5,4 mierzonego
pehametrem.

7.2.6.2. Proba $lepa
Patrz 7.1.1.3.

7.2.6.3. Wyrazanie wynikow
a—A)x0,14
%N _la=AHx014

amonowego M

gdzie:

a - ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,1 mol/l, uzytego do proby $lepe;j
wykonanej w tych samych warunkach co analiza, ml

A- ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,1 mol/l, uzytego do analizy, ml

M - masa badanej proby zawarta w odpowiedniej objgtosci roztworu pobranej do oznaczania, g

Uwagi



(1) Po wytraceniu weglanem sodu nadmiaru wodorotlenku baru, roztwér dopetnic¢ do kreski, przesaczy¢ i
jak najszybciej zobojgtnic.

(2) Miareczkowanie mozna rowniez wykonac przy uzyciu wskaznika (4.29.2), jednak w tym przypadku
trudniej jest zaobserwowac koniec reakcji.

7.2.6.4. Metoda grawimetryczna z uzyciem ksanthydrolu
Do zlewki o pojemnosci 250ml przenie$§¢ za pomoca pipety odpowiednia porcje¢ przesaczu (7.2.1.1 lub
7.2.1.2), zawierajaca nie wigcej niz 20 mg mocznika. Doda¢ 40 ml kwasu octowego (4.14). Mieszac
szklang bagietka przez 1 minutg pozostawi¢ na 5 minut do skoagulowania osadu i przesaczy¢ do zlewki o
pojemnosci 100 ml . Osad przemy¢ kilkoma mililitrami kwasu octowego (4.14) i dodawa¢ do przesaczu,
kropla po kropli 10 ml ksanthydrolu (4.26), stale mieszajac szklana bagietka. Odstawi¢ do czasu pojawienia
si¢ osadu i ponownie miesza¢ przez jedna lub dwie minuty. Odstawi¢ na péttorej godziny. Przesaczy¢ przez
szklany tygiel filtracyjny, uprzednio wysuszony i zwazony. Osad przemy¢ trzykrotnie porcjami etanolu po
5 ml (4.31) bez proby usunigcia catego kwasu octowego. Tygiel z osadem umiesci¢ w suszarce, suszy¢ w
temperaturze 130 °C przez 1godzing (nie przekracza¢ 145 °C). Pozostawi¢ do schlodzenia w eksykatorze i
zwazyC.

7.2.6.5. Wyrazanie wynikow

o N _6,67xm,

amidowy-+biuret M
2

gdzie:

m; - masa otrzymanego osadu, g,

M, - masa probki, zawarta w porcji roztworu pobranej do oznaczania, g.

Wynik skorygowa¢ uwzgledniajac probe slepa. Biuret mozna oznacza¢ razem z azotem amidowym bez
wigkszego bledu, poniewaz zawarto$¢ biuretu jest niewielka w stosunku do wartoéci bezwzglednej w
nawozach wielosktadnikowych.

7.2.6.6. Metoda obliczania z réznicy
Zawartos$¢ azotu amidowego mozna obliczy¢ rowniez wedhug nastgpujacej tabeli:

Przypadek N N N N
Azotanowy Amonowy Cyjanamidowy Amidowy
1 Nieobecny Obecny Obecny (7.2.2.4)— (7.2.5.5+7.2.7)
2 Obecny Obecny Obecny (7.2.3.2)—(7.2.5.5+7.2.7)
3 Nieobecny Obecny Nieobecny (7.2.2.4)—(7.2.5.5)
4 Obecny Obecny Nieobecny (7.2.3.2) —(7.2.5.5)

7.2.7. Azot cyjanamidowy
Pobra¢ porcj¢ przesaczu (7.2.1.2) zawierajacego 10 - 30 mg azotu cyjanamidowego i umiesci¢ w zlewce o
pojemnosci 250-ml. Kontynuowa¢ analiz¢ wedtug Metody 2.4.
8. Weryfikacja wynikow
8.1. W pewnych przypadkach moze pojawi¢ si¢ réznica pomigdzy zawartoScia azotu catkowitego otrzymana
bezposrednio z odwazonej probki (7.1), a catkowitym azotem rozpuszczalnym (7.2.2). Jednak réznica ta nie
powinna wynosi¢ wigeej niz 0,5 %. Jesli tak nie jest, to nawoz zawiera inne postacie nierozpuszczalnego azotu,
nie zawarte w Zalgczniku I.
8.2. Przed kazda analiza nalezy si¢ upewnic, czy aparat pracuje prawidtowo i zastosowana zostala wlasciwa
metoda stosujac roztwdr wzorcowy zawierajacy rozne postacie azotu w proporcjach podobnych do tych jak w
probee do badan. Roztwdr wzorcowy przygotowuje si¢ z roztworow wzorcowych tiocyjanianu potasu (4.3),
azotanu potasu (4.4), siarczanu amonu (4.5) i mocznika (4.6).



Rysunek 6
Aparat do oznaczania azotu amonowego (7.2.5.3)
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Rysunek 7
Aparat do oznaczania azotu cyjanamidowego (7.2.6.1)




Metoda 2.6.2
Oznaczanie ré6znych postaci azotu w nawozach zawierajacych azot wylacznie w postaci azotanowej,
amonowej i amidowej

1. Dziedzina
Dokument okres$la uproszczone metody oznaczania réznych postaci azotu w nawozach zawierajacych
wylacznie azot w postaci azotanowej, amonowej i amidowe;.

2. Zakres stosowania
Metodg mozna by¢ stosowac do wszystkich nawozow wymienionych w Zalaczniku I, ktore zawieraja
wylacznie azot azotanowy, amonowy i amidowy.

3. Zasada

Nastepujace oznaczania wykonuje si¢ w roznych objetosciach roztworu tej samej probki.

3.1. Azot catkowity rozpuszczalny:

3.1.1. W nieobecnosci azotandow, poprzez bezposrednia mineralizacj¢ roztworu metoda Kjeldahla,

3.1.2. W obecnosci azotanow, poprzez bezposrednia mineralizacj¢ metoda Kjeldahla porcji roztworu po

uprzedniej redukcji wg Ulscha. W obu przypadkach amoniak oznacza si¢ jak opisano w Metodzie 2.1;

3.2. Azot catkowity rozpuszczalny z wyjatkiem azotu azotanowego, poprzez mineralizacj¢ metoda Kjeldahla,
po usunigciu azotu azotanowego w Srodowisku kwasnym za pomoca siarczanu zelazawego; amoniak
oznacza si¢ jak opisano w Metodzie 2.1;

3.3. Azot azotanowy, oblicza sig¢ z r6znicy migdzy (3.1.2) a (3.2) lub z r6znicy migdzy catkowitym azotem
rozpuszczalnym (3.1.2) a suma azotu amonowego i amidowego (3.4 + 3.5);

3.4. Azot amonowy, oznacza si¢ poprzez destylacj¢ na zimno roztworu po lekkiej alkalizacji; amoniak
absorbuje si¢ w roztworze kwasu siarkowego i oznacza Metoda 2.1;

3.5. Azot amidowy:

3.5.1. Poprzez konwersj¢ azotu amidowego do amoniaku za pomoca ureazy, ktory z kolei oznacza si¢ poprzez
miareczkowanie mianowanym roztworem kwasu chlorowodorowego

3.5.2. Metoda grawimetryczna z uzyciem ksanthydrolu; wspotstracajacy si¢ biuret moze by¢ oznaczany wraz
z azotem amidowym z niewielkim biedem, poniewaz zawarto$¢ biuretu jest niska w stosunku do warto$ci
bezwzglednej w nawozach wielosktadnikowych.

3.5.3. Oblicza sig z roznicy zgodnie z nastgpujaca tabela:

Przypadek Azot azotanowy Azot amonowy Réznica
1 nieobecny obecny (B.1.1)— @34
2 obecny obecny 3.2)—@(B4

4. Odczynniki
Woda destylowana lub demineralizowana.
4.1. Siarczan potasu cz.d.a.
4.2. Zelazo zredukowane wodorem, proszek (wyliczona ilo$¢ zelaza powinna wystarczy¢ do zredukowania co
najmniej 50 mg azotu azotanowego)
4.3. Azotan potasu cz.d.a.
4.4. Siarczan amonu cz.d.a.
4.5. Mocznik cz.d.a.
4.6. Kwas siarkowy, roztwor o stgzeniu 0,2 mol/l
4.7. Wodorotlenek sodu, roztwor stgzony okoto 30 % (m/m) NaOH, nie zawierajacy amoniaku
4.8. Wodorotlenek sodu lub potasu, roztwoér o stezeniu 0,2 mol/l, nie zawierajacy weglanow
4.9. Kwas siarkowy, stezony (dyo = 1,84 g/ml)
4.10.Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony w stosunku (1:1)
Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dyo = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody
4.11.Kwas octowy o stgzeniu 96 - 100 %
4.12. Kwas siarkowy, roztwor o stgzeniu okoto 30 % H,SO, (m/m), nie zawierajacy amoniaku
4.13. Siarczan zelazawy, krystaliczny, FeSO,7H,0
4.14. Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l
4.15. Alkohol oktylowy
4.16. Weglan potasu, roztwor nasycony
4.17. Wodorotlenek sodu lub potasu, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l
4.18. Wodorotlenek baru, roztwor nasycony



4.19. Weglan sodu, roztwor o stgzeniu 10 % (m/m)

4.20.Kwas chlorowodorowy, roztwor o st¢zeniu 2 mol/l

4.21.Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l

4.22. Roztwor ureazy
Przygotowaé zawiesing 0,5 g aktywnej ureazy w 100 ml wody destylowanej. Uzywajac kwasu
chlorowodorowego 0,1 mol/l (4.21), doprowadzi¢ pH do 5,4, mierzac pehametrem.

4.23. Ksanthydrol
5 % roztwor w etanolu lub metanolu (4.28) (nie uzywac odczynnika zawierajacego duza ilo$¢ substancji
nierozpuszczalnych). Roztwoér mozna przechowywacé przez trzy miesiace w dobrze zamknigtej butelce, z
dala od $wiatta.

4.24. Katalizator
Tlenek miedzi (CuO): w ilosci 0,3 - 0,4 g do kazdego oznaczania lub réwnowazna ilo$¢ pigciowodnego
siarczanu miedzi (CuSO45H,0) w ilosci 0,95 - 1,25 g

4.25. Kawatki pumeksu, zapobiegajace gwattownemu wrzeniu, wymyte w kwasie chlorowodorowym i

wyprazone

4.26. Roztwory wskaznikow

4.26.1. Wskaznik mieszany
Roztwor A: Rozpuscié 1g czerwieni metylowej w 37 ml 0,1 mol/l roztworu wodorotlenku sodu i uzupetnic
woda do objetosci jednego litra.
Roztwoér B: Rozpusci¢ 1g bigkitu metylenowego w wodzie i uzupehi¢ do jednego litra.
Zmiesza¢ jedna objgtos¢ roztworu A z dwiema objgtosciami roztworu B.
Wskaznik ten ma zabarwienie fioletowe w roztworze kwasnym, szare w roztworze obojetnym i zielone w
roztworze alkalicznym. Nalezy uzy¢ 0,5 ml (10 kropli) roztworu tego wskaznika.

4.26.2. Roztwor czerwieni metylowe;j
Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej w 50 ml 95% etanolu. Uzupenic¢ do 100 ml woda i, jesli to
konieczne, przesaczy¢. Wskaznik ten (cztery do pigciu kropli) mozna stosowa¢ zamiast wskaznika
mieszanego.

4.27. Papierki wskaznikowe
Papierki lakmusowe z bigkitem bromotymolowym (lub inne papierki w zakresie pH 6 - 8).

4.28.Etanol lub metanol, roztwor 95% (m/m)

5. Aparatura

5.1. Aparat do destylacji
Patrz Metoda 2.1.

5.2. Aparat do oznaczania zawartosci azotu amonowego ( 7.5.1)
Patrz metoda 2.6.1. i rysunek 6.

5.3. Aparat do oznaczania zawartosci azotu amidowego wedtug metody z ureazq (7.6.1)
Patrz metoda 2.6.1. i rysunek 7.

5.4. Wytrzasarka obrotowa (35 - 40 obrotow na minutg)

5.5. Pehametr

5.6. Szklo:
Pipety o pojemnosci 2, 5, 10, 20, 25, 50 i 100 ml,
Kolby Kjeldahla z duga szyjka o pojemnosci 300 i 500 ml,
Kolby pomiarowe o pojemnosci 100, 250, 500 i 1000 ml,
Tygle ze spiekiem szklanym, o wielkosci porow 5 - 15 um,
Mozdzierz.

6. Przygotowanie probki
Patrz Metoda 1.

7.  Sposob postepowania

7.1. Przygotowanie roztworu do analizy
Odwazy¢ 10 g probki z doktadnoscia do 1 mg i przenies¢ do kolby pomiarowej o pojemnosci 500 ml.
Dodac¢ 50 ml wody, a nastepnie 20 ml rozcienczonego kwasu chlorowodorowego (4.10). Wstrzasnaé i
odstawi¢ do czasu zakonczenia wydzielania si¢ CO,. Doda¢ 400 ml wody, wytrzasac przez pot godziny
(5.4); dopetni¢ woda do kreski, wymiesza¢, przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego naczynia.

7.2. Azot catkowity

7.2.1. W nieobecnosci azotanow
Odpipetowac do kolby Kjeldahla o pojemnosci 300ml porcj¢ przesaczu (7.1 ) zawierajaca nie wigcej niz
100 mg azotu. Dodaé 15 ml stgzonego kwasu siarkowego (4.9), 0,4 g tlenku miedzi lub 1,25 g siarczanu
miedzi (4.24) oraz kilka kawalkéw pumeksu zapobiegajacych przegrzewaniu roztworu. Ogrzewac najpierw
fagodnie, az do rozpoczecia reakcji, a nastgpnie ogrzewaé do wyzszej temperatury, az roztwor stanie si¢
bezbarwny lub lekko zielony i pojawia si¢ biate dymy . Po schtodzeniu, przenie$é roztwor ilosciowo do



kolby destylacyjnej, rozcienczy¢ do okoto 500 ml woda, i doda¢ kilka kawatkéw pumeksu zapobiegajacych
gwaltownemu wrzeniu (4.25). Potaczy¢ kolbg z aparatem destylacyjnym (5.1) i kontynuowaé oznaczanie
jak opisano w 7.1.1.2, Metoda 2.6.1.

7.2.2. W obecnosci azotanéw
Do kolby Erlenmeyera o pojemnosci 500 ml odpipetowac porcje przesaczu (7.1), zawierajaca nie wigcej
niz 40 mg azotu azotanowego. (Na tym etapie analizy catkowita ilo§¢ azotu nie jest istotna). Doda¢ 10 ml
30 % kwasu siarkowego (4.12), 5 g zredukowanego zelaza (4.2) i natychmiast przykry¢ kolbg Erlenmeyera
szkietkiem zegarkowym. Ogrzewac¢ tagodnie aby reakcja byta wyrazna, ale nie burzliwa. Na tym etapie
zaprzesta¢ podgrzewania i pozostawi¢ kolbg na trzy godziny w temperaturze pokojowe;j. Przenies¢
ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 250 ml, nie zwracajac uwagi na nierozpuszczone zelazo,
dopehi¢ woda do kreski, doktadnie wymiesza¢. Odmierzy¢ za pomoca pipety porcje zawierajaca najwyzej
100 mg azotu do kolby Kjeldahla o pojemnosci 300 ml. Doda¢ 15 ml stgzonego kwasu siarkowego (4.9),
0,4 g tlenku miedzi lub 1,25 g siarczanu miedzi (4.24) oraz kilka kawatkéw pumeksu zapobiegajacych
przegrzewaniu. Podgrzewacé najpierw tagodnie do rozpoczgcia reakcji, a nastgpnie zwigkszy¢ grzanie, az
roztwor stanie si¢ bezbarwny lub lekko zielony i pojawia sig biate dymy. Po schtodzeniu, przenie$¢ roztwor
ilosciowo do kolby destylacyjnej, rozcienczy¢ do okoto 500 ml woda, i doda¢ kilka kawatkéw pumeksu
(4.25). Kolbg potaczy¢ z aparatem destylacyjnym (5.1) i kontynuowaé oznaczanie jak opisano w (7.1.1.2),
Metoda 2.6.1.

7.2.3. Proba slepa
Przeprowadzi¢ $lepa probg (pomijajac probke) w tych samych warunkach, a jej wynik uwzglgdni¢ przy
obliczaniu wyniku koncowego.

7.2.4. Wyrazanie wynikow

gdzie:

a - ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l (4.8) uzytego do §lepej proby
wykonanej poprzez odpipetowanie do odbieralnika aparatu (4.6) 50 ml mianowanego roztworu kwasu
siarkowego 0,2 mol/l, ml

A - ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l (4.8), uzytego do analizy, ml

M - masa badanej probki zawarta w odpowiedniej objgtosci roztworu pobranej do oznaczania, g
(7.2.11ub 7.2.2)

7.3. Azot catkowity z wylqczeniem azotu azotanowego
7.3.1. Wykonanie oznaczania

Do kolby Kjeldahla o pojemnosci 300-ml odpipetowac porcj¢ przesaczu (7.1) zawierajaca nie wigcej niz 50

mg azotu. Rozcienczy¢ woda do 100 ml, doda¢ 5 g siarczanu zelazawego (4.13), 20 ml stgzonego kwasu

siarkowego (4.9) i kilka kawatkéw pumeksu zapobiegajacych gwattownemu wrzeniu. Ogrzewac¢ najpierw

lagodnie, a nastgpnie mocniej, do pojawienia si¢ biatych dymow. Kontynuowa¢ mineralizacjg przez 15

minut. Przerwa¢ ogrzewanie, wprowadzi¢ 0,4g tlenku miedzi lub 1,25g siarczanu miedzi jako katalizatora

(4.24). Wznowic¢ ogrzewanie tak, aby utrzymywac biale dymy przez 10-15 minut. Po schtodzeniu,

zawarto$¢ kolby Kjeldahla przenies¢ ilo§ciowo do kolby destylacyjnej aparatu (5.1). Rozcienczy¢ do okoto

500 ml woda i doda¢ kilka kawatkéw pumeksu (4.25).

Potaczy¢ kolbg z aparatem destylacyjnym i kontynuowa¢ oznaczanie jak opisano w 7.1.1.2. Metoda 2.6.1.

7.3.2. Proba Slepa

Patrz 7.2.3.

7.3.3.  Wyrazanie wynikow

%N = (a—AA)1x0,28

C

gdzie:

a- ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l (4.8) uzytego do proby slepej
wykonanej poprzez odpipetowanie do odbieralnika aparatu (4.6) 50 ml mianowanego roztworu kwasu
siarkowego 0,2 mol/l, ml

A - ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,2 mol/l (4.8), uzytego do analizy, ml

M - masa badanej proby zawarta w odpowiedniej objetosci roztworu pobranej do oznaczania, g

7.4. Azot azotanowy

Azot azotanowy oblicza sig z r6znicy migdzy wynikami:

72.4—(753+7.6.3)

lub

72.4—(753+7.6.5)



7.5.
7.5.1

7.5.2.

7.5.3.

7.6.
7.6.1

7.6.2.

7.6.3.

lub

724 —(753+7.6.6)

Azot amonowy

. Wykonanie oznaczania

Przenies¢ za pomoca pipety do suchej kolby aparatu (5.2.) porcje przesaczu (7.1) zawierajaca nie wigcej niz
20 mg azotu amonowego. Zestawi¢ aparat. Odpipetowaé do kolby Erlenmeyera o pojemnosci 300 ml, 50
ml mianowanego roztworu kwasu siarkowego 0,1 mol/l (4.14) i wystarczajaca ilo§¢ wody destylowanej, tak
aby poziom cieczy znajdowat si¢ okoto 5 cm powyzej otworu rurki doprowadzajacej. Przez boczna szyjke
kolby reakcyjnej dodac tyle wody, aby objgtos¢ wynosita okoto 50 ml. Wymiesza¢. W celu uniknigcia
powstawania piany w trakcie wprowadzania powietrza, doda¢ kilka kropli alkoholu oktylowego (4.15).
Nastepnie doda¢ 50 ml nasyconego roztworu weglanu potasu (4.16) i natychmiast rozpocza¢ destylacje
amoniaku uwolnionego z chtodnej zawiesiny. Uprzednio oczyszczone powietrze przepuszczone przez
pluczki zawierajace rozcienczony kwas siarkowy i rozcienczony wodorotlenek sodu, kierowane jest
intensywnym strumieniem do aparatu (przeplyw okoto 3 litry na minutg). Zamiast sprezonego powietrza
mozna uzy¢ pompy prézniowej (pompki wodnej) pod warunkiem, ze potaczenia z aparatem sa szczelne.
Zazwyczaj catkowite oddestylowanie amoniaku nastgpuje po trzech godzinach.

Nalezy si¢ jednak upewnié czy caly amoniak zostat oddestylowany. Po zakonczeniu operacji, odtaczy¢
kolbe Erlenmeyera od aparatu, przeptuka¢ koniec rurki oraz $cianki kolby niewielka iloscia wody
destylowanej. Odmiareczkowa¢ nadmiar kwasu za pomoca mianowanego roztworu wodorotlenku sodu 0,1
mol/l (4.17).

Proba §lepa
Patrz 7.2.3.
Wyrazanie wynikow
a—A)x0,14
%Namonawy = ( )
M

gdzie:

a- ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,1 mol/l (4.17) uzytego do proby Slepej
wykonanej poprzez odpipetowanie do 300 ml kolby Erlenmeyera aparatu (5.2) 50 ml mianowanego
roztworu kwasu siarkowego 0,1 mol/l (4.14), ml

A - ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,1 mol/l (4.17), uzytego do analizy, ml
M - masa badanej probki zawarta w odpowiedniej objgtosci roztworu pobranej do oznaczania, g
Azot amidowy
. Metoda z zastosowaniem ureazy
Do kolby pomiarowej o pojemnos$ci 500 ml pobraé pipeta porcje przesaczu (7.1) zawierajaca nie wigcej niz
250 mg azotu amidowego. Aby wytraci¢ fosforany nalezy doda¢ odpowiednig ilo§¢ nasyconego roztworu
wodorotlenku baru (4.18) do catkowitego wytracenia osadu. Usuna¢ nadmiar jondéw baru (i wszelkich
rozpuszczalnych jonéw wapniowych) za pomoca 10 % roztworu weglanu sodu (4.19). Pozostawi¢ do
opadnigcia osadu i sprawdzi¢ czy wytracanie bylo catkowite. Uzupelni¢ woda do kreski, wymieszac i
przesaczy¢ przez karbowany saczek. Odpipetowaé 50 ml przesaczu do kolby Erlenmeyera o pojemnosci
300 ml nalezacej do aparatu (5.3). Zakwasi¢ przesacz 2 mol/l kwasem chlorowodorowym (4.20) do pH =
3,0 mierzac pehametrem. Podwyzszy¢ pH do wartosci 5,4 roztworem 0,1 mol/l wodorotlenku sodu (4.17).
W celu uniknigcia strat amoniaku podczas hydrolizy za pomoca ureazy, kolba Erlenmeyera powinna zostaé¢
zamknigta korkiem zaopatrzonym we wkraplacz i ochronny pojemnik zawierajacy doktadnie 2 ml 0,1 mol/l
roztworu kwasu chlorowodorowego (4.21). Wprowadzi¢ przez wkraplacz 20 ml roztworu ureazy (4.22), i
pozostawi¢ na jedna godzing w temp. 20-25 °C. Nastepnie do wkraplacza odpipetowaé 25 ml 0,1 mol/l
mianowanego roztworu kwasu chlorowodorowego (4.21) i wprowadzi¢ go do roztworu; wkraplacz sptukaé
niewielka iloscia wody. W ten sam sposob iloSciowo przenies¢ zawarto$¢ naczynia zabezpieczajacego do
kolby Erlenmeyera. Odmiareczkowa¢ nadmiar kwasu za pomoca mianowanego roztworu wodorotlenku
sodu 0,1 mol/l (4.17), az do uzyskania pH = 5,4 mierzonego pehametrem.

Uwagi

(1) Po wytraceniu z roztworu nadmiaru wodorotlenku baru za pomoca weglanu sodu, roztwér dopetnié¢ do

kreski, przesaczy¢ i jak najszybciej zobojetnic.

(2) Miareczkowanie mozna rowniez przeprowadzi¢ przy uzyciu wskaznika (4.26), ale trudniej jest

wowczas zaobserwowac zmiang barwy.

Proba §lepa

Patrz 7.2.3.

Wyrazanie wynikow



gdzie:

a - ilo§¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,1 mol/l (4.17), uzytego do proby Slepej
wykonanej w tych samych warunkach co analiza, ml

A - ilo$¢ mianowanego roztworu wodorotlenku sodu lub potasu 0,1 mol/l (4.17), uzytego do analizy, ml

M - masa badanej probki zawarta w odpowiedniej objgtosci roztworu pobranej do oznaczania, g

7.6.4. Metoda grawimetryczna z uzyciem ksanthydrolu
Do zlewki o pojemnosci 100 ml przenies¢ pipeta porcjg przesaczu (7.1) zawierajaca nie wigeej niz 20 mg
azotu amidowego. Doda¢ 40 ml kwasu octowego (4.11). Miesza¢ szklana bagietka przez lminutg,
pozostawi¢ na pie¢ minut do opadnigcia osadu. Przesaczy¢ do zlewki o pojemnosci 100 ml, przemy¢
kilkoma mililitrami kwasu octowego (4.11), dodawa¢ do przesaczu, kropla po kropli 10 ml ksanthydrolu
(4.23), ciagle mieszajac szklang bagietka. Odstawi¢ do czasu, az pojawi si¢ osad, ponownie mieszac przez
jedna lub dwie minuty. Zostawi¢ na pottorej godziny. Stosujac niewielkie podci$nienie przesaczy¢ przez
szklany tygiel, uprzednio wysuszony i zwazony. Osad przemy¢ trzykrotnie 5 ml etanolu po 5 ml kazda
(4.28) nie starajac si¢ usuna¢ calego kwasu octowego. Tygiel umiesci¢ w suszarce laboratoryjnej i suszy¢ w
temperaturze 130 °C przez 1godzina (nie przekracza¢ 145 °C). Pozostawi¢ do ochlodzenia w eksykatorze i
zwazyC.

7.6.5. Wyrazanie wynikow

0N _6,67xm

amidowego ~ M

gdzie:

m - masa otrzymanego osadu, g

M - masa probki badanej, obecnej w porcji roztworu pobranej do oznaczania, g

Wynik oznaczania skorygowa¢, uwzgledniajac probg slepa. Na ogot azot amidowy mozna oznaczaé bez
wigkszego bledu, tacznie z biuretem, ktorego zawarto$¢ jest niska w nawozach wielosktadnikowych.

7.6.6.  Oznaczanie azotu amidowego z réznicy
Azot amidowy mozna réwniez obliczy¢ wedtug nastgpujacej tabeli:

Przypadek N azotanowy N amonowy N amidowy
1 Nieobecny Obecny (7.2.4) —(7.5.3)
2 Obecny Obecny (7.3.3) —(7.5.3)

8. Weryfikacja wynikéw
Przed kazda analiza sprawdzi¢ czy stosowane aparaty pracuja prawidtowo i czy zostata zastosowana
wlasciwa metoda za pomoca roztworu wzorcowego zawierajacego rozne postacie azotu, w proporcjach
podobnych do tych jak w probce badanej. Roztwor wzorcowy przygotowuje si¢ z wzorcowych roztworéw
azotanu potasu (4.3), siarczanu amonu (4.4) i mocznika (4.5).
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Metody 3
Fosfor

Metody 3.1
Metody ekstrakcji

Metoda 3.1.1
Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w kwasach mineralnych

Dziedzina

W dokumencie okreslono metodg oznaczania fosforu rozpuszczalnego w kwasach mineralnych.

Zakres stosowania

Stosuje si¢ wylacznie do nawozow fosforowych wymienionych w Zataczniku 1.

Zasada

Metoda polega na ekstrakcji fosforu zawartego w nawozie za pomocg mieszaniny kwasu azotowego
i siarkowego.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana.

Kwas siarkowy (dy = 1,84 g/ml).

Kwas azotowy (dy = 1,40 g/ml).

Aparatura

Powszechnie stosowany sprzet laboratoryjny.

Kolba Kjeldahla, o pojemnos$ci, co najmniej 500 ml lub kolba okragtodenna o pojemnosci 250 ml z rurka
szklana tworzaca chlodnice zwrotna.

. Kolba pomiarowa o pojemno$ci 500 ml.

Przygotowanie probki
Patrz Metoda 1.
Sposéb postegpowania

. Prébka

Odwazy¢ 2,5 g probki z doktadnoscia do 0,001 g i umiesci¢ w suchej kolbie Kjeldahla.

Ekstrakcja

Doda¢ 15 ml wody i miesza¢ do uzyskania zawiesiny. Doda¢ 20 ml kwasu azotowego (4.2) i ostroznie 30
ml kwasu siarkowego (4.1).

Gdy gwattowna reakcja ustanie, powoli doprowadzi¢ zawarto$¢ kolby do wrzenia i gotowaé przez 30 min.
Pozostawi¢ do ochlodzenia, a nastgpnie ostroznie dodaé, przy jednoczesnym mieszaniu, okoto 150 ml
wody. Kontynuowac gotowanie przez 15 min.

Ochtodzi¢ i przenies¢ ciecz ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 500 ml, dopetni¢ do kreski,
wymieszaC i przesaczy¢ przez suchy saczek karbowany nie zawierajacy fosforanow, odrzucajac pierwsza
porcjg przesaczu.

Wykonanie oznaczania

Oznaczanie fosforu przeprowadza si¢ Metoda 3.2 w odpowiedniej porcji otrzymanego ekstraktu.

Metoda 3.1.2
Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w kwasie mréwkowym 2% (20 g/1)

Dziedzina

W dokumencie opisano metodg oznaczania fosforu rozpuszczalnego w kwasie mrowkowym 2%(20 g/1).
Zakres stosowania

Metodg stosuje si¢ wytacznie do fosforytow migkkich.

Zasada

W celu rozroznienia fosforytow twardych od migkkich fosfor rozpuszczalny w kwasie mréwkowym
ekstrahuje si¢ w okreslonych warunkach.

Odczynniki

Kwas mrowkowy, roztwor 2% (20 g/1).

Uwaga:

Do szklanej butli wla¢ 82 ml kwasu mrowkowego (stgzenie 98 do 100%; dy = 1,22g/ml) i dopetni¢ woda
doS5SL

Aparatura

Powszechnie stosowany sprzet laboratoryjny.

Kolba pomiarowa o pojemnosci 500 ml (np. Stohmanna).
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. Wytrzasarka obrotowa (35-40 obrotéw/min).

Przygotowanie probki
Patrz Metoda 1.
Sposéb postegpowania

. Probka

Odwazy¢ 5 g przygotowanej probki z dokladnoscia do 0,001 g i umieéci¢c w suchej kolbie pomiarowej
Stohmanna z szeroka szyjka o pojemnosci 500 ml (5.1).

Ekstrakcja

Przy ciaglym recznym wstrzasaniu kolby uzupehié¢ kolbg kwasem mréwkowym (4.1) o temperaturze 20
(+1)°C, najpierw do okoto 1 cm ponizej kreski, a nastgpnie do kreski. Zamkna¢ kolbg korkiem gumowym i
wstrzasa¢ przez 30 min. w temperaturze 20 (+2)°C na wstrzasarce obrotowej (5.2).

Przesaczy¢ roztwér do suchego naczynia przez suchy karbowany saczek nie zawierajacy fosforanow.
Odrzucié pierwsza porcjg przesaczu.

Oznaczanie

Oznaczy¢ fosfor Metoda 3.2 w odpowiedniej porcji catkowicie klarownego przesaczu.

Metoda 3.1.3
Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w kwasie cytrynowym 2% (20 g/1)

Dziedzina

W dokumencie okreslono metodg oznaczania fosforu rozpuszczalnego w kwasie cytrynowym 2% (20 g/l).
ZakKres stosowania

Stosuje si¢ tylko do zuzlu Thomasa (Zatacznik IA).

Zasada

Metoda polega na ekstrakcji fosforu zawartego w nawozie 2% kwasem cytrynowym w okre§lonych
warunkach.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana.

Kwas cytrynowy, o stezeniu 2% (20g/1), przygotowany z krystalicznego kwasu cytrynowego (CsHsO7H,0).
Uwaga

Sprawdzic¢ st¢zenie roztworu kwasu cytrynowego przez miareczkowanie 10 ml tego roztworu mianowanym
roztworem wodorotlenku sodu o stgzeniu 0,1 mol/l, uzywajac jako wskaznika fenoloftaleiny.

Jesli roztwér jest prawidlowo przygotowany, do miareczkowania nalezy zuzy¢ 28,5 (£0,1) ml
mianowanego roztworu wodorotlenku sodowego.
Aparatura

Wytrzasarka obrotowa (35-40 obrotéw/min.).

Przygotowanie probki

Oznaczanie w produkcie przeprowadza si¢ po starannym wymieszaniu probki pierwotnej tak, aby zapewnic
jej jednorodno$¢. Patrz Metoda 1.

Sposéb postegpowania

. Préobka

Odwazy¢ 5 g przygotowanej probki z doktadnoscia do 0,001 g i umiesci¢ w suchej kolbie o pojemnosci
600 ml z wystarczajaco szeroka szyjka, wstrzasajac doktadnie zawartos¢ kolby.

Ekstrakcja

Doda¢ 500 (x1) ml roztworu kwasu cytrynowego o temperaturze 20 (=1)°C. Przy dodawaniu pierwszych
mililitrow odczynnika wstrzasaé mocno r¢cznie, aby zapobiec tworzeniu si¢ grudek i przywieraniu substancji
do $cianek. Zamknaé kolbe gumowym korkiem i wstrzasa¢ na wstrzasarce obrotowej (5.1) przez 30 min w
temperaturze 20 (£2)°C.
Zawarto$¢ kolby natychmiast przesaczy¢ do suchego naczynia, przez suchy karbowany saczek nie
zawierajacy fosforanow. Odrzuci¢ pierwsze 20 ml przesaczu. Kontynuowaé saczenie do uzyskania ilosci
przesaczu wystarczajacej do przeprowadzenia oznaczania fosforu.

Oznaczanie fosforu w ekstrakcie

Oznaczanie przeprowadza si¢ Metoda 3.2. w odpowiedniej porcji otrzymanego w ten sposob roztworu.

Metoda 3.1.4
Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w obojetnym cytrynianie amonu

Dziedzina
W dokumencie okreslono metodg oznaczania fosforu rozpuszczalnego w obojgtnym cytrynianie amonu.
Zakres stosowania



4.1.

5.1
5.2.
5.3.
5.4.
5.5.

7.2.

7.3.

Metodg stosuje si¢ do wszystkich nawozow, w odniesieniu, do ktérych zostata ustalona rozpuszczalno$é
w obojetnym cytrynianie amonu. Patrz Zatacznik [

Zasada

Metoda polega na ekstrakcji fosforu w okreslonych warunkach w temperaturze 65°C z uzyciem obojgtnego
roztworu cytrynianu amonu (pH = 7).

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana.

Obojetny roztwor cytrynianu amonu (pH = 7)

Roztwoér powinien zawiera¢ 185 g krystalicznego kwasu cytrynowego w 1 litrze 1 posiadaé ggstos¢ d=1,09
g/ml w temp. 20°C oraz pH = 7.

Roztwor przygotowac nastepujaco:

Rozpusci¢ 370 g krystalicznego kwasu cytrynowego (CsHgO,H,0O) w okoto 1,5 litra wody i1 wstgpnie
zobojetni¢ roztwor, dodajac 345 ml wodorotlenku amonu (28 do 29% NH;). Jesli stezenie NH; jest nizsze
niz 28%, doda¢ odpowiednio wigksza jego ilo$¢, a kwas cytrynowy rozcienczy¢ w odpowiednio mniejszej
ilosci wody.

Otrzymany roztwor ochtodzi¢ i zobojgtni¢, dodajac kroplami roztwor amoniaku o stgzeniu 28 do 29% do
uzyskania pH = 7 w temperaturze 20°C, mierzac pehametrem i caly czas mieszajac mieszadetkiem
mechanicznym. Nastgpnie uzupelni¢ objetos¢ do 2 litrbw 1 ponownie sprawdzi¢ pH. Roztwor
przechowywac w zamknigtej butelce i sprawdzaé jego pH w regularnych odstgpach czasu.

Aparatura

Zlewka o pojemnosci 2 litry

Pehametr

Kolba Erlenmeyera o pojemnosci 200 lub 250 ml

Kolby pomiarowe o pojemnosci 500 ml i 2000 ml

LazZnia wodna, z termostatem umozliwiajacym utrzymanie temperatury 65°C, wyposazona w odpowiednie
mieszadto (patrz rysunek 8)

Przygotowanie prébki

Patrz Metoda 1.

Sposéb postegpowania

. Préobka

Przenies¢ 1 g lub 3 g badanego nawozu (patrz Zatacznik I A i B Rozporzadzenia) do kolby Erlenmeyera
o pojemnosci 200 ml Iub 250 ml, zawierajacej 100 ml obojgtnego roztworu cytrynianu amonu uprzednio
podgrzanego do temperatury 65°C.

Ekstrakcja

Kolbe Erlenmeyera zamkna¢ korkiem i wstrzasnaé, aby uzyska¢ zawiesing nawozu nie zawierajaca grudek.
Odkorkowa¢ w celu wyrdéwnania ci$nienia, i ponownie zamknaé. Kolbe umie$ci¢ w tazni wodnej,
nastawionej doktadnie na temperatur¢ 65°C z zainstalowanym mieszadlem (patrz rysunek 8). Podczas
mieszania poziom zawiesiny w kolbie powinien utrzymywac si¢ stale ponizej poziomu wody w lazni
wodnej'®.

Zawartos$¢ kolby miesza¢ przez 1 godz., a nastepnie wyjaé kolbg z tazni wodne;.

Szybko ochtodzi¢ pod biezaca woda do temperatury otoczenia. Zawarto$¢ przenies¢ ilosciowo do kolby
pomiarowej o pojemnosci 500 ml, uzywajac do tego celu tryskawki. Uzupeli¢ woda do kreski, doktadnie
wymiesza¢ 1 przesaczy¢ z umiarkowana predkoscia przez suchy karbowany saczek (nie zawierajacy
fosforanow) do suchego naczynia, odrzucajac pierwsza porcje przesaczu (ok. 50 ml). Zebra¢ okoto 100 ml
klarownego przesaczu.

Oznaczanie fosforu w ekstrakcie

W tak uzyskanym ekstrakcie oznaczy¢ fosfor Metoda 3.2

' Jesli niedostepne jest mieszadto mechaniczne, kolbe mozna wstrzasaé recznie w odstepach co 5 min.
Mieszanie mechaniczne powinno by¢ tak wyregulowane, aby uzyskiwac zawiesing nawozu.
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Metody 3.1.5
Ekstrakcja fosforu alkalicznym roztworem cytrynianu amonu

Metoda 3.1.5.1
Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w roztworze wedlug Petermanna w temperaturze 65°C

Dziedzina

W dokumencie okreslono metodg oznaczania fosforu rozpuszczalnego w alkalicznym roztworze cytrynianu
amonu.

Zakres stosowania

Metodg stosuje si¢ wylacznie do dwuwodnego fosforanu dwuwapniowego (CaHPO42H,0).

Zasada

Metoda polega na ekstrakcji fosforu w okreslonych warunkach alkalicznym roztworem cytrynianu amonu
wedlug Petermanna o temperaturze 65°C.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana o wlasnosciach wody destylowane;.

Roztwor Petermanna

Charakterystyka odczynnikow

Kwas cytrynowy (C¢HgO7H,0): roztwor o stezeniu 173 g/l1.

Amoniak: roztwor zawierajacy 42 g azotu amonowego w 1 litrze, przy pH od 9,4 do 9,7.

Przygotowanie roztworu Petermanna z cytrynianu dwuamonowego

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 5 litrow rozpusci¢ 931 g cytrynianu dwuamonowego (cigzar
czasteczkowy 226,19) w okoto 3500 ml wody. Wstawi¢ do tazni z biezaca woda, wymiesza¢, ochtodzi¢ i
doda¢ niewielkimi porcjami roztworu amoniaku, np. w przypadku roztworu amoniaku o dyy = 0,906g/ml,
co odpowiada 20,81% (m/m) azotu amonowego, trzeba doda¢ 502 ml roztworu amoniaku. Otrzymany
roztwor cytrynianu ochtodzi¢ do temperatury 20°C, uzupetié¢ do kreski woda i wymieszac.

Przygotowanie roztworu Petermanna z kwasu cytrynowego i amoniaku

W butli o pojemnosci okoto 5 litréw rozpusci¢ 865 g jednowodnego kwasu cytrynowego w okoto 2500 ml
wody. Butle umiesci¢ w tazni lodowej i dodawaé niewielkimi porcjami roztwor amoniaku caly czas
mieszajac, uzywajac lejka, ktorego nodzka jest zanurzona w roztworze kwasu cytrynowego, np. w przypadku
roztworu amoniaku o dyy = 0,906g/ml, co odpowiada 20,81% (m/m) azotu amonowego, trzeba doda¢ 1114
ml roztworu amoniaku. Otrzymany roztwoér cytrynianu ochtodzi¢ do temperatury 20°C, przenies¢ do kolby
pomiarowej o pojemnosci 5 litrow, uzupetni¢ woda do kreski i wymieszac.

Zawarto$¢ azotu amonowego sprawdzi¢ w nastgpujacy sposob:
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Przenies¢ 25 ml powyzszego roztworu do kolby pomiarowej o pojemnosci 250 ml, uzupetni¢ woda do
kreski i wymieszaé. Zawarto$¢ azotu amonowego oznaczy¢ Metoda 2.1 w 25 ml roztworu. Jesli roztwor
jest poprawnie sporzadzony, to zuzywa si¢ 15 ml roztworu kwasu siarkowego o stezeniu 0,25 mol/l (0,5 N).
Jesli zawarto$¢ azotu amonowego jest wyzsza niz 42 g/l, to amoniak mozna usuna¢ strumieniem gazu
obojetnego lub przez umiarkowane ogrzewanie, doprowadzajac z powrotem pH do wartosci 9,7.
Rownolegle wykona¢ drugie oznaczanie.

Jesli zawarto$¢ azotu amonowego jest nizsza niz 42 g/, konieczne jest dodanie M roztworu amoniaku. W
tym przypadku mas¢ dodawanego amoniaku oblicza si¢ ze wzoru:

M =(42-nx2.8)x 500
20,81

g

natomiast objgtosc:

y_ M
0,906

w temperaturze 20 C

Jesli objgtos¢ V jest mniejsza niz 25 ml, woéwczas doda¢ bezposrednio do kolby pigciolitrowej
sproszkowany kwas cytrynowy o masie V x 0,173 g.

Jesli objgtos¢ V jest wigksza niz 25 ml, wowczas nalezy przygotowaé 1 litr nowego roztworu w
nastgpujacy sposob.

Odwazy¢ 173 g kwasu cytrynowego i rozpusci¢c w 500 ml wody. Nastgpnie, stosujac wskazane $rodki
ostroznosci, doda¢ nie wigeej niz 225 + V x 1206 ml roztworu amoniaku, takiego jaki byl uzyty do
przygotowania 5 litréw odczynnika. Dopetni¢ woda do kreski i wymieszac.

Otrzymany roztwor zmieszac¢ z 4975 ml roztworu przygotowanego uprzednio.

Aparatura

. Laznia wodna, umozliwiajaca utrzymywanie temperatury 65 (+ 1)°C.
. Kolba pomiarowa (np. Stohmanna) o pojemnosci 500 ml.

Przygotowanie prébki
Patrz Metoda 1.
Sposob postepowania

. Probka

Odwazy¢ 1 g przygotowanej probki z doktadnoscia do 0,001 g i przenie$¢ do kolby pomiarowej o pojemnosci
500 ml (5.2).

Ekstrakcja

Doda¢ 200 ml alkalicznego roztworu cytrynianu amonu (4.1). Zamknaé¢ kolbg i energicznie wstrzasnaé
rgcznie, aby uniknaé tworzenia si¢ grudek i aby zapobiec przyleganiu nawozu do $cianek.

Kolbe umiesci¢ w tazni wodnej nastawionej na temperatur¢ 65°C i w ciagu pierwszych 30 min wstrzasaé
co 5 min. Po kazdorazowym wstrzasaniu kolb¢ odkorkowaé w celu wyréwnania ci$nienia. Poziom wody w
fazni wodnej powinien znajdowaé si¢ powyzej poziomu roztworu w kolbie. Pozostawi¢ kolb¢ w tazni
wodnej przez nastgpna godzing w temperaturze 65°C wstrzasajac co 10 min. Wyjaé kolbe z tazni,
ochtodzi¢ do temperatury okoto 20°C, dopetni¢ woda do objetosci 500 ml, wymieszac i przesaczy¢ przez
suchy karbowany saczek nie zawierajacy fosforanéw. Odrzuci¢ pierwsza porcj¢ przesaczu.

Oznaczanie

Oznaczanie wyekstrahowanego fosforu przeprowadzi¢ Metoda 3.2 w odpowiedniej porcji otrzymanego w
ten sposob roztworu.

Metoda 3.1.5.2
Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w roztworze wedlug Petermanna, w temperaturze otoczenia

Dziedzina

W dokumencie okreslono metode¢ oznaczania fosforu rozpuszczalnego w alkalicznym roztworze cytrynianu
amonu wedlug Petermanna o temperaturze otoczenia.

Zakres stosowania

Metodg stosuje si¢ wytacznie do fosforytow rozdrobnionych.

Zasada

Metoda polega na ekstrakcji fosforu w okreslonych warunkach alkalicznym roztworem cytrynianu amonu
wedtug Petermanna o temperaturze okoto 20°C.

Odczynniki

Patrz Metoda 3.1.5.1



. Aparatura

5.1. Sprzet laboratoryjny powszechnie stosowany oraz kolba pomiarowa (np. Stohmanna) o pojemnos$ci 250 ml.

5.2. Wytrzasarka obrotowa (35-40 obrotow/min).

6. Przygotowanie prébki
Patrz Metoda 1.

7. Sposo6b postepowania

7.1. Probka
Odwazy¢ 2,5 g przygotowanej probki z doktadnoscia do 0,001 g i umiesci¢ w kolbie pomiarowej o pojemnosci
250 ml (5.1).

7.2. Ekstrakcja
Doda¢ niewielka ilo$¢ roztworu Petermanna o temperaturze 20°C i energicznie wstrzasaé, aby uniknaé
tworzenia si¢ grudek oraz zapobiec przyleganiu nawozu do $cianek kolby. Objetos¢ uzupehi¢ do kreski
roztworem Petermanna i zamkna¢ kolbg korkiem gumowym.
Wstrzasaé przez 2 godz. na wstrzasarce obrotowej (5.2). Natychmiast przesaczy¢ przez suchy karbowany
saczek, nie zawierajacy fosforanow, do suchego naczynia odrzucajac pierwsza porcje przesaczu.

7.3. Oznaczanie
Oznaczanie wyekstrahowanego fosforu przeprowadzi¢ Metoda 3.2 w odpowiedniej porcji tak otrzymanego
roztworu.

Metoda 3.1.5.3
Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w alkalicznym roztworze cytrynianu amonu wedlug Julie

1. Dziedzina
W dokumencie okreslono metode¢ oznaczania fosforu rozpuszczalnego w alkalicznym roztworze cytrynianu
amonu wedhug Joulie.

2.  Zakres stosowania
Metodg stosuje si¢ do wszystkich nawozow fosforowych prostych i wielosktadnikowych, w ktorych fosfor
wystepuje w postaci fosforanu glinowo-wapniowego.

3. Zasada
Metoda polega na intensywnym wstrzasaniu probki nawozu z alkalicznym roztworem cytrynianu amonu o
okres$lonych wlasnosciach (niekiedy w obecnos$ci 8-hydroksychinoliny) w temperaturze okoto 20°C.

4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana.

4.1. Alkaliczny roztwor cytrynianu amonu wedtug Joulie.

Roztwoér zawiera 400 g kwasu cytrynowego i 153 g amoniaku w 1 litrze, przy czym zawarto$¢ wolnego
amoniaku wynosi okoto 55 g/l. Roztwdr mozna otrzymac jedna z opisanych nizej metod.

4.1.1 W kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 litr rozpusci¢ 400 g kwasu cytrynowego (CsHgO7H,0) w okoto 600
ml roztworu amoniaku (d,o = 0,925g/ml, tj. 200 g NH;/1). Kwas cytrynowy dodawac¢ stopniowo po 50-80 g,
utrzymujac temperaturg ponizej 50°C. Uzupehic¢ objetosé do 1 litra roztworem amoniaku.

4.1.2 W kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 litr rozpusci¢ 432 g dwuzasadowego cytrynianu amonu (C¢H4N,0-)
w 300 ml wody. Doda¢ 440 ml roztworu amoniaku (dyy = 0,925g/ml). Uzupetni¢ objgtos¢ woda do 1 litra.
Uwagi:

Sprawdzanie catkowitej zawarto$ci amoniaku.
Pobra¢ 10 ml roztworu cytrynianu i umiesci¢ w kolbie pomiarowej o pojemnosci 250 ml. Uzupelni¢ woda
do kreski. Oznaczy¢ zawarto$¢ azotu amonowego Metoda 2.1 w 25 ml tak przygotowanego roztworu.

1 ml H,SO4 0,25 mol/1 ( 0,5 N) = 0,008516 g NHs.
Odczynnik jest dobrze przygotowany, gdy ilo$¢ mililitréw zuzyta w miareczkowaniu wynosi od 17,7 do 18.
Jesli tak nie jest, dodac 4,25 ml roztworu amoniaku (dyo = 0,925g/ml) na kazde 0,1 ml ponizej 18 ml.

4.2. 8-hydroksychinolina (oksyna), sproszkowana.

5. Aparatura

5.1. Standardowy sprzet laboratoryjny oraz maty mozdzierz szklany lub porcelanowy z thuczkiem.

5.2. Kolby pomiarowe o pojemnosci 500 ml.

5.3. Kolba pomiarowa o pojemnosci 1000 ml.

5.4. Wytrzasarka obrotowa (35-40 obrotow/min).

6. Przygotowanie probki
Patrz Metoda 1.

7. Sposo6b postepowania

7.1. Probka
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Odwazy¢ 1 g przygotowanej probki z doktadnoscia do 0,0005 g i umie$ci¢ w matym mozdzierzu. Dodaé
okoto 10 kropel alkalicznego roztworu cytrynianu amonu (4.1), aby zwilzy¢ probke, i bardzo starannie
rozgnies¢ thuczkiem.

Ekstrakcja

Doda¢ 20 ml cytrynianu amonu (4.1) i wymieszaé na paste¢, pozostawi¢ na okoto 1 minute.

Zdekantowac ciecz znad osadu do kolby pomiarowej o pojemnosci 500 ml, pozostawiajac nie rozdrobnione
czastki nawozuw mozdzierzu. Do pozostalosci wla¢ ponownie 20 ml alkalicznego roztworu cytrynianu
amonu (4.1), znowu rozetrze¢ jak powyzej i zdekantowa¢ ciecz do kolby pomiarowej. Proces powtorzy¢
czterokrotnie, tak aby za piatym razem mozna bylo przela¢ cala probkg do kolby. Catkowita ilo$¢
alkalicznego roztworu cytrynianu amonu zuzytego w tych operacjach powinna wynies¢ okoto 100 ml.
Thuczek 1 mozdzierz przemy¢ 40 ml wody i ciecz z przemywania dotaczy¢ do kolby.

Zakorkowana kolb¢ wstrzasa¢ przez 3 godz. na wytrzasarce obrotowej (5.4). Po tym czasie odstawi¢ kolbe
na 15-16 godz., a nastgpnie wstrzasa¢ w tych samych warunkach przez 3 godz.. Podczas catego procesu
utrzymywac¢ temperaturg na poziomie 20 (£2)°C.

Dopehi¢ do kreski woda. Przesaczy¢ przez suchy saczek, odrzuci¢ pierwsza porcje przesaczu. Klarowny
przesacz zebra¢ w suchej kolbie.

Oznaczanie

Oznaczanie wyekstrahowanego fosforu przeprowadzi¢ Metoda 3.2, pobierajac odpowiednia porcje
przesaczu.

Uzupelnienie

Uzycie 8-hydroksychinoliny umozliwia stosowanie tej metody do nawozoéw zawierajacych magnez i jest
zalecane, gdy stosunek zawarto$ci magnezu do pigciotlenku fosforu jest wyzszy niz 0,03 (Mg/P,Os >
0,03).W tym przypadku do zwilzonej probki doda¢ 3 g oksyny. Uzycie oksyny w nieobecno$ci magnezu
nie bedzie prawdopodobnie zakldca¢ oznaczania. Nie mniej jednak, jesli magnez jest nieobecny, nie
uzywac oksyny.

Metoda 3.1.6
Ekstrakcja fosforu rozpuszczalnego w wodzie

Dziedzina

W dokumencie okreslono metodg oznaczania fosforu rozpuszczalnego w wodzie.

Zakres stosowania

Metodg stosuje si¢ do wszystkich nawozow, tacznie z nawozami wielosktadnikowymi, w ktorych ma by¢
oznaczany fosfor rozpuszczalny w wodzie.

Zasada

Metoda polega na ekstrakcji fosforu w okreslonych warunkach przez wytrzasanie z woda.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana.

Aparatura

. Kolba pomiarowa (np. Stohmanna) o pojemnosci 500 ml.
. Wytrzasarka obrotowa (35-40 obrotow/min).

Przygotowanie prébki
Patrz Metoda 1.
Sposob postepowania

. Probka

Odwazy¢ 5 g przygotowanej probki z dokladnoscia do 0,001 g i umiesci¢ w kolbie pomiarowej o
pojemnosci 500 ml (5.1).

Ekstrakcja

Do kolby doda¢ 450 ml wody o temperaturze 20-25°C.

Zawartos¢ kolby wstrzasac na wytrzasarce obrotowej (5.2) przez 30 min.

Nastepnie dopetnié¢ do kreski woda i wymieszaé doktadnie. Przesaczy¢ przez suchy karbowany saczek, nie
zawierajacy fosforanow do suchego naczynia.

Oznaczanie

Oznaczanie wyekstrahowanego fosforu przeprowadzi¢ Metoda 3.2 pobierajac odpowiednia porcjg filtratu.

Metoda 3.2
Oznaczanie wyekstrahowanego fosforu

(Grawimetryczna metoda z zastosowaniem fosforomolibdenianu chinoliny)
Dziedzina



W dokumencie okre$lono metodg oznaczania fosforu w ekstraktach nawozowych.

2. Zakres stosowania
Metodg stosuje si¢ do oznaczania réznych form fosforu we wszystkich ekstraktach nawozowych'’.

3. Zasada metody
Metoda polega na wytracaniu fosforu w srodowisku kwasnym w postaci fosforomolibdenianu chinoliny (po
ewentualnej hydrolizie).
Po przesaczeniu i przemyciu, osad suszy si¢ w temperaturze 250°C i wazy.
W tych warunkach zwiazki znajdujace si¢ w badanym roztworze (kwasy mineralne i organiczne, jony
amonowe, rozpuszczalne krzemiany itp.) nie beda zaktéca¢ oznaczania, jesli do wytracania uzyje sig
odczynnika przygotowanego w oparciu o molibdenian sodu lub molibdenian amonu.

4. Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana.

4.1. Kwas azotowy, stgzony (dyy = 1,40 g/ml).

4.2. Przygotowanie odczynnika strqcajqcego

4.2.1.

4.2.2.

5.2.
5.3.
5.4.
5.5.
5.6.

6.1.

Przygotowanie odczynnika w oparciu o molibdenian sodu
Roztwor A: Rozpusci¢ 70 g dwuwodnego molibdenianu sodu w 100 ml wody destylowane;j
Roztwor B: Rozpusci¢ 60 g jednowodnego kwasu cytrynowego w 100 ml wody destylowanej i doda¢ 85 ml
stezonego kwasu azotowego (4.1).
Roztwor C: Aby uzyskac roztwor C, zmieszac roztwor A z roztworem B.
Roztwér D: Do 50 ml wody destylowanej doda¢ 35 ml stgzonego kwasu azotowego (4.1), nastepnie 5 ml
swiezo destylowanej chinoliny. Roztwor ten doda¢ do roztworu C, doktadnie wymieszaé i zostawi¢ na noc
w ciemnym miejscu. Nastepnie dopetni¢ do 500 ml woda, ponownie wymieszac i przesaczy¢ przez lejek ze
spiekiem szklanym (5.6).

Przygotowanie odczynnika w oparciu o molibdenian amonu
Roztwor A: W 300 ml wody rozpusci¢ 100 g molibdenianu amonu jednocze$nie tagodnie ogrzewajac i
mieszajac od czasu do czasu.
Roztwor B: Rozpusci¢ 120 g jednowodnego kwasu cytrynowego w 200 ml wody destylowanej, dodaé 170
ml st¢zonego kwasu azotowego (4.1).
Roztwoér C: Doda¢ 10 ml $wiezo destylowanej chinoliny do 70 ml st¢zonego kwasu azotowego (4.1).
Roztwoér D: Roztwor A wla¢ powoli, doktadnie mieszajac do roztworu B. Po doktadnym wymieszaniu, do
mieszaniny tej doda¢ roztwor C i dopeli¢ do 1 litra. Pozostawi¢ na dwa dni w ciemnym miejscu i
przesaczyc¢ przez lejek ze spiekiem szklanym (5.6).
Odczynniki (4.2.1) i (4.2.2) mozna stosowac¢ alternatywnie, obydwa nalezy przechowywaé w ciemnym
miejscu w zakorkowanych butelkach z tworzywa sztucznego.
Aparatura

. Sprzet laboratoryjny powszechnie stosowany oraz kolba stozkowa (np. typu Erlenmeyera) z szeroka szyjka,

o pojemnosci 500 ml.

Pipety o pojemnosci: 10, 25 1 50 ml.

Tygiel filtracyjny ze spiekiem szklanym o porowatosci 5-20 pm.

Kolba Buchnera

Suszarka laboratoryjna z regulacja temperatury w zakresie 250 (+£10)°C.

Lejek ze spiekiem szklanym, porowatosci 5-20 pm.

Sposob postepowania

Przygotowanie roztworu do oznaczania

Za pomoca pipety pobra¢ odpowiednia porcje ekstraktu nawozowego (patrz tabela 2) zawierajaca ok. 0,01
g P,Os i przenie$¢ do kolby stozkowej o pojemnosci 500 ml. Doda¢ 15 ml st¢zonego kwasu azotowego
(4.1)" i rozcienczy¢ woda do okoto 100 ml.

Tabela 2
Okreslenie porcji ekstraktu pobieranych do oznaczania
% P,05 %P Probka |Rozcienczen Probka|Rozcienczenie| Porcja do | Wspotezynnik | Wspotczynnik
w nawozie|w nawozie|do badan| ie (doml) | (ml) (doml) |wytracania| przeliczenia | przeliczenia
(2) (ml) fosforo- fosforo-
molibdenianu | molibdenianu
chinoliny chinoliny

"7 Fosfor rozpuszczalny w kwasach mineralnych, fosfor rozpuszczalny w wodzie, fosfor rozpuszczalny w
roztworach cytrynianu amonu, fosfor rozpuszczalny w roztworze kwasu cytrynowego o st¢zeniu 2% i fosfor
rozpuszczalny w roztworze kwasu mrowkowego o stgzeniu 2%.

'8 W przypadku, gdy roztwor do wytracania fosforanow zawiera wigcej niz 15 ml roztworu cytrynianu amonu

(obojetnego, alkalicznego wg Petermanna Iub wg Joulie), nalezy doda¢ 21 ml stezonego kwasu azotowego.
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6.3.
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6.6.

6.7.

6.8.
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Hydroliza

Jesli w roztworze stwierdzono obecno$¢ metafosforanow, pirofosforanéw lub polifosforandw, wowczas
przeprowadza si¢ hydroliz¢ w nastgpujacy sposob:
Zawarto$¢ kolby Erlenmeyera powoli doprowadzi¢ do wrzenia i utrzymywaé w tej temperaturze do
zakonczenia hydrolizy (zwykle trwa to 1 godz.). Nalezy uwazaé, aby uniknaé strat spowodowanych
pryskaniem i nadmiernym odparowywaniem, ktore mogltyby zmniejszy¢ wyjSciowa objetos¢ o wigcej niz
potowe. Aby tego uniknaé, zainstalowaé chtodnicg zwrotna. Po zakonczeniu hydrolizy zawarto$¢ kolby
uzupetni¢ woda do objgtosci wyjsciowe;.
Wazenie tygla
Tygiel filtracyjny (5.3) suszy¢ przez co najmniej 15 min w suszarce laboratoryjnej w temperaturze 250
(£10)°C 1 po ochlodzeniu w eksykatorze zwazyc¢.
Wytrqcanie osadu
Kwasny roztwor zawarty w kolbie Erlenmeyera ogrza¢ do wrzenia, a nastgpnie rozpocza¢ wytracanie
fosforomolibdenianu chinoliny, dodajac kroplami 40 ml odczynnika stracajacego (odczynnik 4.2.1 lub
4.22)". Kolbe z zawarto$cia umiesci¢ w ltazni wodnej 1 zostawi¢ na 15 min, od czasu do czasu
wstrzasajac.Roztwor z osadem mozna przesaczy¢ natychmiast lub po ochtodzeniu.
Sqczenie i przemywanie
Przesaczy¢, dekantujac roztwor pod proznia. Osad w kolbie Erlenmayer'a przemy¢ 30 ml wody. Ponownie
zdekantowac i przesaczy¢. Czynnos¢ tg powtdrzy¢ pigciokrotnie. Reszte osadu przeniesé ilos§ciowo do tygla
i przemy¢ woda. Osad w tyglu przemy¢ czterokrotnie porcjami wody po 20 ml. Osad doktadnie odsaczy¢.
Suszenie i wazenie
Osuszy¢ tygiel z zewnatrz bibulg filtracyjna, umie$ci¢ w suszarce laboratoryjnej i suszy¢ do statej masy w
temperaturze 250°C (5.5) (zazwyczaj 15 min); ochtodzi¢ w eksykatorze do temperatury otoczenia, a
nastgpnie szybko zwazy¢.
Proba slepa
Do kazdej z serii oznaczen przeprowadzi¢ probe $lepa, uzywajac wytacznie odczynnikow i ekstrahentow w
ilosciach uzytych do ekstrakcji (roztwor cytrynianu itp.), otrzymany wynik uwzgledni¢ przy obliczaniu
wyniku koncowego.
Badanie kontrolne
Przeprowadzi¢ oznaczanie z uzyciem odpowiedniej porcji roztworu fosforanu jednopotasowego
zawierajacej 0,01 g P,Os.
Wyrazanie wynikow
Jesli stosuje si¢ probki do badan i rozcienczenia przedstawione w tabeli 2, zawartos¢ fosforu obliczy¢ ze
WZOrow:
% P wnawozie = (A -a)x F'

lub

% P,Os w nawozie=(A -a)x F

gdzie:

A - masa osadu fosforomolibdenianu chinoliny probki badanej, w gramach

a - masa osadu fosforomolibdenianu chinoliny proby $lepej, w gramach

F i F' - wspotczynniki przeliczeniowe podane w tabeli 2,

W przypadku probek do analizy i rozciefnczen, ktore réznia si¢ od podanych w tabeli 2, zawarto$¢ fosforu
obliczy¢ ze wzorow:

' W przypadku gdy roztwor do wytracania fosforandw zawiera wiecej niz 15 ml roztworu cytrynianu amonu
(obojetnego, wg Petermanna Iub wg Joulie) i byt zakwaszony 21 ml st¢zonego kwasu azotowego (patrz przypis
do 6.1), do wytracania nalezy uzy¢ 80 ml odczynnika stracajacego
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(A=) % £ %0 %100

%P w nawozie = M

lub
(A-a)x FxDx100

%P,05 w nawozie = ;

gdzie:

fif - wspotczynniki przeliczeniowe fosforomolibdenianu chinoliny na P,Os = 0,032074 (f)
lub na P = 0,013984 (f")

D - wspoétczynnik rozcienczenia

M - masa badanej probki, w gramach.

Metoda 4
Potas

Metoda 4.1
Oznaczanie potasu rozpuszczalnego w wodzie

Dziedzina

W dokumencie okreslono metodg oznaczania potasu rozpuszczalnego w wodzie.

Zakres stosowania

Metodg stosuje si¢ do wszystkich nawozoéw potasowych wymienionych w Zataczniku 1.

Zasada

Metoda polega na rozpuszczeniu w wodzie potasu zawartego w badanej probce nawozu oraz jego
wytraceniu

w $rodowisku lekko alkalicznym w postaci czterofenyloboranu potasu, po uprzednim usunigciu lub
zwiazaniu substancji, ktore moga zaktocac ilosciowe oznaczanie.

Odczynniki

Woda destylowana lub zdemineralizowana.

Formaldehyd,

Przezroczysty roztwor formaldehydu o stgzeniu 25-35%.

Chlorek potasu cz.d.a.

Wodorotlenek sodu o stezeniu 10 mol/l

Szczegbdlng uwage nalezy zwrdci¢ na to, aby wodorotlenek sodu nie zawierat potasu.

Roztwor wskaznika

Rozpusci¢ 0,5 g fenoloftaleiny w 90 % etanolu i uzupetni¢ do objetosci 100ml.

Roztwor EDTA

Rozpusci¢ w wodzie 4 g dwuwodnej dwusodowej soli kwasu etylenodwuaminoczterooctowego w kolbie
pomiarowej o pojemnosci 100 ml, dopetni¢ do kreski woda i wymieszac.

Roztwor przechowywac w butelce z tworzywa sztucznego.

Roztwor STPB

Rozpusci¢ 32,5 g czterofenyloboranu sodu w 480 ml wody, doda¢ 2 ml roztworu wodorotlenku sodu (4.3) i
20 ml roztworu chlorku magnezu (100g MgCl,-6H,0 w 1 litrze).

Miesza¢ przez 15 min i przesaczy¢ przez gesty saczek bezpopiotowy.

Odczynnik przechowywa¢ w butelce z tworzywa sztucznego.

Roztwor do przemywania

Rozcienczy¢ woda 20 ml roztworu STPB (4.6) do objetosci 1000 ml.

Woda bromowa

Nasycony roztwér bromu w wodzie.

Aparatura

Kolby pomiarowe o pojemnosci 1000 ml

Zlewka o pojemnosci 250 ml

Tygle filtracyjne ze spiekiem szklanym o porowato$ci 5-20 um

Suszarka laboratoryjna z regulacja temperatury 120 (+10)°C

Eksykator

Przygotowanie prébki

Patrz Metoda 1.

W przypadku soli potasowych probka powinna by¢ dostatecznie drobno zmielona, tak aby do analizy
uzyskac probke reprezentatywna. Do tych nawozow nalezy zastosowaé Metodg 1 (6) (a).



7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

7.7.

Sposéb postegpowania

. Probka

Odwazy¢ 10 g przygotowanej probki z doktadnoscia do 0,001 g (lub 5 g w przypadku soli potasowych
zawierajacych wigcej niz 50 % tlenku potasu) i umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 600 ml zawierajacej okoto
400 ml wody.

Zawartos$¢ zlewki doprowadzi¢ do wrzenia i gotowaé przez 30 min, ochtodzié, przenie$¢ ilosciowo do
kolby pomiarowej o pojemnosci 1000 ml, dopetni¢ woda do kreski, wymiesza¢. Roztwor przesaczy¢ do
suchego naczynia, odrzucajac pierwsze 50 ml przesaczu (patrz 7.6 uwaga dotyczaca sposobu
postgpowania).

Przygotowanie porcji roztworu do wytrqcania

Porcje¢ przesaczu zawierajaca 25-50 mg potasu (patrz Tabela 3) przenie$¢ pipeta do zlewki o pojemnosci
250 ml. Jesli to konieczne, uzupetni¢ woda do 50 ml.

Aby usunaé substancje przeszkadzajace, doda¢ 10 ml roztworu EDTA (4.5), kilka kropli roztworu
fenoloftaleiny (4.4) oraz kroplami roztwor wodorotlenku sodu (4.3) do uzyskania czerwonego zabarwienia.
Doda¢ jeszcze kilka kropli wodorotlenku sodu, aby zapewni¢ jego nadmiar (najczesciej wystarcza 1 ml
wodorotlenku sodu, aby probke zobojetnic i zapewni¢ nadmiar).

W celu usunigcia nadmiaru amoniaku (patrz 7.6. (b) uwaga dotyczaca sposobu postgpowania) gotowac
tagodnie przez 15 min. Jeéli to konieczne, nalezy doda¢ tyle wody, aby uzupehi¢ objgtosé do 60 ml.
Doprowadzi¢ roztwor do wrzenia, zdjac¢ zlewke z ptytki grzejnej i doda¢ 10 ml roztworu formaldehydu
(4.1). Nastgpnie doda¢ kilka kropli fenoloftaleiny i, jesli trzeba, wodorotlenku sodu do pojawienia sig¢
wyraznego czerwonego zabarwienia. Zlewke przykry¢ szkietkiem zegarkowym i umiesci¢ w tazni wodnej
na 15 min.

Wazenie tygla

Tygiel filtracyjny (5.3) wysuszy¢ do stalej masy (ok. 15 min) w suszarce laboratoryjnej w temperaturze
120°C (5.4), ochtodzi¢ w eksykatorze, a nastgpnie zwazyc.

Wytrqcanie osadu

Zdjac¢ zlewke z tazni wodnej, doda¢ kroplami 10 ml roztworu STPB (4.6) w czasie okoto 2 min. Nastgpnie
odczeka¢ co najmniej 10 min przed saczeniem.

Sqczenie i przemywanie osadu

Zawartos$¢ zlewki przesaczy¢ pod proznia przez uprzednio zwazony tygiel i przeptukaé zlewke roztworem
do przemywania (4.7). Nastgpnie osad w tyglu przemy¢ trzykrotnie roztworem do przemywania (w sumie
60 ml)
i dwukrotnie 5-10 ml wody.

Osad doktadnie odsaczy¢.

Suszenie i wazenie

Osuszy¢ z zewnatrz tygiel bibula filtracyjna i umiesci¢ wraz z zawarto$ciag w suszarce laboratoryjnej w
temperaturze 120°C na 1,5 godz. Nastgpnie przenies¢ do eksykatora, ochtodzi¢ do temperatury otoczeniai
szybko zwazy¢.

Uwagi dotyczace sposobu postgpowania:

(a) Jesli przesacz ma ciemne zabarwienie, przenies¢ pipeta odpowiednia jego porcjg, zawierajaca najwyzej
100 mg K,O do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml, doda¢ wody bromowej i doprowadzi¢ do wrzenia,
aby usuna¢ nadmiar bromu. Po ochtodzeniu uzupetié¢ do kreski, przesaczy¢ i ilosciowo oznaczy¢ potas w
porcji przesaczu.

(b) W przypadku gdy azot amonowy jest obecny jedynie w niewielkich ilosciach lub w ogodle go nie ma,
woOwczas nie ma potrzeby gotowania przez 15 min.

Okreslenie porcji ekstraktu pobieranej do oznaczania oraz wspotczynniki przeliczeniowe

Tabela 3
Probka , . , .
9% KO Probka | roztworu Porcja ngpo%c;ynnlkF V\?poic;ynmkp
? w2 % K do ekstraktu | Rozciefczenie [roztworu do|PT#CHCZeNIOWY (F) |przeliczeniowy (F")
. |w nawozie| badan do (do ml) wytracania Ve kO U &
nawozie ., .
(g) |rozcienczenia (ml) gKTPE gkTPB
(ml)
5-10 | 42-83 10 - - 50 26,280 21,812
10-20 | 8,3-16,6 10 - - 25 52,560 43,624
albo - - 10 131,400 109,060
20-30 116,641,510 albo 50 250 50 131,400 109,060
ponad 50 |ponad 41,5| 5 albo - - 10 262,800 218,120




7.8.

7.9.

%K,0 w nawozie =

%K w nawozie =

»

| | | | albo50 | 250 | 50 | 262,800 | 218,120

Proba slepa
Do kazdej serii oznaczen przeprowadzi¢ probe §lepa, uzywajac wylacznie odczynnikéw w ilo$ciach
zastosowanych w analizie, a wynik uwzgledni¢ przy obliczaniu wyniku koncowego.
Badania kontrolne
Aby sprawdzi¢ metodg analityczna, przeprowadzi¢ oznaczanie w odpowiedniej porcji roztworu chlorku
potasu zawierajacej nie wigcej niz 40 mg K,O.
Wyrazanie wynikow
Jesli zastosuje si¢ probki do analizy i rozcienczenia przedstawione w Tabeli 3, zawarto$¢ potasu obliczy¢
Z€ WZOrow:

% K,O w nawozie = (A -a) F
lub

% K w nawozie = (A - a) F'

gdzie:
A - masa osadu dla probki badanej, w gramach
a - masa osadu dla proby $lepej, w gramach
F i F' - wspotczynniki przeliczeniowe (patrz Tabela 3)
W przypadku probek i rozcienczen, ktore réznia si¢ od przedstawionych w tabeli 3, zawarto$¢ potasu
obliczy¢ ze wzorow:

(A-a)x £xDx100
M

lub

(A—a) % %D %100
M

gdzie:

f - wspotczynnik przeliczeniowy KTPB na K,O = 0,1314,
f - wspotczynnik przeliczeniowy KTPB na K = 0,109,

D - wspoélczynnik rozcienczenia,

M - masa badanej probki, w gramach.

Metoda 5
Brak pozycji

Metoda 6
Chlor

Metoda 6.1
Oznaczanie zawartoS$ci chlorkéw pod nieobecno$é substancji organicznej

Dziedzina
Niniejszy dokument okres$la metodeg oznaczania chlorkéw pod nieobecno$¢ substancji organicznych.
Zakres stosowania
Wszystkie nawozy, ktore nie zawieraja substancji organicznych.
Zasada metody
Chlorki rozpuszczone w wodzie wytraca si¢ w Srodowisku kwa$nym nadmiarem mianowanego roztworu
azotanu srebra. Nadmiar azotanu srebra odmiareczkowuje si¢ roztworem tiocyjanianu amonu w obecnosci

siarczanu zelazowo-amonowego (metoda Volharda).

Odczynniki
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Woda destylowana lub zdemineralizowana niezawierajaca chlorkow.

Nitrobenzen lub eter dietylowy
Kwas azotowy o st¢zeniu 10 mol/l
Roztwor wskaznika

Rozpusci¢ w wodzie 40 g siarczanu zelazowo- amonowego, Fe,(SO,);-(NH4),S0424H,0, 1 dopetni¢ do 1
litra.

Azotan srebra, roztwor mianowany o stezeniu 0,1 mol/l
Przygotowanie

Zwiazek jest higroskopijny i nie mozna go suszy¢ bez ryzyka rozktadu, dlatego zaleca si¢ odwazy¢ okoto 9
g tiocyjanianu amonu, rozpusci¢ w wodzie i dopetni¢ do objgtosci 1 1. Stezenie roztworu ustali¢ przez
miareczkowanie mianowanym roztworem azotanu srebra o st¢zeniu 0,1 mol/l.

Aparatura

Wstrzasarka obrotowa ( 35 do 40 obrotow na minutg)
Biurety

Kolba pomiarowa o pojemnosci 500 ml

Kolba stozkowa (Erlenmeyera) o pojemnosci 250 ml

Przygotowanie proébki
Patrz: Metoda 1.

Sposéb postepowania

Przygotowanie roztworu probki

Umiesci¢ 5 g probki odwazonej z doktadnoscia do 0,001 g w kolbie pomiarowej o pojemnosci 500 ml i
doda¢ 450 ml wody. Mieszaé przez 0,5 godz. na wstrzasarce (5.1), uzupehi¢ woda destylowana do 500 ml,
wymieszac i przesaczy¢ do zlewki.

Oznaczanie

Do kolby Erlenmeyera o pojemnosci 300 ml pobra¢ porcje przesaczu zawierajaca nie wigcej niz 0,150 g
chlorkow, na przyktad 25 ml (0,25 g), 50 ml (0,5 g), lub 100 ml (1 g). Jesli pobrana porcja jest mniejsza niz
50 ml, wowczas objetos$¢ nalezy uzupetni¢ woda destylowana do 50 ml.

Doda¢ 5 ml roztworu kwasu azotowego o stezeniu 10 mol/l (4.2.), 20 ml roztworu wskaznika (4.3.) i dwie
krople mianowanego roztworu tiocyjanianu amonu, ktory odmierza si¢ biureta ustawiona na zero.
Nastepnie biureta dodaé mianowanego roztworu azotanu srebra (4.4.) w nadmiarze 2-5 ml. Doda¢ 5 ml
nitrobenzenu lub 5 ml eteru dietylowego (4.1.) i dobrze wstrzasnaé, aby spowodowac aglomeracjg osadu.
Nadmiar azotanu srebra odmiareczkowaé mianowanym roztworem tiocyjanianu amonu o st¢zeniu 0,1
mol/l (4.5.) do pojawienia si¢ barwy czerwonobrazowej, ktéra utrzymuje si¢ po lekkim potrzasnigciu
kolba.

Uwaga:

Nitrobenzen lub eter dietylowy (ale przede wszystkim nitrobenzen) zapobiegaja reakcji chlorku srebra z
jonami tiocyjanianu. W ten sposob uzyskuje si¢ wyrazng zmiang koloru.

Slepa préba
W takich samych warunkach przeprowadzi¢ oznaczanie w probie Slepej (pomijajac probke) i jej wynik
uwzgledni¢ przy obliczaniu wyniku koncowego.

Proba kontrolna
Przed przeprowadzaniem oznaczen sprawdzi¢ doktadno$¢ metody, uzywajac porcji $wiezo
przygotowanego roztworu chlorku potasu zawierajacej okoto100 mg chlorkéw.

Wyrazanie wynikow
Wynik analizy przedstawi¢ jako procentowa zawarto$¢ chlorkow w probce wzigtej do analizy.
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Procentowa zawarto$¢ chlorkow obliczy¢ ze wzoru:

(Vz _ch)_(th _Vca) x 100
M

% chlorkéw = 0,003546 x

gdzie:

V, - liczba mililitrow mianowanego roztworu azotanu srebra o stezeniu 0,1 mol/I,

V., - liczba mililitrow mianowanego roztworu azotanu srebra o stezeniu 0,1 mol/l zuzyta w probie §lepe;j,

V, - liczba mililitrow mianowanego roztworu tiocyjanianu amonu o stezeniu 0,1 mol/l,

V.. - liczba mililitrow mianowanego roztworu tiocyjanianu amonu o stezeniu 0,1 mol/l zuzyta w probie
slepej,

M - masa, w gramach, probki w pobranej porcji roztworu (7.2).

Metody 7
Stopien rozdrobnienia

Metoda 7.1
Oznaczanie stopnia rozdrobnienia
(metoda na sucho)

Dziedzina
Niniejszy dokument okresla sposob oznaczenia stopnia rozdrobnienia metoda na sucho.

Zakres stosowania
Metodg stosuje si¢ do wszystkich nawozéw typu WE, dla ktérych podane sa wymagania dotyczace stopnia
rozdrobnienia z uzyciem sit o wymiarze oczek 0,630 i 0,160 mm.

Zasada metody

Poprzez mechaniczne przesiewanie przez sita oznacza si¢ ilo$¢ produktu o uziarnieniu wigkszym niz 0,630
mm i o uziarnieniu pomigdzy 0,160 a 0,630 mm, a nastgpnie oblicza w procentach stopien rozdrobnienia
nawozu.

Aparatura

Mechaniczna wstrzasarka do sit

Sita o wymiarze oczek 0,160 mm i 0,630 mm odpowiadajace standardowym wymiarom ($rednica 20 cm,
wysoko$¢ 5 cm).

Sposéb postegpowania

Odwazy¢ 50 g nawozu z doktadnoscia do 0,05 g. Zamontowaé oba sita i odbieralnik na wstrzasarce (4.1.),
sito o wigkszych oczkach umiesci¢ na gorze. Badana probke umiesci¢ na gornym sicie. Przesiewaé przez
10 min i usunaé¢ nawoz zebrany w odbieralniku. Ponownie uruchomi¢ aparat i po uptywie 1 min sprawdzic,
czy ilo$¢ nawozu zebrana w tym czasie w odbieralniku nie wynosi wigcej niz 250 mg. Powtarza¢ czynnosci
(za kazdym razem przez minute), dotad az zebrana ilo$¢ nawozu bedzie mniejsza niz 250 mg. Zwazy¢
oddzielnie pozostato$¢ nawozu na obu sitach.

Wyrazanie wynikow
Stopien rozdrobnienia nawozu w procentach (%), w odniesieniu do sita o wymiarze oczek 0,630 mm

wynosi (50 - M) x 2

Stopien rozdrobnienia nawozu w procentach (%), w odniesieniu do sita o wymiarze oczek 0,160 mm
wynosi [50 - (M + M,)] x 2

gdzie:
M, = masa, w gramach, pozostatosci na sicie o oczkach 0,630 mm,

M, = masa, w gramach, pozostalosci na sicie o oczkach 0,160 mm.
Pominigcie czastek z sita o oczkach 0,630 zostalo juz wyeliminowane.

Wiyniki obliczen nalezy zaokragli¢ do najblizszej liczby catkowite;.



5.1.

5.2.
5.3.
54.

6.1.

6.2.

Metoda 7.2.
Oznaczanie stopnia rozdrobnienia fosforytéw miekkich

Dziedzina
Niniejsza metoda stuzy do oznaczania stopnia rozdrobnienia fosforytoéw migkkich.

Zakres stosowania
Fosforyty migkkie.

Zasada
W przypadku probek o drobnym uziarnieniu moze wystapic¢ aglomeracja czastek utrudniajaca przesiewanie
na sucho. Z tego powodu stosuje si¢ zazwyczaj przesiewanie na mokro.

Odczynniki
Szesciometafosforan sodu, roztwor o stezeniu 1%.

Aparatura

Sita o wymiarach oczek 0,063 mm i 0,125 mm odpowiadajace standardowym wymiarom ($rednica 20 cm,
wysoko$¢ 5 cm); odbieralnik

Lejek szklany o $rednicy 20 cm zamontowany w statywie

Zlewki o pojemnosci 250 ml

Suszarka laboratoryjna

Sposob postepowania

Pobieranie probek
W naczyniu o odpowiedniej pojemnosci odwazy¢ 50 g badanej probki z doktadnoscia do 0,05 g. Obie
strony sit przemy¢ woda i umiescic sito o oczkach 0,125 mm nad sitem o oczkach 0,063 mm.

Sposob postepowania

Badana probke przenies¢ ilosciowo na gorne sito. Przesiewad przy uzyciu matego strumienia wody (mozna
stosowa¢ wodg z kranu) do czasu, az woda przechodzaca przez sita bedzie czysta. Nalezy zapewnic¢ taki
przeptyw wody, aby dolne sito nigdy nie napetniato si¢ woda.

Gdy pozostato§¢ na gormnym sicie bedzie w przyblizeniu stala, sito nalezy zdja¢ i umiesci¢ je na
odbieralniku.

Nastgpnie kontynuowaé przesiewanie na mokro przez dolne sito do czasu, az przechodzaca przez nie woda
bedzie czysta.

Ponownie umiesci¢ sito o oczkach 0,125 mm nad sitem o oczkach 0,063 mm. Jezeli zostanie jakikolwiek
osad w odbieralniku, przenies¢ go na goérne sito i ponownie rozpoczal przesiewanie pod malym
strumieniem wody tak, az ponownie stanie si¢ ona czysta.

Nastegpnie przy uzyciu lejka przenies¢ ilosciowo pozostatos¢ na kazdym z sit do odpowiednich zlewek. Z
kazdej pozostatosci sporzadzi¢ zawiesing przez napehienie zlewek woda. Zostawi¢ do odstania na okoto 1
min, a nastgpnie zdekantowac¢ jak najwicksza ilos¢ wody.

Zlewki umiesci¢ w suszarce laboratoryjnej w temperaturze 150°C i suszy¢ przez 2 godz.

Pozostawi¢ do ostygnigcia, zwazy¢, usunac zawarto$¢ z kazdej za pomoca szczoteczki i ponownie zwazyc.
Roznica mas okresla wielkos¢.

Wyrazanie wynikow
Wyniki obliczen zaokragli¢ do najblizszej liczby catkowite;.

Stopien rozdrobnienia nawozu w procentach ( %), w odniesieniu do sita o wymiarze oczek 0,125 mm
wynosi (50 - M) x 2

Stopien rozdrobnienia nawozu w procentach (%) w odniesieniu do sita o wymiarze oczek 0,063 mm
wynosi [50 - (M + M,)] x 2

gdzie:

M, = nawazka, w gramach, pozostatosci na sicie o oczkach 0,125 mm,
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M, = nawazka, w gramach, pozostatosci na sicie o oczkach 0,063 mm.
Uwagi

Jesli po przesianiu zaobserwuje si¢ obecnos¢ grudek, analiz¢ nalezy przeprowadzi¢ ponownie w
nastgpujacy sposob.

Do kolby o pojemnosci 1 litra zawierajacej 500 ml roztworu sze$ciometafosforanu sodu powoli
wprowadzi¢ 50 g probki, ciagle mieszajac. Kolbg zamkna¢ korkiem i energicznie wstrzasa¢ recznie tak,
aby rozbi¢ grudki. Przenie$¢ cala zawiesing na gorne sito i dokladnie przemy¢ kolbg. Kontynuowaé
oznaczanie, jak opisano w (6.2.).

Metody 8
Drugorze¢dne skladniki pokarmowe

Metoda 8.1
Ekstrakcja calkowitej zawartosci wapnia, magnezu, sodu oraz siarki obecnej w postaci
siarczanéw

Dziedzina

Niniejszy dokument okresla sposob ekstrakcji catkowitej zawartosci wapnia, magnezu i sodu oraz siarki

obecnej w postaci siarczandow w taki sposob, zeby otrzymany ekstrakt mozna byto stosowa¢ do oznaczania

kazdego z wymienionych sktadnikéw pokarmowych.

Zakres stosowania

Metodg stosuje si¢ do nawozow WE, dla ktorych podanie catkowitej zawartosci wapnia, magnezu, sodu

oraz siarki obecnej w postaci siarczanow jest ustalone w niniejszym rozporzadzeniu.

Zasada

Rozpuszczanie badanej probki poprzez gotowanie w rozcienczonym roztworze kwasu chlorowodorowego.
Odczynniki

. Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony:

Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.
Aparatura

Elektryczna plytka grzejna z regulacja temperatury.

Przygotowanie probki

Patrz: metoda 1.

Sposob postepowania

. Probka do badan

Wapn, magnez, sod i siarka w postaci siarczanéw ekstrahuje si¢ z probki do badan o masie 5 g, odwazonej
z doktadnos$cia do 1 mg.

Jezeli nawdz zawiera powyzej 15% siarki (S), tj. 37,5% SOs, 1 ponad 18,8% wapnia (Ca), tj. 26,3% CaO,
wowczas ekstrakcje wapnia i1 siarki przeprowadza si¢ z badanej probki o masie 1 g, odwazonej z
doktadnoscia do 1 mg. Badana probke umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 600 ml.

Przygotowanie roztworu

Do probki doda¢ okoto 400 ml wody i 50 ml rozcienczonego kwasu chlorowodorowego, (4.1) zachowujac
ostroznos$¢ (matymi porcjami, roztozonymi w czasie), w przypadku, gdy probka zawiera znaczne ilosci
weglandw. Doprowadzi¢ roztwdr do wrzenia i utrzymywaé w tym stanie przez 30 min. Zostawi¢ do
schiodzenia, mieszajac od czasu do czasu. Przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 500 ml,
dopetni¢ do kreski woda i wymieszaC. Przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego naczynia, odrzucajac
pierwsza porcje¢ przesaczu. Ekstrakt powinien by¢ catkowicie klarowny.

Zamknac¢ naczynie, jesli przesacz nie bedzie niezwlocznie analizowany.

Metoda 8.2
Ekstrakcja siarki catkowitej obecnej w réznych postaciach

Dziedzina

Niniejszy dokument okresla sposéb wykonania ekstrakcji siarki catkowitej zawartej w nawozach w postaci
elementarnej i/lub w postaci zwiazkéw chemicznych.

Zakres stosowania
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Metode stosuje si¢ do nawozow WE, dla ktérych deklarowanie zawartosci siarki catkowitej obecnej w
réznych postaciach (elementarnej, tiosiarczanu, siarczynu, siarczanu) jest ustalone w niniejszym
rozporzadzeniu.

Zasada

Siarke elementarna poddaje si¢ w $rodowisku alkalicznym konwersji do wielosiarczku i tiosiarczanu,
nadtlenkiem nastgpnie zwiazki te wraz z siarczynami, ktore moga by¢ obecne w probce, utlenia sig
nadtlenkiem wodoru. Rozne postacie siarki przeksztatca si¢ tym sposobem w siarczany, ktore oznacza si¢
przez wytracanie w postaci siarczanu baru (Metoda 8.9).

Odczynniki

. Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony:

Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.
Wodorotlenek sodu (NaOH), roztwor o st¢zeniu, co najmniej 30% (dyo = 1,33 g/ml)
Nadtlenek wodoru, 30 % (m/m)

Chlorek baru, BaCl,-2H,0, roztwdr wodny o stezeniu 122 g/l

Aparatura

Elektryczna ptytka grzejna z regulowana temperatura.

Przygotowanie prébki

Patrz: Metoda 1.

Sposéb postegpowania

. Probka do badan

Odwazy¢, z doktadnoscia do 1 mg, taka ilo$¢ nawozu, ktéra bedzie zawierata od 80 mg do 350 mg siarki
(S), tj. od 200 do 875 mg SO;.

Zwykle (gdy S < 15%) nalezy odwazy¢ 2,5 g. Umiesci¢ badang probke w zlewce o pojemnosci 400 ml.
Utlenianie

Do zlewki z probka doda¢ 20 ml roztworu wodorotlenku sodu (4.2) i 20 ml wody. Przykry¢ szkietkiem
zegarkowym. Gotowac przez 5 min na plytce grzejnej (5.1). Zdja¢ z plytki. Strumieniem goracej wody
sptuka¢ siarke przylegajaca do Scianek zlewki i dalej gotowac przez 20 min. Zostawi¢ do schiodzenia.
Dodawaé porcjami po 2 ml nadtlenku wodoru (4.3) do momentu, az reakcja przestanie by¢ zauwazalna.
Potrzeba okoto 6-8 porcji roztworu nadtlenku wodoru. Pozostawi¢ na 1 godz. w celu dalszego utleniania.
Nastgpnie zawarto$¢ zlewki doprowadzi¢ do wrzenia i utrzymywac w tym stanie przez 0,5 godz. Zostawié¢
do schlodzenia.

Przygotowanie roztworu do analizy

Dodac¢ okoto 50 ml wody i 50 ml roztworu kwasu chlorowodorowego (4.1).

- Jesli zawarto$¢ siarki (S) jest mniejsza niz 5%:

roztwor przesaczy¢ do zlewki o pojemnosci 600 ml. Przemy¢ pozostatos¢ na saczku kilka razy zimna
woda. Po przemyciu potwierdzi¢ nieobecno$¢ siarczanow w ostatnich kroplach przesaczu, uzywajac
roztworu chlorku baru (4.4). Przesacz powinien by¢ catkowicie klarowny. Siarczany oznacza si¢ w calej
objetosci przesaczu wg Metody 8.9.

- Jesli zawarto$¢ siarki (S) wynosi powyzej powyzej 5%:

roztwor przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 250 ml, dopetni¢ woda do kreski i
wymieszaC. Przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego naczynia; przesacz powinien by¢ catkowicie
klarowny. Zamkna¢ naczynie, jesli roztwor nie bedzie niezwlocznie analizowany. Oznaczy¢ siarczany w
porcji tego roztworu, poprzez wytracenie w postaci siarczanu baru wg Metody 8.9.

Metoda 8.3.
Ekstrakcja rozpuszczalnego w wodzie wapnia, magnezu, sodu oraz siarki obecnej w postaci
siarczanéw

Dziedzina
Niniejszy dokument okresla sposob ekstrahowania rozpuszczalnego w wodzie wapnia, magnezu, sodu oraz
siarki obecnej w postaci siarczanéw w taki sposOb, aby ten sam ekstrakt mogt by¢ stosowany do
oznaczania kazdego ze sktadnikow pokarmowych.

Zakres stosowania
Metode stosuje si¢ wytacznie do nawozow, dla ktérych podanie zawarto$ci rozpuszczalnego w wodzie
wapnia, magnezu, sodu oraz siarki obecnej w postaci siarczandw jest ustalone w zataczniku I.

Zasada
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Rozpuszczanie sktadnikow pokarmowych we wrzacej wodzie.
Odczynniki
Woda destylowana lub zdemineralizowana o rownowaznym stopniu czystosci.
Aparatura
Elektryczna ptytka grzejna z regulowana temperatura.
Przygotowanie préobki
Patrz: Metoda 1
Sposéb postgpowania
Probka do badan
(a) Jezeli nawozy nie zawieraja siarki lub gdy zawieraja jednoczesnie nie wigcej niz 3% siarki
(S), . 7,5% SOs, i nie wigeej niz 4% wapnia (Ca), tj. 5,6% CaO, to odwazy¢ 5 g nawozu z
doktadnoscia do 1 mg.
(b) Jezeli nawozy zawieraja wigcej niz 3% siarki (S) 1 ponad 4% wapnia (Ca), to odwazy¢ 1 g
nawozu z doktadnoscia do 1 mg.
Umiesci¢ badang probke w zlewce o pojemnosci 600 ml.
Przygotowanie roztworu
Doda¢ do probki okoto 400 ml wody i gotowaé przez 30 min. Pozostawi¢ do schtodzenia, mieszajac od
czasu do czasu, nastgpnie przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 500 ml, dopehi¢ do
kreski woda i wymieszac.
Przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego naczynia. Odrzuci¢ pierwsza porcj¢ przesaczu. Przesacz
powinien by¢ catkowicie klarowny.
Zamkna¢ naczynie korkiem, jesli roztwor nie bedzie niezwlocznie analizowany.

Metoda 8.4
Ekstrakcja siarki rozpuszczalnej w wodzie, wystepujacej w roznych postaciach

Dziedzina
Niniejszy dokument okresla sposob ekstrahowania siarki rozpuszczalnej w wodzie, zawartej w nawozach w
r6znych postaciach.
Zakres stosowania
Metodg stosuje sig do nawozow, dla ktorych podanie zawartosci rozpuszczalnego w wodzie trojtlenku
siarki jest ustalone w zataczniku I.
Zasada metody
Siarke rozpuszcza si¢ w zimnej wodzie i utlenia w $rodowisku alkalicznym do siarczanu za pomoca
nadtlenku wodoru.
Odczynniki

. Kwas chlorowodorowy, roztwor rozciericzony:.

Zmiesza¢ jedna objetosé kwasu chlorowodorowego (dao = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.

. Wodorotlenek sodu (NaOH), roztwor o stezeniu okoto 30 % (dyo = 1,33 g/ml)
. Nadtlenek wodoru (H,0,), roztwoér 30 % (m/m)

Aparatura

. Kolba pomiarowa Stohmanna o pojemnosci 500 ml
. Wstrzasarka obrotowa, 30-40 obrotéw/min.
. Elektryczna ptytka grzejna z regulowana temperatura

Przygotowanie probki do badan
Patrz: Metoda 1
Sposob postepowania

. Probka do badan

(a) Jezeli nawozy zawieraja nie wigcej niz 3% siarki (S), tj. 7,5% SOs, i nie wigcej niz 4%
wapnia (Ca), tj. 5,6% CaO, to odwazy¢ 5 g nawozu z doktadnoscia dol mg,
(b) Jezeli nawozy zawieraja ponad 3% siarki (S) oraz ponad 4% wapnia (Ca), to odwazy¢ 1 g

nawozu z doktadnoscia do 1 mg.
Badana probke umiesci¢ w kolbie pomiarowej o pojemnosci 500 ml (5.1).
Przygotowanie roztworu
Do probki doda¢ okoto 400 ml wody. Kolbe zamkna¢ korkiem. Wstrzasa¢ na wstrzasarce (5.2) przez 30
min. Nastgpnie kolbe dopetni¢ do kreski woda i wymieszaé. Przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego
naczynia. Jesli roztwor nie bedzie niezwlocznie analizowany, naczynie zamknag.
Utlenianie porcji roztworu przeznaczonej do badan
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Pobra¢ porcje roztworu z ekstrakcji, nie przekraczajaca 50 ml i, jesli to mozliwe, zawierajaca od 20 do 100
mg siarki (S).

Jesli to konieczne, dopetni¢ woda do objgtosci S0 ml. Dodaé¢ 3 ml roztworu wodorotlenku sodu (4.2) i 2 ml
roztworu nadtlenku wodoru (4.3). Przykry¢ szkietkiem zegarkowym i gotowac tagodnie przez 1 godz. na
plytce grzejnej (5.3). Porcjami po 1 ml dodawac roztwoér nadtlenku wodoru tak dhugo, jak dtugo zachodzi
reakcja (maksymalna ilo$¢ 5 ml).

Nastgpnie zostawi¢ do schlodzenia. Zdja¢ szkietko zegarkowe i przemy¢ je od spodu nad zlewka. Dodaé
okoto 20 ml rozcienczonego roztworu kwasu chlorowodorowego (4.1) dopetni¢ woda do okoto 300 ml.

Oznaczy¢ zawarto$¢ siarczandw w catej objgtosci utlenionego roztworu wg Metody 8.9.

Metoda 8.5
Ekstrakcja i oznaczanie zawarto$ci siarki elementarnej
Ostrzezenie
Niniejsza metoda analizy obejmuje stosowanie dwusiarczku wegla (CS;). Nalezy wobec tego, zachowaé
specjalne $rodki bezpieczenstwa, a w szczegdlnosci w odniesieniu do:
- przechowywania CS,
- ochronnego sprz¢tu dla personelu
- higieny pracy
- zapobiegania pozarom i wybuchom
- utylizacji odczynnika.
Niniejsza metoda wymaga personelu o wysokich kwalifikacjach i odpowiednio wyposazonego
laboratorium.
Dziedzina
Niniejszy dokument okresla metode ekstrahowania i oznaczania siarki elementarnej zawartej w nawozach.
Zakres stosowania
Metode stosuje si¢ do nawozéw WE, dla ktorych podanie zawartoSci siarki calkowitej w postaci
elementarnej jest ustalone w zataczniku I.
Zasada
Po usunigciu zwiazkdéw rozpuszcezalnych, siarke elementarna ekstrahuje si¢ dwusiarczkiem wegla, a
nastgpnie wyekstrahowana siarke oznacza si¢ grawimetrycznie.
Odczynniki
Dwusiarczek wegla
Aparatura

. Kolba ekstrakcyjna o pojemnosci 100 ml zaopatrzona w korek ze szlifem
. Aparat Soxhleta z odpowiednimi elementami filtracyjnymi (gilzy filtracyjne)
. Wyparka rotacyjna prozniowa

Suszarka laboratoryjna z wentylatorem, umozliwiajaca uzyskanie temperatury 90 +2 °C

. Porcelanowe plytki Petriego, o Srednicy 5-7 cm, nieprzekraczajace wysokosci Scm
. Elektryczna ptytka grzejna z regulowana temperatura

Przygotowanie probki
Patrz: Metoda 1
Sposéb postegpowania

. Probka do badan

Odwazy¢ 5-10 g nawozu z doktadnos$cia do 1 mg i umiesci¢ w gilzie aparatu Soxhleta (5.2).

. Ekstrakcja siarki

Zawartos$¢ gilzy doktadnie przemy¢ goraca woda, aby usunaé wszystkie zwiazki rozpuszczalne. Suszyé w
suszarce laboratoryjnej w temperaturze 90°C (5.4) przez co najmniej 1 godz. Umiesci¢ gilzg w aparacie
Soxhleta (5.2).

Do kolby aparatu (5.1) wtozy¢ kilka szklanych koralikéw i zwazy¢ (Py), nastgpnie doda¢ 50 ml
dwusiarczku wegla (4.1).

Zmontowaé aparat i ekstrahowaé siarke elementarng przez 6 godz. Wylaczy¢ grzanie, a po schlodzeniu
odlaczy¢ kolbeg. Podtaczy¢ kolbe do wyparki rotacyjnej (5.3) i odparowywacé tak dtugo, az zawartos¢ kolby
bedzie miata konsystencjg gabczastej masy.

Kolbe suszy¢é w suszarce laboratoryjnej w temperaturze 90°C (5.4) do uzyskania stalej masy (P;)
(zazwyczaj wystarcza 1 godz.).

Oznaczanie czystosci siarki elementarnej

Niektore substancje moga by¢ wyekstrahowane przez dwusiarczek wegla jednoczesnie z siarka
elementarng. Czystos$¢ siarki elementarnej oznacza si¢ nastgpujaco:
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doktadnie ujednorodni¢ zawarto$¢ kolby i pobra¢ z niej probke o masie 2-3 g, wazac z doktadnoscia do 1
mg (n). Umiesci¢ na plytce Petriego (5.5). Zwazy¢ plytkg z zawartoscia (P,). Umiesci¢ na ptytce grzejnej
(5.6) nastawionej na temperaturg nie przekraczajaca 220°C, tak, aby nie dopusci¢ do zapalenia si¢ siarki.
Kontynuowac¢ sublimacje przez 3-4 godz. do uzyskania statej masy (Ps).

Uwaga

Dla niektorych nawozow, nie jet konieczne oznaczanie czystosci siarki. W tym przypadku, nalezy pominaé
etap 7.3.

Wyrazanie wynikow

Zawartos¢ procentows siarki elementarnej (S) w nawozie obliczy¢ w nastgpujacy sposob:

A5 100
m

Nieczysta S (%) nawozu =

P —
Czysto$¢ wyekstrahowanej siarki (%) = ———=x 100
n

(B -F)(P, - F)

mxn

x100

Czysta siarka (% nawozu) =

gdzie:

m - masa badanej probki nawozu, g

Py - masa kolby Soxhleta, g

P, - masa taczna kolby Soxhleta i zanieczyszczonej siarki po suszeniu, g
n - masa probki zanieczyszczonej siarki wzigta do oczyszczania, g

P, - masa plytki Petriego przed sublimacja, g

P; - masa plytki Petriego po sublimac;ji siarki, g

Metoda 8.6
Manganometryczne oznaczanie wyekstrahowanego wapnia wytraconego w postaci szczawianu

Dziedzina

Niniejszy dokument okresla metodg oznaczania wapnia w ekstraktach nawozowych.

Zakres stosowania

Metodg stosuje si¢ do nawozoéw WE, dla ktérych w zalaczniku I przewidziane jest deklarowanie zawarto$ci
wapnia catkowitego i/lub rozpuszczalnego w wodzie.

Zasada metody

Wytracanie wapnia, zawartego w porcji roztworu po ekstrakcji, w postaci szczawianu wapnia i jego
oznaczanie przez miareczkowanie nadmanganianem potasu.

Odczynniki

Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony

Zmieszac jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.

Kwas siarkowy, roztwor rozcienczony (1:10)

Zmiesza¢ jedna objetosé kwasu siarkowego (dyy = 1,84 g/ml) z dziesigcioma objgtosciami wody.

Amoniak, roztwor rozcienczony (1:1)

Zmiesza¢ jedna objetos¢é amoniaku (dy = 0,88 g/ml) z jedna objgtoscia wody.

Szczawian amonu (NH,4),C,0,4-H,0, roztwdr nasycony w temperaturze otoczenia (okoto 40 g/l)

Kwas cytrynowy, roztwor o stgzeniu 30% (m/v)

Chlorek amonu, roztwor o stezeniu 5% (m/v)

Biekit bromotymolowy - wskaznik, roztwor o st¢zeniu 0,1% (m/v) w 95% etanolu

Zielen bromokrezolowa - wskaznik, roztwor o stezeniu 0,04% (m/v) w 95% etanolu

Nadmanganian potasu, roztwor mianowany o stezeniu 0,02 mol/l

Aparatura

Tygiel filtracyjny ze spiekiem szklanym o porowatosci 5-20 um

Laznia wodna

Przygotowanie porcji roztworu prébki do analizy

Pipeta pobra¢ porcje roztworu po ekstrakcji, otrzymanego wg Metody 8.2 lub 8.3, zawierajaca 15-50
miligramow Ca (tj. 21-70 miligraméw CaO). Objgtos¢ porcji oznaczy¢ jako v,. Przenies¢ do zlewki o
pojemnosci 400 ml. Jesli to konieczne, zobojgtni¢ kilkoma kroplami roztworu amoniaku (4.3) (zmiana
barwy wskaznika (4.7) z zielonego na niebieski).

Doda¢ 1 ml roztworu kwasu cytrynowego (4.5) i 5 mililitrow roztworu chlorku amonu (4.6).

Wytracanie szczawianu wapnia
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Doda¢ okoto 100 ml wody. Doprowadzi¢ do wrzenia, doda¢ 8-10 kropli roztworu wskaznika (4.8) i powoli
50 ml goracego roztworu szczawianu amonu (4.4). Jesli powstanie osad, rozpusci¢ go, dodajac kilka kropli
kwasu chlorowodorowego (4.1). Zobojgtnia¢ bardzo powoli roztworem amoniaku (4.3), do pH 4,4-4,6
(zmiana barwy wskaznika (4.8) z zielonego na niebieski), caty czas mieszajac. Umiesci¢ zlewke na wrzacej
tazni wodnej (5.2) na okoto 30 min.

Zdjaé zlewke z tazni, odstawi¢ na 1 godz. i przesaczy¢ przez tygiel (5.1).

Miareczkowanie wytraconego szczawianu

Przemy¢ zlewkg i tygiel do calkowitego usunigcia nadmiaru szczawianu amonu (mozna to sprawdzié
reakcja na obecno$¢ chlorkow w wodzie z przemywania). Umieéci¢ tygiel w zlewce o pojemnosci
400 ml i rozpusci¢ osad w 50 ml goracego roztworu kwasu siarkowego (4.2). Do zlewki doda¢ tyle wody,
aby uzupehi¢ objetos¢ do okoto 100 ml. Podgrza¢ do temperatury 70-80°C i miareczkowac, kropla po
kropli, mianowanym roztworem nadmanganianu potasu (4.9) do momentu, gdy rézowe zabarwienie
roztworu bedzie si¢ utrzymywato co najmniej przez 1 minutg. Zuzyta objetos¢ roztworu nadmanganianu
potasu oznaczy¢ jako n.

Wyrazanie wynikow

Zawarto$¢ wapnia (Ca) w nawozie jest nastgpujaca:

1%
Ca (%) =n x 0,2004 x L

X
0,02 v,xm

gdzie:

n - ilo§¢ roztworu nadmanganianu potasu zuzyta do miareczkowania, ml,
m - masa badanej probki, g,

Vv, - objetosc¢ porcji, ml,

V| - objetos¢ roztworu po ekstrakcji, ml,

t - stezenie roztworu nadmanganianu potasu, mol/l.

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

Metoda 8.7
Oznaczanie zawarto$ci magnezu metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej
Dziedzina
W niniejszym dokumencie okreslono metodg oznaczania magnezu w ekstraktach nawozowych.
Zakres stosowania
Metodg stosuje si¢ do ekstraktow nawozéw WE otrzymanych wg Metod 8.1 1 8.3, dla ktorych wymagane jest
podanie zawarto$ci magnezu catkowitego i/lub magnezu rozpuszczalnego w wodzie, z wyjatkiem nawozow
wymienionych w zataczniku I D zawierajacych drugorzedne sktadniki odzywcze:
- typ 4 ( kizeryt ),
- typ 5 ( siarczan magnezu ) i typ 5.1 ( roztwor siarczanu magnezu ),
- z wyjatkiem nastgpujacych nawozoéw wymienionych w zataczniku I A3 dotyczacych nawozow
potasowych:
- typ 7 ( kizeryt z siarczanem potasu )
- do ktdrego stosuje sig¢ Metodg 8.8.
Metoda podana ponizej odnosi si¢ do wszystkich ekstraktow nawozowych zawierajacych pierwiastki w
ilosciach, ktore moga zaktoci¢ kompleksometryczne oznaczanie magnezu.
Zasada
Oznaczanie magnezu metoda atomowej spektrometrii absorpeyjnej po odpowiednim rozcienczeniu ekstraktu.
Odczynniki

4.1. Kwas chlorowodorowy, roztwor o st¢zeniu 1 mol/l

4.2. Kwas chlorowodorowy, roztwor o st¢zeniu 0,5 mol/l

4.3. Wzorcowy roztwor magnezu, o stezeniu 1,00 mg/ml

4.3.1. Rozpusci¢ 1,013 g siarczanu magnezu (MgSO4 7H,0) w roztworze kwasu chlorowodorowego o stezeniu

0,5 mol/l (4.2)

4.3.2. Odwazy¢ 1,658 g tlenku magnezu (MgO), uprzednio wyprazonego, w celu usunigcia §ladéw dwutlenku

wegla. Umiesci¢ w zlewce zawierajacej 100 ml wody i1 120 ml kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 1
mol/l (4.1). Po rozpuszczeniu zdekantowa¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 1000 ml.
Dopehi¢ do kreski woda 1 wymieszac.
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albo
Handlowy roztwor wzorcowy.
Laboratorium ma obowiazek zbada¢ takie roztwory.
Roztwor chlorku strontu
Rozpusci¢ 75 g chlorku strontu (SrCl,:6H,0) w roztworze kwasu chlorowodorowego (4.2) i dopehi¢ tym
samym roztworem kwasu do objgtosci 500 ml.
Aparatura
Spektrometr absorpcji atomowej z lampa magnezowa, nastawiony na dlugosé fali 285,2 nm. Plomien
powietrze-acetylen.
Przygotowanie prébki do badan
Patrz: Metody 8.1 1 8.3.
Sposéb postegpowania

. Jesli nawoz zawiera powyzej 6% magnezu (Mg) (tj. 10% jako MgO), pobra¢ 25 ml (V;) roztworu

ekstrakcyjnego (6). Przenies¢ do kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml, dopeli¢ do kreski woda
i wymiesza¢. Wspotczynnik rozcienczenia wynosi Dy = 100/V.

Pobra¢ pipeta 10 ml roztworu ekstrakcyjnego (6) lub roztworu (7.1). Przenies¢ do kolby pomiarowej
o pojemnosci 200 ml, dopetnié¢ do kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2)
i wymieszac¢. Wspotczynnik rozcienczenia wynosi 200/10.

Rozcienczy¢ roztwor (7.2) roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2), tak aby
uzyskac stgzenie w optymalnym zakresie roboczym spektrometru (5). V; jest objetoscia probki w 100 ml.
Wspotczynnik rozcienczenia wynosi D, = 100/V,.

Roztwoér koncowy powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu chlorku strontu (4.4).

Przygotowanie roztworu proby Slepej

Probe $lepa przygotowac, powtarzajac caly sposob postepowania od ekstrakcji ( Metoda 8.1 lub 8.3)

z pominigciem dodatku probki badanego nawozu.

Przygotowanie roztworow wzorcowych

Przygotowa¢ co najmniej pigé roztworO6w o rosnacym stezeniu w granicach optymalnego zakresu
pomiarowego aparatu (5), rozcienczajac roztwor wzorcowy (4.3) kwasem chlorowodorowym o stgzeniu 0,5
mol/l.

Kazdy z roztworéw powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu chlorku strontu (4.4).

Pomiar

Nastawi¢ spektrometr (5) na dlugos¢ fali 285,2 nm.

Zasysa¢ kolejno: roztwory wzorcowe (7.5), roztwor probki (7.3.) oraz roztwor proby Slepej (7.4),
przemywajac aparat roztworem, ktory ma by¢ mierzony jako nastepny. Kazda operacje powtorzy¢ trzy
razy. Wykresli¢ krzywa wzorcowa, odkladajac na osi rzednych $rednie wartosci absorbancji dla kazdego
roztworu wzorcowego (7.5), a na osi odcigtych odpowiadajace im stgzenie magnezu w pg/ml. Z krzywej
wzorcowej odczytac stezenie magnezu (Xs) w probee badanej (7.3) i stgzenie magnezu (X,,) w probie §lepej
(7.4).

Wyrazanie wynikow

Zawarto$¢ magnezu (Mg) lub tlenku magnezu (MgO) w probce obliczy¢é z krzywej wzorcowej
uwzgledniajac warto$¢ Slepej proby.

Zawarto$¢ magnezu, w procentach masowych, obliczy¢ ze wzoru:

(X, - X Dh(200/10) [),500%100
100010000

Mg(a) =

gdzie:

X, - stgzenie magnezu w roztworze do badan, pg/ml

Xp - Stgzenie magnezu w probie $lepej, pg/ml

D, - wspotczynnik rozcienczenia, gdy roztwor przygotowywano wg (7.1) jest rowny:
- 4, jesli pobrano 25 ml,
- 1, jesli roztwor nie jest rozcienczony.

D, - wspotczynnik rozcienczenia zgodnie z (7.3)

M - masa badanej probki, g.

MgO(%) = Mg(%) / 0.6

Metoda 8.8
Oznaczanie magnezu metoda kompleksometryczng

Dziedzina



Niniejszy dokument okresla metodg oznaczania magnezu w ekstraktach nawozowych.
2. Zakres stosowania

Metode stosuje si¢ do nastgpujacych ekstraktow nawozéw WE, dla ktorych oznaczanie zawarto$ci

magnezu catkowitego i/lub magnezu rozpuszczalnego w wodzie, jest przewidziane:

- nawozy wymienione w zalaczniku I: proste nawozy azotowe typ 1b + lc (azotan wapnia i
magnezu), typ 7 (siarczanoazotan magnezu), typ 8 (nawozy azotowe z magnezem); proste nawozy
potasowe, typ 2 (wzbogacony kainit), typ 4 (chlorek potasu z dodatkiem soli magnezu), typ 6 (siarczan
potasu zawierajacy sole magnezu),

- nawozy wymienione w zataczniku I D, zawierajace drugorzgdne sktadniki pokarmowe.

3. Zasada metody

Magnez ekstrahuje si¢ wg Metod 8.1 i/lub 8.3. Najpierw miareczkuje si¢ wapn i magnez roztworem EDTA

w obecnosci czerni eriochromowej-T. Nastgpnie miareczkuje si¢ wapn za pomoca roztworu EDTA w

obecnosci kalceiny lub kwasu kalkono-karboksylowego. Magnez oznacza si¢ z rdznicy miareczkowan.

4. Odczynniki

4.1. Roztwor wzorcowy magnezu, o stezeniu 0,05 mol/l:

4.1.1. Rozpusci¢ 1,232 g siarczanu magnezu (MgSO,7H,0) w roztworze kwasu chlorowodorowego o
stezeniu 0,5 mol/l (4.11) i dopetni¢ do 100 ml tym samym roztworem kwasu,

lub:

4.1.2. Odwazy¢ 2,016 g tlenku magnezu, uprzednio wyprazonego, w celu usunigcia sladow dwutlenku wegla.

Umiesci¢ w zlewce zawierajacej 100 ml wody.

Doda¢, mieszajac, 120 ml roztworu kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu okoto 1 mol/l (4.12).

Po rozpuszczeniu przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 1000 ml. Dopetni¢ do kreski

woda i wymieszac.

1 mililitr tych roztworéw powinien zawiera¢ 1,216 miligraméw Mg (tj. 2,016 mg MgO).

Za badanie stgzenia tego roztworu wzorcowego odpowiedzialne jest laboratorium.

4.2. Wersenian dwusodowy (EDTA), roztwor o stezeniu 0,05 mol/l

Odwazy¢ 18,61 g dwuwodnej dwusodowej soli  kwasu etylenodiaminotetraoctowego

(CioH14N,Na,05-2H,0), umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 1000 ml i rozpusécic w 600-800 ml wody.

Przenies¢ roztwor iloSciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 1000 ml. Dopetni¢ woda do kreski i

wymiesza¢. Miano roztworu nastawi¢ na roztwor wzorcowy magnezu (4.1), pobierajac 20 ml roztworu

wzorcowego 1 miareczkujac zgodnie z (7.2).

1 ml roztworu EDTA powinien odpowiada¢ 1,216 mg Mg (tj. 2,016 mg MgO) i 2,004 mg Ca (j. 2,804 mg

CaO) (patrz: uwagi 10.1 1 10.6).

4.3. Roztwor wzorcowy wapnia, o stezeniu 0,05 mol/l

Odwazy¢ 5,004 g suchego weglanu wapnia. Umiesci¢ w zlewce zawierajacej 100 ml wody. Stopniowo

dodawaé, mieszajac, 120 ml roztworu kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu okoto 1 mol/l (4.12).

Doprowadzi¢ do wrzenia w celu odpgdzenia dwutlenku wegla, schtodzi¢. Przenies¢ ilosciowo do kolby

pomiarowej o pojemnosci 1 1, dopemi¢ do kreski woda i wymieszaé. Miano roztworu ustali¢, stosujac

roztwor EDTA (4.2) postgpujac zgodnie z (8.3).

1 ml tego roztworu powinien zawiera¢ 2,004 mg Ca (tj. 2,804 mg CaO) i powinien odpowiada¢ 1 ml

roztworu EDTA (4.2) o st¢zeniu 0,05 mol/l.

4.4. Kalceina, wskaznik

W mozdzierzu starannie wymiesza¢ 1 g kalceiny ze 100 g chlorku sodowego. Do oznaczania stosowa¢ po

10 mg tej mieszaniny. Wskaznik zmienia barwg z zielonej na pomaranczowa. Miareczkowanie nalezy

prowadzi¢ do uzyskania barwy czysto pomaranczowej bez odcienia zieleni.

4.5. Kwas kalkowo-karboksylowy, wskaznik

Rozpuséci¢ 400 mg kwasu kalkono-karboksylowego w 100 ml metanolu. Roztwoér ten mozna

przechowywac tylko przez okoto 4 tygodnie. Do oznaczania stosowaé po trzy krople roztworu. Wskaznik

zmienia barwe z czerwonej na niebieska. Miareczkowanie nalezy prowadzi¢ do uzyskania barwy czysto
niebieskiej bez odcienia czerwieni.
4.6. Czern eriochromowa-T, wskaznik

Rozpusci¢ 300 mg czerni eriochromowej-T w mieszaninie 25 ml propanolu-1 i 15 ml trietanoloaminy.

Roztwor mozna by¢ przechowywac tylko przez okoto 4 tygodnie. Do oznaczania stosowac po trzy krople

tego roztworu. Wskaznik zmienia barwg z czerwonej na niebieska; miareczkowanie nalezy prowadzi¢ do

uzyskania barwy czysto niebieskiej bez odcienia czerwieni. Wskaznik zmienia barwg tylko w obecnosci

magnezu. Jesli trzeba, doda¢ 0,1 ml roztworu wzorcowego (4.1).

Jezeli obecny jest zardwno wapn, jak i magnez, EDTA tworzy najpierw zwiazek kompleksowy z wapniem,

a nastepnie z magnezem. W takim przypadku oznacza si¢ sumeg obydwu pierwiastkow.

4.7. Roztwor cyjanku potasu
Cyjanek potasu (KCN), roztwdr wodny o stezeniu 2%. (Nie napetniaé pipety ustami; patrz: 10.7)



4.8.

4.9.

Roztwor wodorotlenku potasu i cyjanku potasu

Rozpusci¢ 280 g wodorotlenku potasu i 66 g cyjanku potasu w wodzie, dopetni¢ woda do 1 litra i
wymieszac.

Roztwor buforowy o pH 10,5

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 500 ml rozpusci¢ 33 g chlorku amonu w 200 ml wody, doda¢ 250 ml
roztworu amoniaku (d,y = 0,91 g/ml), dopetni¢ woda do kreski i wymieszaé.

Regularnie sprawdza¢ pH roztworu.

4.10.Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony

Zmiesza¢ jedna objetosé kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18g/ml) z jedna objetoscia wody.

4.11.Kwas chlorowodorowy, roztwor o st¢zeniu okoto 0,5 mol/l
4.12.Kwas chlorowodorowy, roztwor o st¢zeniu okoto 1 mol/Wodorotlenek
4.13. Wodorotlenek sodu, roztwor o stezeniu 5 mol/l.

5.
5.1.
5.2.
6.

8.3.

Aparatura

Mieszadlo magnetyczne lub mechaniczne

Pehametr

Préba kontrolna

Oznaczanie przeprowadzi¢ w porcjach roztworow (4.1 i 4.3) tak, aby stosunek Ca/Mg byt mniej wigcej taki
jak w roztworze do analizy. W tym celu pobra¢ (a) ml roztworu wzorcowego wapnia (4.3) i (b-a) ml
roztworu wzorcowego (4.1). (a) i (b) sa to ilosci mililitréw roztworu EDTA, uzyte w dwodch
miareczkowaniach przeprowadzonych na roztworze do analizy. Procedura ta jest poprawna tylko wtedy,
gdy roztwory EDTA, wapnia i magnezu maja dokladnie te same stgzenia. Jesli tak nie jest, nalezy
przeprowadzi¢ korekty.

Przygotowanie roztworu do analizy

Patrz: Metody 8.11 8.3

Oznaczanie

. Pobieranie porcji roztworu probki do badan

Porcja roztworu probki powinna zawiera¢ 9-18 mg magnezu (tj. 15-30 mg MgO).

. Miareczkowanie w obecnosci czerni eriochromowej-T

Pobra¢ pipeta porcj¢ roztworu do badan (8.1) do zlewki o pojemnosci 400 ml. Uzywajac pehametru,
zoboje¢tni¢ nadmiar kwasu roztworem wodorotlenku sodu o st¢zeniu 5 mol/l (4.13). Rozcienczy¢ woda do
okoto 100 ml. Doda¢ 5 ml roztworu buforowego (4.9). Wartos¢ pH mierzone pehametrem powinno
wynies¢ 10,5 +0,1. Dodaé¢ 2 ml roztworu cyjanku potasu (4.7) i 3 krople czerni eriochromowej-T (4.6).
Miareczkowaé roztworem EDTA (4.2) tagodnie mieszajac mieszadlem (5.1). Oznaczy¢ jako ,,b” ilosé¢
mililitrow roztworu EDTA o st¢zeniu 0,05 mol/l zuzyta do miareczkowania.

Miareczkowanie w obecnosci kalceiny lub kwasu kalkono-karboksylowego

Pobra¢ pipeta porcj¢ roztworu do badan, rowna pobranej w miareczkowaniu opisanym wyzej, i umiesci¢ w
zlewce o pojemnosci 400 ml. Uzywajac pehametru, zobojetni¢ nadmiar kwasu roztworem wodorotlenku
sodu o stezeniu 5 mol/l (4.13). Rozcienczy¢ woda do okoto 100 ml. Dodaé¢ 10 ml roztworu wodorotlenku
potasu i cyjanku potasu (4.8) i wskaznik (4.4 lub 4.5). Lagodnie mieszajac mieszadtem (5.1) miareczkowaé
roztworem EDTA (4.2).( patrz: 10.2; 10.3 1 10.4). Oznaczy¢ jako ,,ilo§¢” ilo§¢ mililitréw roztworu EDTA o
stezeniu 0,05 mol/l zuzyta do miareczkowania.

Wyrazanie wynikow

Dla nawozéw WE, do ktorych stosuje sig¢ t¢ metode (5 g nawozu w 500 ml ekstraktu), procentowa
zawarto$¢ w nawozie jest nastgpujaca:

. (b=a)xT

MgO (%) w nawozie = —————
M

. (b=a)xT"

Mg (%) w nawozie = —————
M

gdzie:

a - ilo$¢ roztworu EDTA o st¢zeniu 0,05 mol/l zuzyta do miareczkowania w obecnosci kalceiny lub kwasu
kalkono-karboksylowego, ml

b - iloé¢ roztworu EDTA o stezeniu 0,05 mol/l zuzyta do miareczkowania w obecnos$ci czerni
eriochromowe;j-T, ml

M - masa probki zawarta w pobranej porcji roztworu, g

T - 0,2016 x molowo$¢ roztworu EDTA/0,05 (patrz: 4.2)

T'-0,1216 x molowo$¢ roztworu EDTA /0,05 (patrz: 4.2)



10. Uwagi

10.1.Stosunek stechiometryczny EDTA:metal w analizach kompleksometrycznych wynosi zawsze 1:1,
niezaleznie od warto§ciowosci metalu i faktu, ze EDTA jest czterowartoSciowy. Roztwér EDTA do
miareczkowania oraz roztwory wzorcowe bgda, wigc molowe, a nie normalne.

10.2. Wskazniki kompleksometryczne sa czgsto wrazliwe na powietrze. Roztwor moze straci¢ barwg podczas
miareczkowania. W takim przypadku nalezy doda¢ jedna lub dwie krople wskaznika. Odnosi si¢ to
szczegolnie do czerni eriochromowej-T i kwasu kalkono-karboksylowego.

10.3. Zwiazki kompleksowe metal-wskaznik sa czgsto stosunkowo trwale i zmiana barwy moze nastgpowac
powoli. Pod koniec miareczkowania roztwor EDTA nalezy dodawaé powoli, a nast¢pnie dodaé krople
roztworu magnezu (4.1) lub wapnia (4.3), aby sprawdzi¢ czy nie nastgpita zmiana barwy. Odnosi si¢ to
szczegolnie do zwiazku kompleksowego czern eriochromowa T-magnez

10.4. Zmiang wskaznika nalezy obserwowac nie z gory, lecz z boku, a zlewka powinna by¢ umieszczona na
bialym tle, w miejscu dobrze o$wietlonym. Zmiana zabarwienia wskaznika moze by¢ latwo
zaobserwowana po umieszczeniu zlewki na matowym szkle lekko o$wietlonym od dotu (zaréwka 25 W).

10.5. Analiza ta wymaga pewnego do$wiadczenia. Zadanie obejmuje m.in. obserwowanie zmian zabarwienia
roztworow wzorcowych (4.1) i (4.3). Zaleca si¢, aby oznaczania byly przeprowadzane przez tego samego
analityka.

10.6. Zastosowanie roztworu EDTA o gwarantowanym stgzeniu ( na przyktad Titrisol, Normex) moze uproscic
kontrolg réwnowazno$ci roztworow wzorcowych 4.1, 4.2 14.3.

10.7.Roztwordéw zawierajacych cyjanek potasu nie wolno wylewac¢ do zlewu ($ciekéw), zanim cyjanek nie
zostanie roztozony do nieszkodliwego zwiazku, np. przez utlenienie za pomoca podchlorynu sodu, a
nastepnie alkalizacjg.

Metoda 8.9.
Oznaczanie zawartoSci siarczanow
1. Dziedzina
Niniejszy dokument okresla metod¢ oznaczania siarki obecnej w ekstraktach nawozowych w postaci
siarczanow.

2. ZaKres stosowania
Niniejsza metodg stosuje si¢ do oznaczania zawartosci siarczanéw obecnych w roztworach ekstraktow
otrzymanych wg Metod 8.1, 8.2, 8.3 1 8.4.
3. Zasada metody
Grawimetryczne oznaczanie siarki w postaci siarczanu baru.
4. Odczynniki
4.1. Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony
Zmiesza¢ jedna objetosé kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.
4.2. Chlorek baru, BaCl,-2H,0, roztwor o stezeniu 122 g/l
4.3. Azotan srebra, roztwor o st¢zeniu 5 g/l.
5. Aparatura
5.1. Tygle porcelanowe
5.2. Laznia wodna
5.3. Suszarka umozliwiajaca uzyskanie temperatury 105 £1°C.
5.4. Piec elektryczny umozliwiajacy uzyskanie temperatury 800 +50°C.
6.  Sposo6b postepowania
6.1. Pobieranie probki roztworu
Pobra¢ pipeta porcjg jednego z roztworéw ekstrakcyjnych wymienionych w punkcie 2 zawierajaca od 20
do 100 mg S, tj. 50-250 mg SOs.
Probke umiescic w zlewce o odpowiedniej objgtosci. Doda¢ 20 ml rozcienczonego roztworu kwasu
chlorowodorowego (4.1). Dopeti¢ woda do okoto 300 ml.
6.2. Wytrqcanie osadu
Doprowadzi¢ roztwor do wrzenia. Doda¢ kroplami okoto 20 ml roztworu chlorku baru (4.2), intensywnie
mieszajac roztwor. Gotowac przez kilka minut.
Umiesci¢ zlewke przykryta szkietkiem zegarkowym na wrzacej tazni wodnej (5.2) na 1 godz. Nastgpnie
pozostawi¢ roztwor w goracej wodzie (okoto 60°C) az ciecz nad osadem bedzie klarowna. Przesaczy¢
zawartos$¢ zlewki przez bezpopiotowy saczek twardy. Osad przemy¢ kilka razy goraca woda. Kontynuowacé
przemywanie osadu na saczku do catkowitego odmycia chlorkéw. Catkowite odmycie mozna sprawdzic,
uzywajac kropli roztworu azotanu srebra (4.3).



6.3.

7.

4.1.

4.2.
4.3.
44.
4.5.

4.6.

Prazenie osadu i wazenie

Umiesci¢ saczek wraz z osadem w tyglu porcelanowym (5.1) uprzednio zwazonym z doktadnoscia do 0,1
mg. Wysuszy¢ w suszarce (5.3) 1 po spopieleniu wyprazy¢ w piecu (5.4) w temperaturze okoto 800°C przez
0,5 godz. Ochtodzi¢ w eksykatorze i zwazy¢ z doktadno$cia do 0,1 mg.

Wyrazanie wynikow

Jeden miligram siarczanu baru odpowiada 0,137 miligramom S lub 0,343 miligramom SO;.

Procentowa zawarto$¢ S w nawozie obliczy¢ ze wzoru:

.
S (%) =w x 0,0137 x —
szm

SO; (%) =S (%) x 2,5

gdzie:

w - masa osadu siarczanu baru, mg
v - objetos¢ roztworu ekstraktu, ml
Vv, - objetos¢ porcji ekstraktu, ml

m - nawazka probki do badan, g.

Metoda 8.10
Oznaczanie zawarto$ci wyekstrahowanego sodu

Dziedzina

Niniejszy dokument okresla metodg oznaczania sodu w ekstraktach nawozowych.

Dziedzina zastosowania

Metodg stosuje si¢ do nawozoéw WE, dla ktoérych deklarowanie zawarto$ci sodu jest ustalone w zalaczniku
L

Zasada metody

Po odpowiednim rozcieficzeniu ekstraktu otrzymanego wg Metody 8.1 i/lub 8.3 zawarto$¢ sodu w
roztworze oznacza si¢ metoda ptomieniowej spektrofotometrii emisyjne;j.

Odczynniki

Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony

Zmieszac jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z jedna objetoscia wody

Azotan glinu, AI(NO;);-9H,0

Chlorek cezu, CsCl

Chlorek sodu, NaCl, bezwodny

Roztwor chlorku cezu i azotanu glinu

Rozpusci¢ w wodzie 50 g chlorku cezu (4.3) 1 250 g azotanu glinu (4.2) w kolbie pomiarowej o pojemnosci
1000 ml. Dopeti¢ woda do kreski i wymieszac.

Roztwor wzorcowy sodu zawierajqcy 1 mg Na /ml

Rozpusci¢ w wodzie 2,542 g chlorku sodu (4.4) w kolbie pomiarowej o pojemno$ci 1000 ml. Doda¢ 10 ml
kwasu chlorowodorowego (4.1). Dopeti¢ do kreski woda i wymieszaé

Aparatura

Spektrofotometr do emisji ptomieniowej, nastawiony na dtugos¢ fali 589,3 nm.

Roztwory wzorcowe

. Umiesci¢ 10 ml roztworu wzorcowego sodu (4.6) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 250 ml. Dopetnic¢

woda do kreski i wymieszac. Stgzenie roztworu wynosi 40 pg Na /ml.

. Umiesci¢ 0, 5, 10, 15, 20 i 25 ml roztworu posredniego (6.1) w kolbach pomiarowych o pojemnosci 100

ml. Doda¢ 10 ml roztworu (4.5). Dopetnié¢ do kreski woda i wymiesza¢. Stezenia roztworéw wynosza
odpowiednio: 0, 2,4, 6, 81 10 pg Na/ml.

Przygotowanie roztworow do pomiaru

W zaleznosci od przewidywanej zawartosci sodu w roztworze ekstrakcyjnym przygotowanym wg Metody
8.1 lub 8.3 (5 g nawozu w 500 ml) nalezy przeprowadzi¢ rozcienczenia zgodnie z ponizsza tabela:

Na,O Na (%) Rozcienczenie posrednie Rozcienczenie koncowe Stopien

(v2) do ml (v3) (v4) do ml

Probka (ml) | Rozciefczenie | Probka (ml) | Rozcieficzenie | rozcienczenia
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3-5 2,2-3,7 10 50 0 100 50
5-10 3,7-74 10 100 10 100 100
10-20 7,4-15 10 100 5 100 200
20-38 15-28 5 100 5 100 400

Do rozcienczania posredniego uzywac¢ wody. Do rozcieniczenia koncowego doda¢ 10 ml roztworu (4.5) do
kolby pomiarowej o pojemnosci 100 ml.

Dla probki badanej rownej 1 g pomnozy¢ objetos¢ rozcienczenia koncowego (V,) przez 5.

Oznaczanie

Przygotowaé spektrofotometr (5.1) do pomiaréw przy dlugoséci fali 589,3 nm. Wykalibrowaé aparat,
mierzac intensywnos$¢ promieniowania roztworow wzorcowych (6.2). Ustawi¢ optymalna czuto$¢ aparatu
przy uzyciu roztworu o najwyzszym stgzeniu. Nastgpnie zmierzy¢ intensywno$¢ promieniowania roztworu
probki do analizy (7). Operacjg t¢ powtarzac trzykrotnie.

Wyrazanie wynikow

Wykresli¢ krzywa wzorcowa, nanoszac na osi rzednych $rednig intensywno$¢ promieniowania kazdego
roztworu wzorcowego, a na osi odcigtych odpowiadajace im st¢zenia, wyrazone w pg/ml. Z krzywej
wzorcowej odczytaé stezenie sodu w roztworze badanym. Obliczy¢ zawarto$¢ sodu w roztworach
wzorcowych, uwzgledniajac ich rozcienczenie.

Procentowa zawarto$¢ sodu obliczy¢ ze wzoru:
-2
vs v 107

vV, vV, m

Na% =x -

Na,0 (%) = Na (%) x 1,348

gdzie:

X - stezenie roztworu probki wprowadzonej do spektrometru, odczytane z krzywej wzorcowe;j, pg/ml
v - objgtos¢ roztworu ekstrakcyjnego, ml

Vv, - objetos¢ porcji wzigtej do posredniego rozcienczenia, ml

V3 - objetos¢ rozcienczenia posredniego, ml

v, - objetos¢ porcji wzigtej do rozcienczenia koncowego (w 100 ml)

m - masa badanej probki, g

Metody 9
Mikroskladniki pokarmowe o zawarto$ci mniejszej lub rownej 10%

Metoda 9.1
Ekstrakcja calkowitej zawartoSci mikroskladnikow pokarmowych

Dziedzina

Niniejsza metoda okresla sposéb wykonania ekstrakcji catkowitej zawarto§ci nastgpujacych
mikrosktadnikow pokarmowych: boru, kobaltu, miedzi, zelaza, manganu, molibdenu i cynku. Celem jest
przeprowadzenie minimalnej liczby ekstrakcji, wykorzystujac tam, gdzie to mozliwe ten sam ekstrakt do
okreslenia catkowitej zawartosci kazdego z wymienionych mikrosktadnikow pokarmowych.

Zakres stosowania

Niniejszy sposoéb wykonania dotyczy nawozow WE, zamieszczonych w zataczniku I E, zawierajacych
jeden lub kilka nastgpujacych mikrosktadnikéw pokarmowych: bor, kobalt, miedZ, zelazo, mangan,
molibden i cynk. Stosuje si¢ ja do kazdego mikrosktadnika, ktorego deklarowana zawarto$¢ jest mniejsza
lub réwna 10%.

Zasada

Rozpuszczanie badanej probki we wrzacym rozcienczonym roztworze kwasu chlorowodorowego.

Uwaga:

Ekstrakcja ta jest procesem empirycznym i moze nie by¢ ilosciowa; zalezy od produktu lub innych
sktadnikéw nawozowych. W przypadku niektérych tlenkéw manganu, wyekstrahowana ilo$¢ tego
pierwiastka moze by¢ znacznie nizsza niz jego catkowita zawarto$¢ w nawozie. Na producentach nawozow
spoczywa odpowiedzialno$¢ za to, ze zadeklarowana zawarto$¢ rzeczywiscie odpowiada wyekstrahowanej
ilosci w warunkach wiasciwych dla metody.

Odczynniki

Kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor rozcienczony, o stezeniu okoto 6 mol/l



7.2.

Zmiesza¢ 1 objeto$¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z 1 objetoscia wody.

. Amoniak, roztwor stezony (NH4,OH, dyy = 0,9 g/ml)

Aparatura

Elektryczna ptytka grzejna umozliwiajaca regulacjg temperatury.

Uwaga:

Gdy w ekstrakcie ma by¢ oznaczana zawarto$¢ boru, nie uzywac szkla borokrzemowego. Poniewaz metoda
wymaga gotowania zaleca si¢ stosowanie naczyn teflonowych lub kwarcowych. Jezeli naczynia szklane
byty myte detergentami zawierajacymi borany, nalezy je doktadnie wyptukac.

Przygotowanie probki

Patrz: metoda 1

Sposéb postegpowania

. Probka do badan

Odwazy¢ 2-10 g badanego nawozu z dokladnoscia do 1mg, w zalezno$ci od deklarowanej zawarto$ci
mikrosktadnika w produkcie. Ponizsza tabelg nalezy stosowa¢ do okreslenia koncowego rozcienczenia
roztworu do badan, w ktérym stezenie oznaczanego pierwiastka miesci si¢ w zakresie pomiarowym
podanym dla kazdej metody:

Deklarowana zawarto§¢ mikrosktadnika w nawozie (%) <0,01 0,01-<5 >5-10
Masa probki do badan (g) 10 5 2
Masa mikrosktadnika w probce (mg) 1 0,5-250 100-200
Objetosc ekstraktu V (ml) 250 500 500
Stezenie mikrosktadnika w ekstrakcie (mg/1) 4 1-500 200-400

UmiesSci¢ probke w zlewce o pojemnosci 250 ml.

Przygotowanie roztworu

Jesli to konieczne, zwilzy¢ odwazkg niewielka iloscia wody, doda¢ ostroznie matymi porcjami
rozcienczonego roztworu kwasu chlorowodorowego (4.1), po 10 ml na gram nawozu, nastgpnie dodaé
okoto 50 ml wody. Przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym i wymieszaé. Zawarto§¢ zlewki doprowadzic¢
do wrzenia na ptytce grzejnej i gotowac przez 30 min. Pozostawi¢ do ochtodzenia, od czasu do czasu
mieszajac. Nastgpnie przenies¢ iloSciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 250 Iub 500 ml (patrz:
tabela). Uzupeli¢ do kreski woda i dokladnie wymieszaé. Przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego
naczynia, odrzucajac pierwsza porcje przesaczu. Ekstrakt powinien by¢ klarowny.

Zaleca sig niezwloczne przeprowadzanie oznaczania w porcjach klarownego przesaczu; jesli nie, naczynia
powinny by¢ zamknigte korkiem.

Uwaga:

W ekstraktach do oznaczania zawarto$ci boru uregulowa¢ pH do wartosci 4-6, uzywajac stgzonego
roztworu amoniaku (4.2).

Oznaczanie

Oznaczanie kazdego mikrosktadnika nalezy przeprowadza¢ w odpowiedniej porcji roztworu do badan,
zaleznej od metody oznaczania.

Jesli to konieczne, usunaé organiczne substancje chelatujace lub kompleksujace z porcji ekstraktu do
oznaczania, stosujac metode 9.3. W przypadku oznaczania metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej,
postgpowanie takie moze nie by¢ konieczne.

Metoda 9.2
Ekstrakcja mikroskladnikow pokarmowych rozpuszczalnych w wodzie

Dziedzina
Niniejsza metoda okresla sposob ekstrakcji rozpuszczalnych w wodzie nastgpujacych mikrosktadnikow
pokarmowych: boru, kobaltu, miedzi, zelaza, manganu, molibdenu i cynku. Celem jest przeprowadzenie
jak najmniejszej liczby ekstrakcji z wykorzystaniem tam, gdzie to mozliwe, tego samego ekstraktu do
oznaczenia zawartosci kazdego z wymienionych wyzej mikrosktadnikow.

2. Zakres stosowania
Niniejszy sposob stosuje si¢ do nawozow WE zamieszczonych w zataczniku 1E, zawierajacych jeden lub
kilka nastgpujacych mikrosktadnikow pokarmowych: bor, kobalt, miedz, zelazo, mangan, molibden i cynk.
Stosuje si¢ ja do kazdego mikrosktadnika, ktérego deklarowana zawarto$¢ jest mniejsza lub rowna 10%.
Zasada
Ekstrakcja mikrosktadnikow pokarmowych przez wytrzasanie nawozu w wodzie o temperaturze 20 (+2)°C.
Uwaga:
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Ekstrakcja ta jest procesem empirycznym i moze, lecz nie musi, by¢ ilo§ciowa.

Odczynniki

Kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor rozcienczony, o stezeniu okofo 6 mol/l

Zmieszac 1 objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dyo = 1,18 g/ml) z 1 objgtoscia wody.

Aparatura

Aparat rotacyjny o czestotliwosci 35-40 obrotow/min.

Pehametr

Uwaga:

Gdy w ekstrakcie ma by¢ oznaczana zawarto$¢ boru, nie nalezy uzywac naczyn ze szkla borokrzemowego.
Do tej ekstrakcji zaleca si¢ stosowanie naczyn z teflonu lub kwarcu. Jezeli naczynia szklane byly myte
detergentami zawierajacymi borany, nalezy je doktadnie wyphukac.

Przygotowanie probki

Patrz: Metoda 1

Sposob postepowania

. Probka do badan

Odwazy¢ 2-10 g badanego nawozu z doktadno$cia dol mg, w zaleznosci od zadeklarowanej zawartosci
mikrosktadnika w nawozie. Ponizsza tabelg nalezy stosowa¢ do okreslenia koncowego rozcienczenia
roztworu do badan, w ktorym stezenie oznaczanego pierwiastka mieéci si¢ w zakresie pomiarowym
podanym dla kazdej metody:

Deklarowana zawarto$¢ mikrosktadnika w nawozie <0,01 0,01-<5 >5-10
(%)
Masa probki do badan (g) 10 5 2
Masa mikrosktadnika w probce (mg) 1 0,5-250 100-200
Objetos¢ ekstraktu V (ml) 250 500 500
Stezenie mikrosktadnika w ekstrakcie (mg/1) 4 1-500 200-400

Umiesci¢ probke w kolbie pomiarowej o pojemnos$ci 250 lub 500 ml (zgodnie z tabela).
Przygotowanie roztworu
Doda¢ okoto 200 ml wody do kolby o pojemnos$ci 250 ml, lub 400 ml wody do kolby o pojemnosci 500 ml.
Kolbg dobrze zakorkowac i mocno wstrzasa¢ r¢cznie, aby zdyspergowac probke. Nastgpnie umiescic kolbe
w aparacie rotacyjnym i wytrzasaé¢ przez 30 min.
Dopehi¢ do kreski woda i doktadnie wymieszac.
Przygotowanie roztworu do badan
Otrzymany ekstrakt przesaczy¢ niezwlocznie do czystej, suchej kolby. Zamkna¢ korkiem. Przeprowadzic¢
oznaczanie natychmiast po przesaczeniu.
Uwaga:
Jesli przesacz stopniowo mgtnieje, nalezy przeprowadzi¢ ponownie ekstrakcjg, postgpujac zgodnie z 7.1 i
7.2 w kolbie o pojemnosci Ve. Otrzymany ekstrakt przesaczy¢ do kolby pomiarowej o pojemnosci W, ktora
byla uprzednio wysuszona i do ktoérej wprowadzono 5,00 ml rozcienczonego roztworu kwasu
chlorowodorowego (4.1). Przerwac saczenie w momencie, gdy poziom cieczy dojdzie do kreski. Dokladnie
wymieszac.
W tym przypadku objeto$¢ V obliczy¢ ze wzoru:

V=VexW/(W-5)
Rozcienczenia przy wyrazaniu wynikow zaleza od wartosci V.
Oznaczanie
Oznaczanie kazdego mikrosktadnika pokarmowego przeprowadzi¢ w odpowiedniej porcji roztworu do
badan, zaleznej od metody oznaczania danego mikrosktadnika.
Jesli to konieczne, usunaé organiczne substancje chelatujace lub kompleksujace z porcji roztworu do
badan, stosujac metodg 9.3. W przypadku oznaczania metoda atomowej spektrometrii absorpcyjne;j, takie
postepowanie moze nie by¢ konieczne.

Metoda 9.3
Usuwanie zwiagzkéw organicznych z ekstraktéw nawozowych

Dziedzina
Niniejsza metoda okresla sposob usuwania zwiazkow organicznych z ekstraktoéw nawozowych.
Zakres stosowania



Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do analizowania probek nawozow ekstrahowanych Metodami 9.1 i
9.2, dla ktorych zatacznik I E do niniejszego rozporzadzenia wymaga deklarowania catkowitej i/lub
rozpuszczalnej w wodzie zawarto$ci mikrosktadnikow pokarmowych.

Uwaga:

Obecnos¢ niewielkich ilosci substancji organicznych nie wptywa na oznaczanie metoda atomowej
spektrometrii absorpcyjnej.

Zasada metody

Zwiazki organiczne zawarte w porcji ekstraktu do oznaczania utlenia si¢ za pomoca nadtlenku wodoru.
Odczynniki i roztwory

. Kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor rozcienczony o st¢zeniu okoto 0,5 mol/l

Zmiesza¢ 1 objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z 20 objetosciami wody.

. Nadltlenek wodoru, roztwor 30 % (d= 1,11 g/ml), niezawierajacy mikrosktadnikéw pokarmowych

Aparatura

Elektryczna ptytka grzejna z regulacja temperatury

Sposob postgpowania

Pobra¢ 25 ml ekstraktu otrzymanego Metoda 9.1 Iub 9.2 i umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 100 ml. W
przypadku Metody 9.2 doda¢ 5 ml rozcienczonego roztworu kwasu chlorowodorowego (4.1).Nastgpnie
dodaé 5 ml roztworu nadtlenku wodoru (4.2). Przykry¢ szkietkiem zegarkowym. Zostawi¢ w temperaturze
pokojowej na okoto 1 godz., aby nastapilo utlenienie zwiazkéw organicznych, nastgpnie stopniowo
doprowadzi¢ do wrzenia i gotowa¢ 30 min. Jesli to konieczne, po ochtodzeniu, doda¢ kolejne 5 ml
roztworu nadtlenku wodoru, po czym ponownie zagotowa¢ w celu usunigcia jego nadmiaru. Zawarto$é
zlewki pozostawi¢ do ochlodzenia, przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 50 ml,
uzupetni¢ do kreski. Jesli to konieczne przesaczy¢.

Rozcienczenie to nalezy uwzgledni¢ przy pobieraniu porcji roztworu do oznaczania i obliczaniu
procentowej zawartosci mikrosktadnika w nawozie.

Metoda 9.4

Oznaczanie mikroskladnikéw pokarmowych w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii

absorpcyjnej (procedura ogélna)

1. Dziedzina

4.2.

4.3.

Niniejszy dokument opisuje procedurg ogdlna oznaczania zawartosci niektorych mikrosktadnikow
pokarmowych w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjne;j.

Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozdéw ekstrahowanych Metodami 9.1 1 9.2, dla ktérych
zgodnie z zalacznikiem I E do niniejszego rozporzadzenia wymagane jest deklarowanie zawarto$ci
catkowitego 1/lub rozpuszczalnego w wodzie mikrosktadnika.

Przystosowanie tej procedury do réznych mikrosktadnikow pokarmowych jest podane szczegdtowo w
metodach okreslonych oddzielnie dla kazdego pierwiastka.

Uwaga:

W wigkszo$ci przypadkow obecnosé matych ilosci substancji organicznych nie ma wptywu na oznaczanie
metoda atomowej spektrometrii absorpcyjne;j.

Zasada

Po poddaniu ekstraktu obrobce w celu zredukowania wptywu lub usunigcia zaktocajacych zwiazkow
chemicznych, ekstrakt rozciencza si¢ tak, aby jego st¢zenie znajdowato si¢ w optymalnym zakresie
spektrometru przy dlugosci fali charakterystycznej dla oznaczanego mikrosktadnika.

Odczynniki

. Kwas chlorowodorowy (HCI), rozciericzony, o stezeniu okoto 6 mol/l

Zmieszac jedna objetos¢ kwasu solnego (d,o= 1,18 g/ml) z jedna objgtoscia wody.

Kwas chlorowodorowy (HCI), rozcieniczony, o stezeniu okoto 0,5 mol/l;

Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu solnego (dyg =1,18 g/ml) z 20 objgtosciami wody.

Roztwory soli lantanu (10 g La w litrze)

Odczynnik ten jest stosowany w oznaczeniach zawartosci kobaltu, Zzelaza, manganu i cynku. Mozna go
otrzymaé w nastgpujacy sposob:

(a) z tlenku lantanu rozpuszczonego w kwasie chlorowodorowym (4.1). Umiesci¢ 11,73 g tlenku
lantanu (La,03) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 litra, doda¢ 150 ml wody i 120 ml kwasu
chlorowodorowego o stezeniu 6 mol/l (4.1). Zostawi¢ do rozpuszczenia, a nastgpnie dopetnic
woda do 1 litra i doktadnie wymieszaé. Jest to roztwor lantanu w kwasie chlorowo-dorowym o
stezeniu okoto 0,5 mol/objgtosé.



44,

5.

(b) z roztworéw chlorku, siarczanu lub azotanu lantanu. Rozpusci¢ 26,7 g siedmiowodnego chlorku
lantanu (LaCl;-7H,0) lub 31,2 g szeSciowodnego azotanu lantanu [La(NO3);-6H,0O] lub 26,2 g
dziewigciowodnego siarczanu lantanu [La,(SO,4);'9H,0] w 150 ml wody. Nastegpnie dodac¢ 85 ml
kwasu chlorowodorowego o stezeniu 6 mol/l (4.1). Zostawi¢ do rozpuszczenia, a nastgpnie
dopelni¢ woda do 1 litra i dokladnie wymiesza¢. Jest to roztwér lantanu w kwasie
chlorowodorowym o stgzeniu okoto 0,5 mol/l.

Roztwory wzorcowe

Sposob przygotowania roztwordw znajduje si¢ w opisie metody oznaczania kazdego mikrosktadnika.
Aparatura

Spektrometr absorpcji atomowej wyposazony w zrodla emitujace promieniowanie charakterystyczne dla
mikrosktadnikow pokarmowych, ktére maja by¢ oznaczane.

Analityk powinien przestrzega¢ instrukcji producenta i by¢ zaznajomiony z aparatem. Aparat powinien
umozliwia¢ korekcje tta, tak aby mozna ja byto stosowad, jesli zajdzie potrzeba (Co i Zn). Stosowane gazy
to powietrze i acetylen.

6. Przygotowanie roztworu badanego

6.1.

6.2.

7.
7.1

Przygotowanie roztworow ekstrakcyjnych mikroskladnikow pokarmowych, ktore majq by¢ oznaczane.

Patrz Metody 9.1 i/lub 9/2 i, jeéli trzeba, 9.3.

Obrobka roztworu badanego

Porcj¢ ekstraktu, ktory otrzymano metoda 9.1, 9.2 Iub 9.3, rozcienczyé woda i/lub kwasem
chlorowodorowym (4.1) lub (4.2) tak, aby otrzymaé¢ w koncowym roztworze do oznaczania stgzenie
mikrosktadnika, odpowiednie do stosowanego zakresu kalibracyjnego i st¢zenie kwasu chlorowodorowego
co najmniej 0,5mol/l i nie wyzsze niz 2,5 mol/l. Ta operacja moze wymagac¢ jednego lub wigcej kolejnych
rozcienczen.

Pobra¢ porcje roztworu koncowego otrzymanego przez rozcienczenie ekstraktu o objgtosci (a) w ml, 1
przenies¢ do kolby pomiarowej, o pojemnosci 100 ml. Przy oznaczaniu zawartosci kobaltu, zelaza,
manganu lub cynku doda¢ 10 ml roztworu soli lantanu (4.3). Dopehli¢ do kreski roztworem kwasu
chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszac. Jest to koncowy roztwoér do pomiaru.
D jest wspotczynnikiem rozcienczenia.

Sposéb postegpowania

Przygotowanie roztworu proby slepej

Przygotowac roztwor proby slepej, powtarzajac cala procedurg od etapu ekstrakcji, pomijajac jedynie
dodatek badanej probki.

7.2 Przygotowanie roztworow wzorcowych

Z roboczego roztworu wzorcowego otrzymanego przy zastosowaniu metody podanej dla kazdego
mikrosktadnika, przygotowa¢ w kolbach pomiarowych o pojemnosci 100 ml seri¢ skladajaca si¢ z co
najmniej pigciu roztworé6w wzorcowych o rosnacym st¢zeniu w optymalnym zakresie pomiarowym
spektrometru. Jesli to konieczne, dostosowaé stgzenie kwasu chlorowodorowego, tak aby bylo jak
najblizsze rozcienczonego roztworu badanego (6.2). Przy oznaczaniu zawartosci kobaltu, zelaza, manganu
lub cynku, doda¢ 10 ml tego samego roztworu soli lantanu (4.3) jaki zostat uzyty w 6.2. Dopehi¢ do kreski
roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszaé.

7.3 Oznaczanie

Przygotowac spektrometr (5) do oznaczania i nastawi¢ na dtugos¢ fali odpowiednia dla danej metody i
oznaczanego mikrosktadnika.

Zasysa¢ kolejno roztwory wzorcowe (7.2), roztwor badany (6.2) i roztwor proby slepej (7.1), za kazdym
razem zapisujac wynik i przeplukujac aparat woda destylowana pomigdzy kolejnymi zassaniami.
Sporzadzi¢ krzywa wzorcowa, zaznaczajac na osi rzednych wartosci absorbancji odczytane ze
spektrometru dla kazdego roztworu wzorcowego (7.2), a na osi odcigtych odpowiadajace im stezenia
mikrosktadnika, wyrazone w pg/ml.

Z krzywej wzorcowej odczytac stezenie odpowiedniego mikrosktadnika w roztworze badanym (x;) (6.2) i
stezenie w roztworze proby Slepej (xp) (7.1), w pg/ml.

Wyrazanie wynikow

Zawartos$¢ procentowa mikrosktadnika pokarmowego (E) w nawozie jest rowna:

E (%) = [(Xs - Xp) X Vx D]/ (M x 10%
lub jesli zastosowano metodg 9.3:
E (%) = [(x, - x,) X V x 2D] / (M x 10%)

gdzie:



E - zawarto$¢ mikrosktadnika w nawozie, %
Xs - stezenie mikrosktadnika w roztworze badanym (6.2.), ug/ml
Xy stezenie mikrosktadnika w roztworze proby $lepej (7.1), pg/ml
V - objetos¢ ekstraktu, otrzymana wg metod 9.1 lub 9.2, ml
D - wspolczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2
M - masa badanej probki, pobranej wg metod 9.1 lub 9.2, g
Obliczanie wspolczynnika rozcienczenia D:
jesli (ay), (az), (a3)... (a;) 1 (a) sa kolejnymi porcjami, natomiast (v;), (v2), (V3) ... (vi) 1 (100) sa objetosciami
w ml, odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcieficzeniom, to wspotczynnik rozcienczenia D wyraza si¢
wzorem:
D = (vi/a;) X (vo/ay) X (Vi/a3) X ..X.. X (Vi/a;) X (100/a)

Metoda 9.5
Oznaczanie boru w ekstraktach z nawozowych metodg spektrofotometryczng z uzyciem
azometyny-H

1. Dziedzina
Niniejsza metoda opisuje sposob wykonania oznaczenia zawartosci boru w ekstraktach nawozowych.

2. Zakres stosowania
Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozow ekstrahowanych metodami 9.1 i 9.2, dla ktoérych w
zataczniku I do niniejszego Rozporzadzenia wymagane jest deklarowanie zawartosci catkowitego i/lub
rozpuszczalnego w wodzie boru.

3. Zasada
W roztworze azometyny-H jony boranowe tworza z6ity kompleks, ktorego stezenie oznacza sig¢
spektrofotometrycznie przy dhugosci fali 410 nm. Jony zakldocajace sa maskowane roztworem EDTA.

4. Odczynniki

4.1. Roztwor buforowy EDTA
Umies$ci¢ w kolbie pomiarowej o pojemnos$ci 500 ml, zawierajacej 300 ml wody:
- 75 g octanu amonu (NH,OOCCH,);
- 10 g dwusodowej soli kwasu etylenodwuaminoczterooctowego (Na,EDTA);
- 40 ml kwasu octowego (CH;COOH, dy = 1,05 g/ml).
Dopelni¢ do kreski woda i doktadnie wymiesza¢. pH roztworu sprawdzone przy uzyciu elektrody szklanej
powinno wynosi¢ 4,8 + 0,1.

4.2. Roztwor azometyny-H
Umiesci¢ w kolbie pomiarowej o pojemnosci 200 ml
- 10 ml roztworu buforowego (4.1);
- 400 mg azometyny-H (C,7H;,NNaOsS,);
- 2 g kwasu askorbinowego (CsHgOg);
Dopetni¢ do kreski i doktadnie wymieszaé. Nie przygotowywac zbyt duzej ilosci tego odczynnika,
poniewaz jest on trwaty tylko kilka dni.

4.3. Roztwory wzorcowe boru

4.3.1. Roztwor podstawowy boru (100 pg/ml)
Rozpusci¢ 0,5719 g kwasu borowego (H,BO;) w wodzie, w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml.
Dopehi¢ do kreski woda i doktadnie wymieszaé. Przenie§¢ do butelki z tworzywa sztucznego i
przechowywa¢ w lodoéwce.

4.3.2.  Roztwor roboczy boru (10 pg/ml)
Umie$ci¢ 50 ml roztworu podstawowego (4.3.1) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 500 ml. Dopehi¢ do
kreski woda 1 doktadnie wymieszac.

5. Aparatura
Spektrofotometr o zakresie obejmujacym dlugos¢ fali 410 nm z kuwetami o grubosci warstwy
pochtaniajacej 10 mm.

6. Przygotowanie roztworu do analizy

6.1. Przygotowanie roztworu boru
Patrz: metody 9.1 i/lub 9.2 i, jesli trzeba, 9.3.

6.2. Przygotowanie roztworu badanego
Rozcienczy¢ roztwor (6.1) w taki sposob, aby otrzymac st¢zenie boru jakie podano w 7.2. Moga by¢
konieczne dwa kolejne rozcienczenia. Wspdtczynnik rozcienczenia oznaczy¢ jako D.

6.3. Przygotowanie roztworu korygujgcego



7.2.

7.3.

7.4.

Jesli roztwor badany (6.2) jest zabarwiony, przygotowaé roztwor korygujacy: do kolby z tworzywa
sztucznego przenies¢ 5 ml roztworu badanego (6.2), S ml roztworu buforowego EDTA (4.1), 5 ml wody i
doktadnie wymieszac.
Sposob postepowania

. Przygotowanie roztworu proby slepej

Przygotowaé roztwor proby Slepej, powtarzajac cata procedure od etapu ekstrakcji, pomijajac jedynie
dodatek badanej probki nawozu.

Przygotowanie roztworow wzorcowych

Do szesciu kolb pomiarowych o pojemnosci 100 ml przenies¢ 0, 5, 10, 15, 20 i 25 ml roboczego roztworu
wzorcowego (4.3.3). Dopetni¢ woda do kreski i doktadnie wymiesza¢. Roztwory te zawieraja od 0 do 2,5
pg/ml boru.

Wywolywanie barwy

Przenies¢ po 5 ml roztwordw wzorcowych (7.2), roztworu badanego (6.2) i roztworu proby slepej (7.1) do
kolb z tworzywa sztucznego. Doda¢ 5 ml roztworu buforowego EDTA (4.1). Doda¢ 5 ml roztworu
azometyny-H (4.2).

Doktadnie wymieszac i zostawi¢ w ciemnym miejscu na 2,5-3 godz do pojawienia si¢ i utrwalenia barwy.
Oznaczanie

Zmierzy¢ absorbancj¢ roztworéw otrzymanych wg 7.3 i, jesli trzeba, roztworu korygujacego (6.3) przy
dhugosci fali 410 nm, stosujac jako odnosnik wodg. Przed kazdym nowym pomiarem przemy¢ kuwetg
woda.

Wyrazanie wynikow

Wykresli¢ krzywa wzorcowa w ukladzie: stezenia roztworéw wzorcowych (7.2) na osi odcigtych, i
odpowiadajace im absorbancje wskazane przez spektrofotometr (7.4) na osi rzednych.

Odczytaé z krzywej wzorcowej stezenie boru w roztworze proby $lepej (7.1), stezenie boru w roztworze
badanym (6.2) i, jesli roztwor badany jest zabarwiony, skorygowac jego stezenie. Aby obliczy¢ stgzenie
skorygowane, nalezy odja¢ absorbancje roztworu korygujacego (6.3) od absorbancji roztworu badanego
(6.2). Zapisac stgzenie roztworu badanego (6.2) ze skorygowaniem lub bez jako X (X,) i roztworu proby
slepej (Xp).

Zawartos$¢ procentowa boru w nawozie jest rowna:

B (%) =[(xs - Xo) X VX D] / (M x 10%
lub jesli zastosowano metodg 9.3:

B (%) = [(xs - Xo) X VX 2D]/ (M x 10%
gdzie:
B -zawarto$¢ boru w nawozie, wyrazona w procentach ;
Xs -stgzenie w roztworze badanym (6.2), ze skorygowaniem lub bez, pg/ml,;
Xp -Stgzenie w roztworze proby Slepej (7.1), pg/ml;
V -objetos¢ ekstraktu otrzymanego metoda 9.1 lub 9.2, ml;
D -wspodlczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2;
M -masa, badanej probki pobranej zgodnie z metoda 9.1 lub 9.2, g.

Obliczanie wspotczynnika rozcienczenia D: jesli (al) i (a2) sa kolejnymi porcjami ekstraktu, a (v1) i (v2)
sa objetosciami odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to wspodtczynnik rozcienczenia
wyraza si¢ nastepujaco :

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

Metoda 9.6
Oznaczanie kobaltu w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej

Dziedzina

Niniejsza metoda opisuje sposob wykonania oznaczania kobaltu w ekstraktach nawozowych.

Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozoéw ekstrahowanych metodami 9.1 1 9.2, dla ktérych w
zalaczniku I E do niniejszego rozporzadzenia wymagane jest deklarowanie zawartosci catkowitego i/lub
rozpuszczalnego w wodzie kobaltu.

Zasada



Po odpowiedniej obrobce i rozcienczeniu ekstraktow oznacza si¢ zawarto§¢ kobaltu metoda atomowe;j
spektrometrii absorpcyjne;j.
4. Odczynniki
4.1. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 6 mol/l
Patrz metoda 9.4 (4.1).
4.2. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu 0,5 mol/l
Patrz: metoda 9.4 (4.2).
4.3. Roztwory soli lantanu (10 g Law 1)
Patrz: metoda 9.4 (4.3).
4.4. Roztwory wzorcowe kobaltu
4.4.1. Roztwor podstawowy kobaltu (1000 pg/ml)
W zlewce o pojemnosci 250 ml odwazy¢ 1 g kobaltu, z doktadnoscia do 0,1 mg, doda¢ 25 ml kwasu
chlorowodorowego o stezeniu 6 mol/l (4.1) i ogrzewaé na plytce grzejnej, az kobalt catkowicie sig
rozpusci. Po ochtodzeniu przenies¢ roztwor ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 1000 ml.
Dopehi¢ do kreski woda i doktadnie wymieszac.
4.4.2. Roztwor roboczy kobaltu (100 pg/ml)
Umiesci¢ 10 ml roztworu podstawowego kobaltu (4.4.1) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 100 ml.
Dopetni¢ do kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszac.
5. Aparatura
Spektrometr absorpcji atomowej — patrz: metoda 9.4 (5). Aparat powinien by¢ wyposazony w zrodlto
promieniowania charakterystyczne dla kobaltu (240,7 nm). Spektrometr powinien umozliwia¢ korekcje tha.
6. Przygotowanie roztworu do analizy
6.1. Roztwor ekstraktu kobaltu
Patrz: metody 9.1 i/lub 9.2 i, jesli to konieczne, 9.3.
6.2. Przygotowanie roztworu badanego
Patrz metoda 9.4 (6.2). Roztwor badany powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu (4.3).
7.  Sposob postepowania
7.1. Przygotowanie roztworu proby slepej
Patrz: metoda 9.4 (7.1). Roztwor proby Slepej powinien zawieraé 10% (v/v) roztworu soli lantanu uzytego
w 6.2.
7.2. Przygotowanie roztworow wzorcowych
Patrz: metoda 9.4 (7.2).
Do serii kolb pomiarowych o pojemno$ci 100 ml przenies¢ odpowiednio 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 i 5 ml roztworu
roboczego (4.4.2). Jesli to konieczne, doprowadzi¢ st¢zenie kwasu chlorowodorowego, tak aby bylo jak
najblizsze stezeniu roztworu badanego. Do kazdej kolby doda¢ 10 ml roztworu soli lantanu uzytego w 6.2.
Dopehi¢ do objetosci 100 ml roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie
wymiesza¢. Tak przygotowane roztwory zawieraja odpowiednio 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 i 5 pg/ml kobaltu.
7.3. Oznaczanie
Patrz Metoda 9.4 (7.3). Przygotowac spektrometr (5) do pomiaru przy dlugosci fali 240,7 nm.
8.  Wyrazanie wynikow
Patrz: metoda 9.4 (8).
Zawartos$¢ procentowa kobaltu w nawozie jest rowna:

Co (%) = [(Xs - Xp) X Vx D]/ (M x 10%
lub jesli zastosowano metodg 9.3:
Co (%) = [(xs - Xp) X V x 2D] / (M x 10%

gdzie:

Co - zawarto$¢ kobaltu w nawozie, wyrazona w procentach;

X - stezenie roztworu badanego (6.2), pg/ml;

Xp - stgzenie roztworu proby Slepej (7.1), pg/ml;

V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego metoda 9.1 lub 9.2, ml ;

D - wspotczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2;
M - masa badanej probki pobranej zgodnie z metoda 9.1 lub 9.2, g.

Obliczanie wspotczynnika rozcienczenia D: jesli (al), (a2), (a3) ... (ai) i (a) sa porcjami ekstraktu, a (vl),
(v2), (v3) ... (vi) i (100) sa objetosciami w ml odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to
wspotczynnik rozcienczenia D wyraza si¢ nastgpujaco:



4.
4.1.

4.2.

4.3.
4.4.

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

Metoda 9. 7
Oznaczanie miedzi w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej

Dziedzina

Niniejsza metoda opisuje sposob wykonania oznaczania miedzi w ekstraktach nawozowych.

Zakres stosowania

Niniejszy sposéb wykonania stosuje si¢ do nawozoéw ekstrahowanych metodami 9.1 i 9.2, dla ktérych w
zalaczniku 1 E do niniejszego Rozporzadzenia wymagane jest deklarowanie zawartosci catkowitej i/lub
rozpuszczalnej w wodzie miedzi.

Zasada

Po odpowiedniej obrobce i rozcienczeniu ekstraktow oznacza si¢ zawarto$¢ miedzi metoda atomowej
spektrometrii absorpcyjne;.

Odczynniki

Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 6 mol/l

Patrz metoda 9.4 (4.1).

Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okolo 0,5 mol/I

Patrz metoda 9.4 (4.2).

Nadtlenek wodoru, roztwor (30% H,0,, dyg = 1,11 g/ml), nie zawierajacy mikrosktadnikéw pokarmowych
Roztwory wzorcowe miedzi

4.4.1. Roztwor podstawowy miedzi (1000 pg/ml)

44.2.

7.2.

7.3.

W zlewce o pojemnosci 250 ml, odwazy¢ 1 g miedzi z doktadnoscia do 0,1mg, doda¢ 25 ml kwasu
chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (4.1), 5 ml roztworu nadtlenku wodoru (4.3) i ogrzewac na ptytce
grzejnej, az miedz calkowicie si¢ rozpusci. Przenie$¢ roztwor ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci
1000 ml. Dopetnic¢ do kreski woda i doktadnie wymieszac.

Roztwor roboczy miedzi (100 pg/ml)
Umiesci¢ 20 ml roztworu podstawowego (4.4.1) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 200 ml. Dopetni¢ do
kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszac.
Aparatura
Spektrometr absorpcji atomowej — patrz: metoda 9.4 (5). Aparat powinien by¢ wyposazony w zrédlo
promieniowania charakterystycznego dla miedzi (324,8 nm).
Przygotowanie roztworu do analizy

. Roztwor ekstraktu miedzi

Patrz: metody 9.1 i/lub 9.2 i, jesli to konieczne, 9.3.

. Przygotowanie roztworu badanego

Patrz: metoda 9.4 (6.2).
Sposéb postegpowania

. Przygotowanie roztworu proby slepej

Patrz: metoda 9.4 (7.1).

Przygotowanie roztworow wzorcowych

Patrz: metoda 9.4 (7.2).

Do serii kolb pomiarowych o pojemno$ci 100 ml przenies¢ odpowiednio 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 i 5 ml roztworu
roboczego (4.4.2). Jesli to konieczne, doprowadzi¢ stezenie kwasu chlorowodorowego do takiego, aby bylto
jak najblizsze stezeniu roztworu badanego (6.2). Dopeti¢ do 100 ml roztworem kwasu chlorowodorowego
o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymiesza¢. Tak otrzymane roztwory zawieraja odpowiednio 0; 0,5;
1;2;3; 415 pg/ml miedzi.

Oznaczanie

Patrz: metoda 9.4 (7.3). Przygotowac spektrometr (5) do pomiaru przy dtugosci fali 324,8 nm.

Wyrazanie wynikow

Patrz: metoda 9.4 (8).

Zawartos$¢ procentowa miedzi w nawozie jest rOwna:

Cu (%) = [(Xs - Xp) X VX D]/ (M x 10%
lub jesli zastosowano metodg 9.3:

Cu (%) = [(xs - Xp) x VX 2D] / (M x 10%)



4.
4.1.

4.2.

4.3.
4.4.

4.5.

gdzie:

Cu - zawarto$¢ miedzi w nawozie, wyrazona w procentach;

Xs - stezenie roztworu badanego (6.2), pg/ml;

Xp - stezenie roztworu proby Slepej (7.1), pg/ml;

V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego metoda 9.1 lub 9.2, ml;

D - wspotczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2;
M - masa badanej probki pobranej zgodnie z metoda 9.1 lub 9.2, g.

Obliczanie wspoélczynnika rozcienczenia D: jesli (al), (a2), (a3)... (ai) i (a) sa porcjami ekstraktu, a (v1),
(v2), (v3) ... (vi) 1 (100) sa objetosciami w ml odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to
wspolczynnik rozcienczenia D wyraza sig¢ nastgpujaco:

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

Metoda 9. 8
Oznaczanie zelaza w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej

Dziedzina

Niniejsza metoda opisuje sposob wykonania oznaczania zelaza w ekstraktach nawozowych.

Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozow ekstrahowanych metodami 9.1 i 9.2, dla ktérych w
zalaczniku I E do niniejszego rozporzadzenia wymagane jest deklarowanie zawartosci catkowitego i/lub
rozpuszczalnego w wodzie zelaza.

Zasada

Po odpowiedniej obrobce i rozcienczeniu ekstraktow, zawarto$¢ zelaza oznacza si¢ metoda atomowej
spektrometrii absorpcyjne;j.

Odczynniki

Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 6 mol/l

Patrz: metoda 9.4 (4.1).

Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 0,5 mol/l

Patrz Metoda 9.4 (4.2).

Nadtlenek wodoru, roztwor (30% H,0,, dyg = 1,11 g/ml), nie zawierajacy mikrosktadnikéw pokarmowych
Roztwory soli lantanu (10 g Law 1)

Patrz Metoda 9.4 (4.3).

Roztwory wzorcowe zelaza

4.5.1. Roztwoér podstawowy zelaza (1000 pg/1)

4.5.2.

7.2.

W zlewce o pojemnosci 500 ml umiesci¢, 1 g drutu zelaznego odwazonego, z doktadnoscia do 0,1 mg,

doda¢ 200 ml kwasu chlorowodorowego o stezeniu 6 mol/l (4.1) i 15 ml roztworu nadtlenku wodoru (4.3).

Ogrzewaé na plytce grzejnej, az zelazo catkowicie si¢ rozpusci. Po schlodzeniu przenie$¢ roztwor

ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 1000 ml. Dopekni¢ do kreski woda i doktadnie wymieszac.
Roztwor roboczy zelaza (100 pg/ml)

Umiesci¢ 20 ml roztworu podstawowego (4.5.1) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 200 ml. Dopehni¢ do

kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszac.

Aparatura

Spektrometr absorpcji atomowej: patrz Metoda 9.4 (5). Aparat powinien by¢ wyposazony w zrddlo

promienio-wania charakterystycznego dla zelaza (248,3 nm).

Przygotowanie roztworu do analizy

. Roztwor ekstraktu Zelaza

Patrz Metody 9.1 i/lub 9.2 i, jesli to konieczne, 9.3.

. Przygotowanie roztworu badanego

Patrz Metoda 9.4 (6.2). Roztwor badany powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu.
Sposéb postegpowania

. Przygotowanie roztworu proby slepej

Patrz Metoda 9.4 (7.1). Roztwor badany powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu uzytego w 6.2.
Przygotowanie roztworow wzorcowych

Patrz Metoda 9.4 (7.2).

Do serii kolb pomiarowych o pojemnosci 100 ml przenies¢ odpowiednio 0, 2, 4, 6, 8 i 10 ml roztworu
roboczego (4.5.2). Jesli to konieczne, doprowadzi¢ st¢zenie kwasu chlorowodorowego, tak aby bylo jak
najblizsze stezeniu roztworu badanego. Doda¢ 10 ml roztworu soli lantanu uzytego w 6.2. Dopehi¢ do



kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i dokladnie wymieszaé. Tak
otrzymane roztwory zawieraja odpowiednio: 0, 2, 4, 6, 8 1 10 pg/ml zelaza.
7.3. Oznaczanie
Patrz Metoda 9.4 (7.3). Przygotowac¢ spektrometr (5) do pomiaru przy dtugosci fali 248,3 nm.
8. Wyrazanie wynikow
Patrz Metoda 9.4 (8).
Zawartos$¢ procentowa zelaza w nawozie jest rowna:

Fe (%) = [(xs - Xp) X V x D]/ (M x 10%)
lub jesli zastosowano Metodg 9.3, :
Fe (%) = [(x, - Xy) X V x 2D] /(M x 10%)

gdzie:

Fe - zawarto$¢ zelaza w nawozie, wyrazona w procentach;

X - stezenie roztworu badanego (6.2), pg/ml;

Xp - stgzenie w pg/ml roztworu proby Slepej (7.1), pg/ml;

V -objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 9.1 lub 9.2, ml;

D - wspotczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2;
M - masa badanej probki pobranej zgodnie z Metoda 9.1 lub 9.2, g.

Obliczanie wspotczynnika rozcienczenia D: jesli (al), (a2), (a3)... (ai) i (a) sa porcjami ekstraktu, a (v1),
(v2), (v3) ... (vi) 1 (100) sa objetosciami w ml odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to
wspotczynnik rozcienczenia D wyraza si¢ nastgpujaco:

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

Metoda 9. 9
Oznaczanie manganu w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej

1. Dziedzina
Niniejsza Metoda opisuje sposob wykonania oznaczania manganu w ekstraktach nawozowych.

2.  Zakres stosowania
Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozow ekstrahowanych Metodami 9.1 1 9.2, dla ktorych w
zalaczniku I E do niniejszego rozporzadzenia wymagane jest deklarowanie zawartosci catkowitego i/lub
rozpuszczalnego w wodzie manganu.

3. Zasada
Po odpowiedniej obrobcee i rozcienczeniu ekstraktow zawarto$¢ manganu oznacza si¢ metoda atomowej
spektrometrii absorpcyjne;.

4. Odczynniki

4.1. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 6 mol/l
Patrz Metoda 9.4 (4.1).

4.2. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 0,5 mol/l
Patrz Metoda 9.4 (4.2).

4.3. Roztwory soli lantanu (10 g Law 11)
Patrz Metoda 9.4 (4.3).

4.4. Roztwory wzorcowe manganu

4.4.1. Roztwoér podstawowy manganu (1000 pg/ml)
W zlewce o pojemnosci 250 ml umiesci¢ 1 g manganu, odwazony z doktadnos$cia do 0,1 mg, dodac¢ 25 ml
roztworu kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (4.1). Ogrzewac na plytce grzejnej, az mangan
catkowicie si¢ rozpusci. Po ochlodzeniu przenie$¢ roztwor ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci
1000 ml. Dopetnic¢ do kreski woda i doktadnie wymieszac.

4.4.2. Roztwor roboczy manganu (100 pg /ml)
W kolbie pomiarowej o pojemnosci 200 ml rozcienczy¢ 20 ml roztworu podstawowego (4.4.1) roztworem
kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l. Dopelni¢ do kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o
stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszac.

5. Aparatura
Spektrometr absorpcji atomowej: patrz Metoda 9.4 (5). Aparat powinien by¢ wyposazony w zrddlo
promieniowania charakterystycznego dla manganu (279,6 nm).

6. Przygotowanie roztworu do analizy



6.1.

6.2.

7.2.

7.3.

Roztwor ekstraktu manganu

Patrz Metody 9.1 i/lub 9.2 i, jesli to konieczne, 9.3.

Przygotowanie roztworu badanego

Patrz Metoda 9.4 (6.2). Roztwor badany powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu (4.3).
Sposéb postegpowania

. Przygotowanie roztworu proby slepej

Patrz Metoda 9.4 (7.1). Roztwor badany powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu uzytego w 6.2.
Przygotowanie roztworow wzorcowych

Patrz Metoda 9.4 (7.2).

Do serii kolb pomiarowych o pojemnosci 100 ml przenies¢ odpowiednio 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 i 5 ml roztworu
roboczego (4.4.2). Tam, gdzie to konieczne, doprowadzi¢ st¢zenie kwasu chlorowodorowego, tak aby bylo
jak najblizsze stezeniu roztworu badanego. Do kazdej kolby doda¢ 10 ml roztworu soli lantanu uzytego w
6.2. Dopehi¢ do 100 ml roztworem kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 0,5 mol/l (4.2) i dokladnie
wymiesza¢. Tak otrzymane roztwory zawieraja odpowiednio 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 1 5 pg/ml manganu.
Oznaczanie

Patrz Metoda 9.4 (7.3). Przygotowac spektrometr (5) do pomiardéw przy dtugosci fali 279,6 nm.

Wyrazanie wynikow

Patrz Metoda 9.4 (8).

Zawarto$¢ procentowa manganu w nawozie jest rowna:

Mn (%) = [(Xs - Xo) X Vx D]/ (M x 10%
lub jesli zastosowano Metodg 9.3:
Mn (%) = [(Xs - Xp) X V x 2D]/ (M x 10%)

gdzie:

Mn - zawarto$§¢ manganu w nawozie, wyrazona w procentach;

X - stezenie roztworu badanego (6.2), pg/ml;

Xp - stgzenie roztworu proby Slepej (7.1), pg/ml;

V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 9.1 lub 9.2, ml;

D - wspotczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2;
M - masa badanej probki pobranej zgodnie z Metoda 9.1 ub 9.2, g.

Obliczanie wspotczynnika rozcienczenia D: jesli (al), (a2), (a3) ... (ai) i (a) sa porcjami ekstraktu, a (vl),
(v2), (v3)... (v;) 1 (100) sa objetosciami w ml odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to
wspotczynnik rozcienczenia D wyraza sig nastgpujaco:

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

Metoda 9.10

Oznaczanie molibdenu w ekstraktach nawozowych metoda spektrofotometryczng z tiocyjanianem amonu

1.

2.

4.2.

Dziedzina

Niniejsza Metoda opisuje sposob oznaczania molibdenu w ekstraktach nawozowych.

Zakres stosowania

Metode stosuje si¢ do nawozow ekstrahowanych Metodami 9.1 1 9.2, dla ktérych w zataczniku I E do
niniejszego rozporzadzenia jest wymagane deklarowanie zawarto$ci calkowitego i/lub rozpuszczalnego w
wodzie molibdenu.

Zasada metody

Molibden (V) w $rodowisku kwasnym tworzy z jonami SCN° zwigzek kompleksowy o wzorze
[MoO(SCN)s]. Kompleks ten jest ekstrahowany octanem n-butylu, przy czym jony przeszkadzajace, np.
zelaza, pozostaja w fazie wodnej. Absorbancje¢ zéttopomaranczowego ekstraktu mierzy si¢ przy dlugosci
fali 470 nm.

Odczynniki

. Kwas chlorowodorowy(HCI), roztwor rozcienczony o stezeniu okoto 6 mol/l

Zmiesza¢ 1 objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy = 1,18 g/ml) z 1 objetoscia wody.
Patrz Metoda 9.4 (4.1).
Roztwor miedzi (70 mg/l) w roztworze kwasu chlorowodorowego o stezeniu 1,5 mol/l



4.3.

4.4,

4.5.

4.6.

4.7.

Odwazy¢ 275 mg siarczanu miedzi (CuSO45H,0) z dokladnoscia do 0,1 mg i rozpusci¢ w 250 ml
roztworu kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (4.1) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml.
Dopehi¢ do kreski wodag i doktadnie wymieszac.

Roztwor kwasu askorbinowego (50 g/l)

Rozpusci¢ 50 g kwasu askorbinowego (C¢HgOg) w wodzie, w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml.
Dopetni¢ do kreski woda, doktadnie wymieszac. Przygotowany roztwor przechowywaé w lodowce.

Octan n-butylu

Roztwor tiocyjanianu amonu, o stezeniu 0,2 mol/l

Rozpusci¢ 15,224 g tiocyjanianu amonu NH,SCN w wodzie, w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml.
Dopelni¢ do kreski woda; dokladnie wymieszaé. Przygotowany roztwdr przechowywaé w butelce z
ciemnego szkla.

Roztwor chlorku cynawego (50 g/l) w roztworze kwasu chlorowodorowego o stezeniu 2 mol/l

Roztwor powinien by¢ catkiem klarowny i przygotowany tuz przed uzyciem. Nalezy uzy¢ bardzo czystego
chlorku cynawego, w przeciwnym razie roztwor nie bedzie klarowny.

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 100 ml rozpusci¢ 5 g chlorku cynawego (SnCl,:2H,0) w 35 ml
roztworu kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu 6 mol/l (4.1). Doda¢ 10 ml roztworu miedzi (4.2). Dopetnié
do kreski woda i doktadnie wymieszac.

Roztwory wzorcowe molibdenu

4.7.1. Roztwor podstawowy molibdenu (500 pug/ml)

0,920 g molibdenianu amonu [(NH4)sM0;0,44H,0] odwazonego z doktadnoscia do 0,1 mg rozpusci¢ w
kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml, w roztworze kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (4.1).
Dopetni¢ do kreski tym samym roztworem i doktadnie wymieszac.

4.7.2. Roztwor posredni molibdenu (25 pg/ml)

Umie$ci¢ 25 ml roztworu podstawowego (4.7.1) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 500 ml. Dopehi¢ do
kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (4.1) i doktadnie wymieszac.

4.7.3. Roztwor roboczy molibdenu ( 2,5 pg/ml)

5.1.
5.2.

6.1.

6.2.

7.2.

7.3.

Umiesci¢ 10 ml roztworu posredniego (4.7.2) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 100 ml. Dopeti¢ do
kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu 6 mol/l (4.1) i doktadnie wymieszaé.

Aparatura

Spektrofotometr nastawiony na dhugosc¢ fali 470 nm z kuwetami o grubos$ci warstwy pochlaniajacej 20 mm.
Rozdzielacze o pojemnosci 200 lub 250 ml.

Przygotowanie roztworu do analizy

Roztwor ekstraktu molibdenu

Patrz Metody 9.1 i/lub 9.2 i, jesli to konieczne 9.3.

Przygotowanie roztworu do analizy

Rozcienczy¢ porcje ekstraktu (6.1) roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 6 mol/l (4.1), tak aby
uzyska¢ odpowiednie stezenie molibdenu. Wspotczynnik rozcienczenia oznaczy¢ jako D.

Wzia¢ odpowiednia porcj¢ (a) roztworu ekstraktu zawierajaca od 1 do 12 pg molibdenu i umiesci¢ w
rozdzielaczu (5.2.). Dopetni¢ do 50 ml roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 6 mol/l (4.1).
Sposéb postegpowania

. Przygotowanie roztworu proby slepej

Przygotowac roztwor proby slepej, powtarzajac caty tok postgpowania od etapu ekstrakcji, z pominigciem
badanej probki nawozu.
Przygotowanie serii roztworow wzorcowych
Przygotowaé seri¢ co najmniej sze$ciu roztworé6w wzorcowych o wzrastajacym st¢zeniu. Dla przedziatu
zawartosci molibdenu 0-12,5 pg pobra¢ odpowiednio 0, 1, 2, 3, 4 i 5 ml roztworu roboczego (4.7.3) 1
przenies¢ do rozdzielaczy (5.2). Dopetni¢ do 50 ml roztworem kwasu chloro-wodorowego o stezeniu 6
mol/l (4.1). Roztwory w rozdzielaczach zawieraja odpowiednio 0; 2,5; 5; 7,5; 10 1 12,5 pg molibdenu.
Wytworzenie i ekstrakcja kompleksu
Do kazdego z rozdzielaczy zawierajacych roztwory przygotowane wg 6.2., 7.1. 1 7.2. doda¢ w nastgpujace;j
kolejnosci:

- 10 ml roztworu miedzi (4.2),

- 20 ml roztworu kwasu askorbinowego (4.3.), doktadnie wymiesza¢ i odczeka¢ 2-3 min,

- 10 ml octanu n-butylu (4.4.), uzywajac pipety jednomiarowej,

- 20 ml roztworu tiocyjanianu (4.5.).
Zawartos$¢ rozdzielaczy wytrzasa¢ przez 1 min, aby wyekstrahowa¢ kompleks w warstwie organicznej;
pozostawi¢ do rozdzielenia warstw. Po rozdzieleniu si¢ dwoch warstw odciagnac cata warstwe wodnag i
odrzuci¢ ja; nastgpnie przemy¢ warstwe organiczna:

- 10 ml roztworu chlorku cynawego (4.6).



Ponownie wytrzasa¢ przez 1 min. Pozostawi¢ do rozdzielenia warstw i odciagnaé cata warstwe wodna.
Warstwe organiczng przesaczy¢ przez saczek do kuwety.

7.4 Oznaczanie

4.2.

4.3.

44.

Zmierzy¢ absorbancje roztworéw otrzymanych po ekstrakcji 7.3. przy dlugosci fali 470 nm, stosujac jako
odnosnik roztwor wzorcowy zawierajacy 0 pg/ml molibdenu (7.2).

Wyrazanie wynikow

Sporzadzi¢ krzywa wzorcowa, odkladajac na osi odcigtych zawarto§¢ molibdenu w poszczegdlnych
roztworach wzorcowych (7.2), w pug, a na osi rzednych odpowiadajace im wartosci absorbancji (7.4)
odczytane na spektrofotometrze.

Z otrzymanej krzywej wzorcowej odczyta¢ zawartos¢ molibdenu w roztworze badanym (6.2.) i roztworze
proby slepej (7.1.). Zawartosci te sg oznaczone odpowiednio (X;) 1 (Xp).

Zawartos$¢ procentowa molibdenu w nawozie obliczy¢ ze wzorow:
Mo (%) = [(xs - xp) x V/ax D]/ (M x 10%
lub jesli zastosowano Metodg 9.3:

Mo (%) = [(xs - Xp) X V/a x 2D]/ (M x 10%)
gdzie:
a -objgtosé porcji roztworu pobrana do oznaczania z ostatniego rozcienczenia roztworu (6.2.), ml;
Xs - zawarto§¢ molibdenu (Mo) w roztworze badanym (6.2.), pug;
X, -zawartos¢ molibdenu (Mo) w roztworze proby Slepej (7.1.), ktorego objetos¢ odpowiada objetoscei (a)
porcji roztworu badanego (6.2.), ug;
V -objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 9.1 lub 9.2, ml;
D -wspolczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2;
M -masa badanej probki pobranej zgodnie z Metoda 9.1 lub 9.2, g.

Obliczanie wspolczynnika rozcienczenia D: jesli (a)) i (ay) sa kolejnymi porcjami ekstraktu, natomiast (vy) i
(v2) sa objgtoSciami odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniem, to wspolczynnik rozcienczenia
wyraza si¢ nastepujaco:

D = (vi/ay) x (vo/ay)

Metoda 9.11
Oznaczanie cynku w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej

Dziedzina
Niniejsza metoda opisuje sposob wykonania oznaczania cynku w ekstraktach nawozowych.
Zakres zastosowania
Niniejszy sposdb wykonania oznaczania stosuje si¢ do nawozow ekstrahowanych Metodami 9.1 i/lub 9.2,
dla ktorych w zataczniku I E do niniejszego rozporzadzenia wymagane jest deklarowanie zawarto$ci
calkowitego 1/lub rozpuszczalnego w wodzie cynku.
Zasada
Po odpowiedniej obrobce i1 rozcienczeniu ekstraktow zawarto$¢ cynku oznacza si¢ metoda atomowej
spektrometrii absorpcyjne;.
Odczynniki

. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 6 mol/l

Patrz Metoda 9.4 (4.1).

Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okolo 0,5 mol/l
Patrz Metoda 9.4 (4.2).

Roztwory soli lantanu (10 g Law 1 1)
Patrz Metoda 9.4 (4.3).

Roztwory wzorcowe cynku

4.4.1. Roztwor podstawowy cynku (1000 pg/ml)

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml rozpuscié 1 g sproszkowanego cynku lub ptatkow cynkowych,
odwazonych z doktadno$cia do 0,1 mg, w 25 ml kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (4.1). Po
catkowitym rozpuszczeniu, dopetié¢ do kreski woda i doktadnie wymieszac.

4.4.2. Roztwor roboczy cynku (100 pg/ml)



7.2.

7.3.

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 200 ml rozcienczy¢ 20 ml roztworu podstawowego (4.4.1) roztworem
kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 0,5 mol/l (4.2). Dopeli¢ do kreski roztworem kwasu
chlorowodorowego o st¢zeniu 0,5 mol/l 1 doktadnie wymieszac.
Aparatura

Spektrometr absorpcji atomowej, patrz Metoda 9.4 (5). Aparat powinien by¢ wyposazony w zrodio
promieniowania charakterystycznego dla cynku (213,8 nm), Spektrometr powinien umozliwia¢
przeprowadzenie korekc;ji tla.

Przygotowanie roztworu do analizy

. Roztwor ekstraktu cynku

Patrz Metody 9.1 i/lub 9.2 i, jesli to konieczne, 9.3.

. Przygotowanie roztworu badanego

Patrz Metoda 9.4 (6.2). Roztwor badany powinien zawiera¢ 10% objgtosciowych roztworu soli lantanu
(4.3).
Sposob postepowania

. Przygotowanie roztworu proby Slepej

Patrz Metoda 9.4 (7.1). Roztwér badany powinien zawiera¢ 10% objgtosciowych roztworu soli lantanu
uzytego w 6.2.
Przygotowanie roztworow wzorcowych

Patrz Metoda 9.4 (7.2).

Do serii kolb pomiarowych o pojemnosci 100 ml przenies¢ odpowiednio 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 i 5 ml roztworu
roboczego (4.4.2). Tam, gdzie to konieczne, doprowadzi¢ st¢zenie kwasu chlorowodorowego, tak aby byto
jak najblizsze stgzeniu roztworu badanego. Do kazdej kolby doda¢ 10 ml roztworu soli lantanu uzytego w
6.2. Dopehi¢ do 100 ml roztworem kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu 0,5 mol/l (4.2) i dokladnie
wymiesza¢. Tak przygotowane roztwory zawieraja odpowiednio: 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 1 5 pg/ml cynku.
Oznaczanie

Patrz Metoda 9.4 (7.3). Przygotowac¢ spektrometr (5) do pomiaru przy dtugosci fali 213,8 nm.
Wyrazanie wynikow

Patrz Metoda 9.4 (8).

Zawartos$¢ procentowa cynku w nawozie jest rowna:

Zn (%) = [(Xs - Xo) X Vx D]/ (M x 10%
lub jesli zastosowano Metodg 9.3 :
Zn (%) = [(x, - Xp) X V x 2D]/ (M x 10%)

gdzie:

Zn - zawarto$ci cynku w nawozie, wyrazona w procentach;

Xs - stezenie w roztworze badanym (6.2), pg/ml;

Xp - Stezenie w roztworze proby $lepej (7.1), ug/ml;

V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 9.1 lub 9.2, ml;

D - wspotczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2;

M - masa badanej probki pobranej zgodnie z Metoda 9.1 lub 9.2, g.

Obliczanie wspotczynnika rozcienczenia D: jesli (al), (a2), (a3) ... (ai) i (a) sa porcjami ekstraktu, a (v1),
(v2), (v3) ... (vi) i (100) sa objgtosciami w ml odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to
wspotczynnik rozcienczenia D wyraza sig nastgpujaco:

D = (vl/al) x (v2/a2yx (v3/a3) x ... x (vi/ai) x (100/a)

Metody 10
Mikroskladniki pokarmowe o zawartosci powyzej 10%

Metoda 10.1
Ekstrakcja calkowitej zawarto$ci mikroskladnikow pokarmowych

Dziedzina

Niniejsza Metoda opisuje sposob wykonania ekstrakcji catkowitej zawartosci nastgpujacych
mikrosktadnikow pokarmowych: boru, kobaltu, miedzi, zelaza, manganu, molibdenu i cynku. Celem jest
przeprowadzenie minimalnej liczby ekstrakcji, wykorzystujac tam, gdzie to mozliwe, ten sam ekstrakt do
okreslenia catkowitej zawartosci kazdego z wymienionych mikrosktadnikow.

Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozow WE zawartych w zataczniku I E do niniejszego
rozporzadzenia, zawierajacych jeden lub wigcej nastgpujacych mikrosktadnikow pokarmowych: boru,



kobaltu, miedzi, zelaza, manganu, molibdenu i cynku. Stosuje si¢ ja do kazdego mikrosktadnika, ktérego
deklarowana zawarto$¢ wynosi powyzej 10%.

3. Zasada metody
Rozpuszczanie badanej probki we wrzacym rozcienczonym roztworze kwasu chlorowodorowego.
Uwaga:
Ekstrakcja ta jest procesem empirycznym i moze nie by¢ iloSciowa. Zalezy od wlasnosci produktu lub
innych sktadnikéw nawozowych. W przypadku niektorych tlenkéw manganu, wyekstrahowana ilos¢ tego
pierwiastka moze by¢ znacznie mniejsza niz catkowita jego zawartos¢ w nawozie. Na producentach
nawozow spoczywa odpowiedzialnos¢, ze zadeklarowana zawarto$¢ rzeczywiscie odpowiada
wyekstrahowanej ilosci w warunkach wlasciwych dla danej metody.
4.  Odczynniki
4.1. Kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor rozcienczony o stezeniu okoto 6 mol/l
Zmieszac 1 objetos¢ kwasu chlorowodorowego (d,y=1,18 g/ml) z 1 objgtoscia wody.
4.2. Amoniak, roztwor stezony (NH,OH, d;y=0,9 g/ml)
5. Aparatura
5.1. Elektryczna ptytka grzejna umozliwiajaca regulacjg temperatury
5.2. Pehametr
Uwaga:
Gdy w ekstrakcie ma by¢ oznaczana zawarto$¢ boru, nie nalezy stosowa¢ naczyn ze szkla
borokrzemowego.
Zalecane sa naczynia laboratoryjne teflonowe lub kwarcowe, poniewaz Metoda przewiduje gotowanie.
Jesli naczynia szklane byty myte w detergentach zawierajacych borany, nalezy je doktadnie wyptukac.
6. Przygotowanie probki
Patrz Metoda 1
7.  Sposob postepowania
7.1. Probka do badan
Odwazy¢ 1-2 g badanego nawozu z doktadnoscig do 1 mg, w zaleznosci od zadeklarowanej zawarto$ci
mikrosktadnika w produkcie. Ponizsza Tabelg nalezy stosowaé do okreslenia koncowego rozcienczenia
roztworu do badan, w ktorym stezenie oznaczanego pierwiastka mieéci si¢ w zakresie pomiarowym
podanym dla kazdej metody:
Deklarowana zawarto§¢ mikrosktadnika w nawozie (%) >10<25 >25
Masa probki do badan (g) 2 1
Masa mikrosktadnika w probee (mg) >200<500 >250
Objetos¢ ekstraktu V (ml) 500 500
Stezenie mikrosktadnika w ekstrakcie (mg/1) >400<1000 >500
Odwazona probke umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 250 ml.
7.2. Przygotowanie roztworu badanej probki
Jesli to konieczne, zwilzy¢ odwazke niewielka iloscia wody, doda¢ ostroznie niewielkimi porcjami
rozcienczony roztwor kwasu chlorowodorowego (4.1) po 10 ml na kazdy gram nawozu, nastgpnie 50 ml
wody. Przykry¢ zlewke szkietkiem zegarkowym i wymieszac. Zawarto$¢ zlewki doprowadzi¢ do wrzenia
na ptytce grzejnej i gotowaé przez 30 min. Pozostawi¢ do ochlodzenia od czasu do czasu mieszajac.
Nastgpnie przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 500 ml. Uzupetni¢ objgtosé woda do
kreski i doktadnie wymieszac. Przesaczy¢ przez suchy saczek do suchego naczynia, odrzucajac pierwsza
porcje przesaczu. Ekstrakt powinien by¢ klarowny.
Zaleca sig¢ niezwloczne przeprowadzenie oznaczan na porcjach klarownego przesaczu; jesli nie, naczynia
powinny by¢ zamknigte korkiem.
Uwaga:
W ekstraktach przeznaczonych do oznaczania zawarto$ci boru uregulowa¢ pH do wartosci 4-6 przy
pomocy st¢zonego roztworu amoniaku (4.2.).
8. Oznaczanie

Oznaczanie kazdego mikroskladnika pokarmowego nalezy przeprowadzi¢ w odpowiedniej objgtosci
roztworu do badan, zaleznej od metody oznaczania pierwiastka.

Metod 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 i 10.10 niec mozna stosowaé¢ do oznaczania mikrosktadnikéw pokarmowych
znajdujacych si¢ w postaci schelatowanej lub w formie kompleksu. W tych przypadkach nalezy przed
wiasciwym oznaczaniem usunaé zwigzki organiczne, stosujac Metodeg 10.3.

W przypadku oznaczania metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej (Metody 10.8 i 10.11),
postepowanie takie nie jest konieczne.



7.2

7.3

Metoda 10.2
Ekstrakcja mikroskladnikéw pokarmowych rozpuszczalnych w wodzie

Dziedzina

Niniejsza metoda opisuje sposob ekstrakcji  nastgpujacych mikrosktadnikow pokarmowych
rozpuszczalnych w wodzie: boru, kobaltu, miedzi, zelaza, manganu, molibdenu i cynku.

Celem jest przeprowadzenie jak najmniejszej liczby ekstrakeji, z wykorzystaniem tam, gdzie to mozliwe,
tego samego ekstraktu do okreslenia zawartosci kazdego z wymienionych wyzej mikro-sktadnikow.
Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozow WE zawartych w zalaczniku I E do niniejszego
rozporzadzenia, zawierajacych jeden lub wigcej nastgpujacych mikrosktadnikow pokarmowych: boru,
kobaltu, miedzi, zelaza, manganu, molibdenu i cynku. Odnosi si¢ ona do kazdego mikrosktadnika, ktorego
deklarowana zawarto$¢ wynosi powyzej 10%.

Zasada

Ekstrakcja mikrosktadnikéw pokarmowych przez wytrzasanie nawozu w wodzie o temperaturze 20 £2°C.
Uwaga:

Ekstrakcja ta jest procesem empirycznym i moze, ale nie musi, by¢ ilociowa.

Odczynniki

. Kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor o stezeniu okoto 6 mol/l

Zmiesza¢ 1 objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dyo=1,18 g/ml) z 1 obj¢toscia wody.
Aparatura

. Aparat rotacyjny o czgstotliwosci 35-40 obrotéw na minute

Uwaga:

Gdy w ekstrakcie ma by¢ oznaczana zawarto$¢ boru, nie nalezy stosowal naczyn ze szkla
borokrzemowego.

Przy tej ekstrakcji zalecane sg naczynia laboratoryjne teflonowe lub kwarcowe. Jesli naczynia szklane byty
myte w detergentach zawierajacych borany, nalezy je doktadnie wyptukac.

Przygotowanie prébki

Patrz Metoda 1.

Sposéb postegpowania

Probka do badan

Odwazy¢ od 1 do 2 g badanego nawozu z dokladnoscia do 1 mg, w zaleznosci od zadeklarowanej
zawartosci mikrosktadnika.

Ponizsza Tabelg nalezy stosowac do okreslenia koncowego stgzenia roztworu do badan, w ktorym stezenie
oznaczanego pierwiastka miesci si¢ w zakresie pomiarowym podanym dla kazdej metody:

Deklarowana zawarto§¢ mikrosktadnika w nawozie (%) >10;<25 >25
Masa probki do badan (g) 2 1

Masa mikrosktadnika w probce (mg) >200;<500 >250
Objetosé ekstraktu V (ml) 500 500
Stezenie mikrosktadnika w ekstrakcie ( mg/l) >400;<1000 >500

Odwazona probke umiesci¢ w kolbie o pojemnosci 500 ml.

Przygotowanie ekstraktu

Do kolby z probka doda¢ okoto 400 ml wody.

Kolbg dobrze zamkna¢ korkiem i mocno wstrzasnaé r¢cznie, by zdyspergowaé probke. Nastgpnie umiescié
W aparacie rotacyjnym i wytrzasa¢ przez 30 min.

Dopehic¢ woda do kreski i doktadnie wymieszac.

Przygotowanie roztworu do badan

Otrzymany ekstrakt przesaczy¢ niezwlocznie do czystej, suchej kolby. Zamkna¢ korkiem. Oznaczanie
przeprowadzi¢ natychmiast po przesaczeniu.

Uwaga:

Jesli przesacz stopniowo metnieje, nalezy przeprowadzi¢ ponowna ekstrakcj¢ zgodnie z 7.1 i 7.2, stosujac
kolbg objetosci V.. Otrzymany ekstrakt przesaczy¢ do kolby pomiarowe]j objgtosci W, ktora uprzednio
wysuszono i do ktdérej wprowadzono 5 ml rozcienczonego roztworu kwasu chlorowodorowego (4.1).
Przerwaé saczenie w momencie, gdy poziom cieczy dojdzie do kreski. Zawartos¢ kolby doktadnie
wymieszac.

W tym przypadku objgtos¢ V obliczy¢ ze wzoru:
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4.1

4.2.

V=V.xW/(W-5)

Rozcienczenia przy wyrazaniu wynikdéw zaleza od wartosci V.

Oznaczanie

Oznaczanie kazdego mikrosktadnika przeprowadzi¢ w odpowiedniej objgtosci roztworu do badan zaleznej
od Metody oznaczania danego pierwiastka.

Metod 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 i 10.10 nie mozna stosowa¢ do oznaczania mikrosktadnikéw pokarmowych
znajdujacych si¢ w postaci schelatowanej lub w formie kompleksu. W tych przypadkach nalezy przed
wiasciwym oznaczeniem usunaé zwiazki organiczne, stosujac Metode 10. 3.

W przypadku oznaczan metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej (Metody10.8 i 10.11), postgpowanie
takie moze nie by¢ konieczne.

Metoda 10.3
Usuwanie zwiazkow organicznych z ekstraktéw nawozowych

Dziedzina

Niniejsza Metoda okresla sposob usuwania zwiazkow organicznych ekstraktow nawozowych.

Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozoéw ekstrahowanych wedtug Metod 10.1 i 10.2, dla

ktorych w zataczniku I E do niniejszego rozporzadzenia jest wymagane deklarowanie catkowitej i/lub

rozpuszczalnej w wodzie zawartosci mikrosktadnika.

Uwaga:

Obecnos¢ niewielkich ilosci substancji organicznych zwykle nie wplywa na oznaczanie przeprowadzane

metoda atomowej spektrometrii absorpcyjne;j.

Zasada

Zwiazki organiczne zawarte w porcji ekstraktu do oznaczania utlenia si¢ przy pomocy nadtlenku wodoru.

Odczynniki

Kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor rozcienczony o stezeniu okoto 0,5 mol/l

Zmieszac 1 objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dxo=1,18 g/ml) z 20 objgtosciami wody.

Nadtlenek wodoru (H,0,), roztwor 30 %, (dy =1,11 g/ml) nie zawierajacy mikrosktadnikow
pokarmowych.

Aparatura

Elektryczna plytka grzejna z regulacja temperatury.

Sposéb postegpowania

Pobra¢ 25 ml ekstraktu uzyskanego Metoda 10.1 Iub 10.2 i umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 100 ml. W

przypadku Metody 10.2, doda¢ 5 ml roztworu kwasu chlorowodorowego (4.1). Nastgpnie dodaé¢ 5 ml

roztworu nadtlenku wodoru (4.2). Przykry¢ szkietkiem zegarkowym i zostawi¢ w temperaturze pokojowej

na okoto 1 godz. Nastgpnie roztwor stopniowo doprowadzié do wrzenia i gotowaé przez 30 min. Jesli to

konieczne, po ochtodzeniu doda¢ kolejne 5 ml nadtlenku wodoru. Ponownie zagotowa¢ w celu usunigcia

nadmiaru nadtlenku wodoru. Zostawi¢ zawartos¢ zlewki do ochlodzenia i przenies¢ ilosciowo do kolby

pomiarowej o pojemnosci 50 ml i uzupetni¢ do kreski. Jesli to konieczne, przesaczyc.

To rozcienczenie nalezy uwzgledni¢ przy pobieraniu porcji roztworu do oznaczania i obliczaniu

procentowej zawarto$ci mikrosktadnika w nawozie.

Metoda 10.4

Oznaczanie mikroskladnikéw pokarmowych w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii

1.

2.

absorpcyjnej (procedura ogélna)

Dziedzina

Niniejszy dokument opisuje procedur¢ ogélna oznaczania zawartosci zelaza i cynku w ekstraktach
nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjne;j.

Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozow ekstrahowanych wg Metod 10.1 i 10.2, dla ktorych w
zataczniku I E do niniejszego rozporzadzenia jest wymagane deklarowanie zawartosci catkowitego i/lub
rozpuszczalnego w wodzie zelaza i cynku. Dostosowanie tej procedury do réznych mikrosktadnikéw
pokarmowych jest podane szczegdtowo w metodach okreslonych specjalnie dla kazdego mikrosktadnika.
Uwaga:

W wigkszo$ci przypadkéw obecnos$¢ niewielkich ilosci substancji organicznych nie ma wplywu na
oznaczanie metodg atomowej spektrometrii absorpcyjne;.
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5.

6.
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6.2.

7.

7.1.
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Zasada

Po poddaniu ekstraktu obrobce, w celu zredukowania wptywu lub usunigcia zakldcajacych zwiazkow
chemicznych, ekstrakt rozciencza si¢ tak, aby jego stezenie bylo w optymalnym zakresie pomiarowym
spektrometru przy dtugosci fali charakterystycznej dla oznaczanego mikrosktadnika.
Odczynniki

Kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor rozcienczony o stezeniu okoto 6 mol/l

Zmieszac jedna objetosé kwasu chlorowodorowego (d,o=1,18 g/ml) z jedna objetoscia wody.

Kwas chlorowodorowy (HCI), roztwor rozcienczony o stezeniu okoto 0,5 mol/l

Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu solnego (d,=1,18 g/ml) z 20 objetosciami wody.

Roztwory soie lantanu, (10 g Law 1 1)

Odczynnik ten jest stosowany do oznaczan zelaza i cynku. Mozna go przygotowal nast¢pujacymi
sposobami:

(a) z tlenku lantanu rozpuszczonego w kwasie chlorowodorowym (4.1).Umiesci¢ w kolbie pomiarowej

o pojemnos$ci 1 litra, 11,73 g tlenku lantanu (La,O;) doda¢ 150 ml wody i 120 ml kwasu
chlorowodorowego o stezeniu 6 mol/l (4.1). Zostawi¢ do rozpuszczenia, a nastgpnie uzupetnic¢ do
1 1 woda i doktadnie wymieszaé. To jest roztwor lantanu w kwasie chlorowodorowym o stezeniu
okoto 0,5 mol/l.

(b) z roztworow chlorku, siarczanu lub azotanu lantanu. Rozpusci¢ 26,7 g siedmiowodnego chlorku
lantanu (LaCl;-7H,0) lub 31,2 g szesciowodnego azotanu lantanu (La(NO;);-6H,0) lub 26,2 g
dziewigciowodnego siarczanu lantanu (Lay(SO4);9H,0) w 150 ml wody, nastgpnie doda¢ 85 ml
kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l (4.1). Zostawi¢ do rozpuszczenia, a nastgpnie
uzupetni¢ woda do 1 1. Doktadnie wymiesza¢. To jest roztwor lantanu w kwasie chlorowodorowym
o stezeniu okoto 0,5 mol/l.

Roztwory wzorcowe

Patrz - poszczego6lne metody oznaczania kazdego mikrosktadnika pokarmowego.
Aparatura

Spektrometr absorpcji atomowej wyposazony w zrodto emitujace promieniowanie charakterystyczne dla
mikrosktadnika pokarmowego, ktoéry ma by¢ oznaczany.

Analityk powinien postgpowaé zgodnie z instrukcja producenta i powinien byé zaznajomiony z aparatem.
Aparat powinien by¢ zaopatrzony w korekcjg tta, aby mozna ja bylto stosowac, jesli zajdzie taka potrzeba
(np. Zn). Stosowane gazy to powietrze i acetylen.
Przygotowanie roztworu do badan

Przygotowanie roztworow ekstraktow zawierajqcych oznaczane mikroskiadniki pokarmowe

Patrz Metoda 10.1 i/lub 10.2 i, jesli to konieczne 10.3.

Obrobka roztworu badanego

Rozcienczy¢ porcje ekstraktu otrzymanego Metoda 10.1, 10.2 Iub 10.3 woda i/lub kwasem
chlorowodorowym (4.1) lub (4.2), tak aby uzyska¢ w koncowym roztworze do oznaczania st¢zenie
mikrosktadnika odpowiednie dla zastosowanego zakresu kalibracyjnego (7.2) 1 stezenie kwasu
chlorowodorowego co najmniej 0,5 mol/l i nie wyzsze niz 2,5 mol/l. Operacja ta moze wymagac jednego
lub kilku kolejnych rozcienczen.

Konficowy roztwor nalezy otrzymaé, umieszczajac porcjg rozcienczonego ekstraktu w kolbie pomiarowej o
pojemnosci 100 ml. Objegtos¢ porcji wyniesie (a) ml. Doda¢ 10 ml roztworu soli lantanu (4.3). Uzupehic
objgtos¢ roztworem kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymiesza¢. D jest
wspoélczynnikiem rozcienczenia.
Sposdb postepowania

Przygotowanie roztworu proby slepej

Przygotowaé roztwor proby Slepej, powtarzajac cala procedurg od etapu ekstrakcji, pomijajac jedynie
dodatek probki badanego nawozu.

Przygotowanie roztworow wzorcowych

Z roboczego roztworu wzorcowego otrzymanego metoda podang dla kazdego mikrosktadnika przygotowac
w kolbach pomiarowych pojemnosci 100 ml seri¢ co najmniej pigciu roztwordw wzorcowych o rosnacym
stgzeniu w optymalnym zakresie pomiarowym spektrometru. Jesli to konieczne, nalezy doprowadzié¢
stgzenie kwasu chlorowodorowego do takiego, aby bylo jak najbardziej zblizone do stgzenia
rozcienczonego roztworu do badan (6.2). Przy oznaczaniu zelaza lub cynku doda¢ 10 ml tego samego
roztworu soli lantanu (4.3) jaki zastosowano w (6.2). Uzupeli¢ objgtos¢ do kreski roztworem kwasu
chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszac.

Oznaczanie

Przygotowaé spektrometr (5) do oznaczania, nastawi¢ na dlugos¢ fali podana w metodzie dla
mikrosktadnika pokarmowego, ktory bedzie oznaczany.



Zasysa¢ kolejno: roztwory wzorcowe (7.2), roztwor badany (6.2) i roztwor proby $lepej (7.1), za kazdym
razem zapisujac wynik i przeptukujac aparat woda destylowang migdzy poszczegdlnymi zassaniami.
Wykresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi rzednych wartosci absorbancji odczytane ze spektrometru
dla kazdego roztworu wzorcowego (7.2), a na osi odcigtych odpowiadajace im stgzenia mikrosktadnika,
wyrazone w pg/ml.

Z krzywej odczytaé stezenie odpowiedniego mikrosktadnika (x;) w roztworze badanym (6.2) i stezenie (Xyp)
w roztworze proby Slepej (7.1), w pg/ml.

8. Wyrazenie wynikéw

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

Zawartos¢ procentowa mikrosktadnika pokarmowego (E) w nawozie obliczy¢ ze wzoru:
E (%) =[(xs - xo) X Vx D]/ (M x 10%
lub jesli zastosowano Metode 10. 3:

E (%) = [(xs - Xp) x VX 2D] / (M x 10%)
gdzie:
E - zawarto$¢ mikrosktadnika w nawozie, wyrazona w procentach;
X - stezenie mikrosktadnika w roztworze badanym (6.2.), pg/ml;
Xp - stgzenie mikrosktadnika w roztworze proby $lepej (7.1), pg/ml;
V - objgtos¢ ekstraktu, otrzymana wg Metod 10.1 lub 10.2, ml;
D - wspotczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu wykonanemu w 6.2;
M - masa badanej probki, pobrana zgodnie z Metoda 10.1 lub 10.2, w g.

Obliczanie wspodtczynnika rozcienczenia D: jesli (a)), (a,), (a3)... (a;) 1 (a) sa kolejnymi porcjami, natomiast
V1), (v2), (v3) ... (vj) 1 (100) sa objetosciami w ml, odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to
wspolczynnik rozcienczenia D wyraza si¢ wzorem:

D = (vi/a;) x (vo/ay) x (v3/a3) X ... X (vi/a;) x (100/a)

Metoda 10.5
Oznaczanie zawartoS$ci boru w ekstraktach nawozowych metoda miareczkowa

Dziedzina

Niniejsza Metoda okresla sposdb wykonania oznaczenia zawarto$ci boru w ekstraktach nawozowych
Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do ekstraktéw nawozowych otrzymanych Metodami 10.1 lub 10.2,
dla ktorych deklaracja odno$nie zawarto$ci ogélnego i/lub rozpuszczalnego boru wymagana jest w
zataczniku 1 E do niniejszego rozporzadzenia.

Zasada metody

Kompleks mannitoborowy tworzy si¢ wedtug nastepujacej reakcji boranu z mannitem:

C6Hg(OH)6 + H3BO3 — C6H1508B + HQO

Kompleks miareczkuje sig¢ roztworem wodorotlenku sodu do wartosci pH = 6,3.

Odczynniki

Czerwien metylowa, roztwor wskaznika:

Rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej (CisH;sN3;O,) w 50 ml etanolu (95% w kolbie pomiarowej o
pojemnosci 100 ml). Dopetni¢ do 100 ml woda. Doktadnie wymieszac.

Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony o stezeniu okoto 0,5 mol/l

Zmieszac 1 objetos¢ kwasu chlorowodorowego HCI (dy=1,18 g/ml) z 20 obj¢tosciami wody.

Wodorotlenek sodu, roztwor mianowany o stezeniu okoto 0,5 mol/l,

Roztwor nie zawierajacy dwutlenku wegla. Rozpusci¢ 20 g wodorotlenku sodu (NaOH) w postaci pastylek
w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 1 zawierajacej okoto 800 ml przegotowanej wody. Po ochtodzeniu
roztworu dopehic przegotowana woda do objgtosci 1000 ml i doktadnie wymieszac.

Wodorotlenek sodu, roztwor mianowany o stezeniu okoto 0,025 mol/l

Roztwor nie powinien zawiera¢ dwutlenku wegla. Rozcienczy¢ roztwor wodorotlenku sodu (4.3) o stezeniu
0,5 mol/l przegotowana woda w stosunku 1:20 i doktadnie wymieszaé. Ustali¢ miano roztworu w
przeliczeniu na bor (B) wg (9).

Roztwor wzorcowy boru (100 ug/ml B)

Rozpusci¢ w wodzie 0,5719 g kwasu borowego (H;BO3), odwazonego z doktadnoscia do 0,1 mg, w kolbie
pomiarowej o pojemnosci 1000 ml. Dopetni¢ woda do kreski i doktadnie wymieszaé. Przenie$¢ do butelki z
tworzywa sztucznego i przechowywaé w lodowce.

D-mannit (Cs H4 Og), sproszkowany



4.7.
5.
5.1.
5.2.
5.3.
6.
6.1.

7.

Chlorek sodu (NaCl)

Aparatura

Pehametr z elektroda szklang

Mieszadlo magnetyczne

Zlewka o pojemnosci 400 ml z pateczka teflonowa
Przygotowanie roztworu do badan
Przygotowanie roztworu boru

Patrz Metody 10.1, 10.2 i, jesli to konieczne 10.3
Sposéb postegpowania

7.1. Wykonanie oznaczenia

10.

W zlewce (5.3) o pojemnosci 400 ml umiesci¢ porcje (a) ekstraktu (6.1), zawierajaca od 2 do 4 mg B.
Doda¢ 150 ml wody.

Dodac¢ kilka kropel roztworu czerwieni metylowej (4.1).

W przypadku ekstrakcji Metoda 10. 2, roztwor nalezy zakwasi¢, dodajac kwas chlorowodorowy o stgzeniu
0,5 mol/l (4.2), do chwili zmiany barwy wskaznika, nast¢pnie doda¢ jeszcze 0,5 ml kwasu
chlorowodorowego (4.2).

Po dodaniu 3 g chlorku sodu (4.7) roztwér doprowadzi¢ do wrzenia i odpedzi¢ dwutlenek wegla. Zostawié
do ochtodzenia. Umieséci¢ zlewkg na mieszadle magnetycznym (5.2) i zanurzy¢ elektrody uprzednio
skalibrowanego pehametru (5.1).

Doprowadzi¢ pH do wartosci 6,3 najpierw za pomoca roztworu wodorotlenku sodu o stgzeniu 0,5 mol/l
(4.3), a nastgpnie o stezeniu 0,025 mol/l (4.4).

Doda¢ 20 g D-mannitu (4.6), catkowicie rozpusci¢ i doktadnie wymiesza¢. Miareczkowaé roztworem
wodorotlenku sodowego o stezeniu 0,025 mol/l (4.4.) do wartosci pH = 6,3 (nie zmieniajacej si¢ przez co
najmniej 1 min). Zuzyta do miareczkowania objgtos¢ wodorotlenku sodu oznaczy¢ (x;).

Roztwor proby Slepej

Przygotowac roztwor proby Slepej, powtarzajac cata procedurg od etapu ekstrakcji, pomijajac jedynie
dodatek probki badanego nawozu. Zuzyta do miareczkowania objgtos¢ wodorotlenku sodu oznaczy¢ (x,).
Miano roztworu wodorotlenku sodu (4.4) w przeliczeniu na bor (B)

Przenies¢ pipeta 20 ml (2,0 mg B) roztworu wzorcowego (4.5) do zlewki o pojemnosci 400 ml i dodaé
kilka kropli roztworu czerwieni metylowej (4.1), nastgpnie doda¢ 3 g chlorku sodu (4.7) oraz roztworu
kwasu chlorowodorowego (4.2), do zmiany barwy roztworu (4.1),

Dopetni¢ woda do okoto 150 ml i stopniowo doprowadzi¢ do wrzenia, aby usunaé dwutlenek wegla.
Zostawi¢ do schtodzenia. Umiesci¢ zlewke na mieszadle magnetycznym (5.2) i wlozy¢ elektrody uprzednio
skalibrowanego pehametru (5.1). Doprowadzi¢ pH roztworu doktadnie do wartos$ci 6,3 za pomoca roztworu
wodorotlenku sodu najpierw o st¢zeniu 0,5 mol/l (4.3), a nastgpnie o stezeniu 0,025 mol/l (4.4).

Doda¢ 20 g D-mannitu (4.6), calkowicie rozpusci¢ i doktadnie wymiesza¢. Miareczkowaé roztworem
wodorotlenku sodu o stgzeniu 0,025 mol/l (4.4) do pH = 6,3 (nie zmieniajacego si¢ przez co najmniej 1
min). Zuzyta do miareczkowania objgtos¢ wodorotlenku sodu oznaczy¢ (V).

Przygotowacé roztwor proby Slepej w ten sam sposob, zastepujac roztwor wzorcowy 20 ml wody. Zuzyta do
miareczkowania objeto$¢ wodorotlenku sodu oznaczy¢ (V,).

Miano roztworu wodorotlenku sodu (4.4) w przeliczeniu na bor w mg/ml obliczy¢ ze wzoru:

F=2/(V,-V,)

1 ml roztworu wodorotlenku sodu o stezeniu $ci§le 0,025 mol/l odpowiada 0,27025 mg B.
Wyrazanie wynikow
Zawartos¢ procentowa boru w nawozie wyliczy¢ ze wzoru:

ap X1~ XX F XV

10x g M
gdzie:
B% - zawarto$¢ boru w nawozie, wyrazona w procentach;
X; - objetos¢ roztworu wodorotlenku sodu (4.4.) o stezeniu 0,025 mol/l zuzyta do miareczkowania

badanej probki, ml;

X, - objetos¢ roztworu wodorotlenku sodu (4.4.) o stezeniu 0,025 mol/l zuzyta do miareczkowania proby
slepej, ml;

F - miano roztworu wodorotlenku sodu (4.4.) o st¢zeniu 0,025 mol/l w przeliczeniu na bor, mg/ml;

V - objetosc¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 10.1 lub 10.2, ml;

a - objetos¢ ekstraktu 7.1 pobrana z roztworu ekstraktu (6.1.), ml;

M - masa badanej probki pobranej zgodnie z Metoda 10.1 lub 10.2, g.



Metoda 10.6

Oznaczenie kobaltu w ekstraktach nawozowych metoda grawimetryczng z uzyciem 1-nitrozo-2-naftolu

4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4
4.5.

4.6.

5.

5.1.
5.2.

6.
6.1.

6.2.

7.

Dziedzina

Niniejszy dokument okresla sposob wykonania oznaczania zawartosci kobaltu w ekstraktach nawozowych.
Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do ekstraktow nawozowych otrzymanych Metoda 10.1 lub 10.2,
dla ktorych w zalaczniku I E do niniejszego rozporzadzenia jest wymagane deklarowanie zawarto$ci
kobaltu.

Zasada metody

Kobalt zawarty w ekstrakcie przeprowadza si¢ w jon kobaltu (III), ktory wytraca si¢ w srodowisku kwasu
octowego roztworem 1-nitrozo-2-naftolu. Po przesaczeniu otrzymany czerwony osad przemywa sig i suszy
do statej masy, a nastgpnie wazy jako Co(C;H¢ONO);-2H,0.

Odczynniki

Nadtlenek wodoru (H,0,), roztwor 30 % (dy=1,11 g/ml)

Wodorotlenek sodu, roztwor o stezeniu okoto 2 mol/l

Rozpusci¢ 8 g wodorotlenku sodu w postaci pastylek w 100 ml wody

Kwas chlorowodorowy, roztwor rozcienczony o stezeniu okoto 6 mol/l

Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu chlorowodorowego (dy =1,18 g/ml) z 1 objgtoscia wody

Kwas octowy (99,7 % CH3COOH) (dy=1,05 g/ml)

Kwas octowy, rozcienczony (1:2), tj. o stezeniu okoto 6 mol/l

Zmiesza¢ jedna objetos¢ kwasu octowego (4.4) z 2 objetosciami wody

Roztwor 1-nitrozo-2-naftol. Rozpusci¢ 2 g 1-nitrozo-2-naftolu w 100 ml st¢zonego kwasu octowego (4.4).
Do otrzymanego roztworu dodac¢ 100 ml cieptej wody, doktadnie wymieszac¢ i natychmiast przesaczyc.
Aparatura

Tygiel filtracyjny P 16/ISO 4793 o porowatosci 4 i pojemnosci 30 ml lub 50 ml

Suszarka laboratoryjna umozliwiajaca uzyskanie temperatury 130°(2)°C
Przygotowanie roztworu do analizy

Przygotowanie ekstraktu kobaltu

Patrz Metoda 10.1 Iub 10.2

Przygotowanie roztworu do oznaczania

W zlewce o pojemnosci 400 ml umiesci¢ objetos¢ ekstraktu zawierajaca nie wigcej niz 20 mg Co. Jesli
ekstrakt otrzymano Metoda 10.2, zakwasi¢ go pigcioma kroplami kwasu chlorowodorowego (4.3). Dodaé
okoto 10 ml roztworu nadtlenku wodoru (4.1). Pozostawi¢ roztwor na 15 min w celu utlenienia substancji
organicznej, a nastgpnie dopetni¢c woda do okoto 100 ml. Zlewke przykry¢ szkietkiem zegarkowym,
doprowadzi¢ roztwor do wrzenia, gotowaé przez okoto 10 min i ochtodzié. Zalkalizowaé roztworem
wodorotlenku sodu (4.2), dodajac kropla po kropli dotad, az zacznie si¢ wytraca¢ czarny wodorotlenek
kobaltu.
Sposéb postepowania

Doda¢ 10 ml kwasu octowego (4.4), uzupehi¢ roztwdr woda do okoto 200 ml i ogrzewaé do wrzenia. Za
pomoca biurety doda¢ kroplami 20 ml roztworu 1-nitrozo-2-naftolu (4.6), caly czas mieszajac az do
skoagulowania osadu.

Przesaczy¢ otrzymany osad przez uprzednio zwazony tygiel filtracyjny (5.1.), tak aby go nie zapchac.
Nalezy pamigta¢ o tym, aby ciecz znajdowata si¢ nad osadem podczas catego pro-cesu saczenia.

Przemy¢ zlewke rozcienczonym roztworem kwasu octowego (4.5), aby usuna¢ caly osad, tym samym
roztworem przemy¢ roéwniez osad w tyglu, a nastgpnie przemy¢ go trzy razy goraca woda.

Tygiel z osadem wysuszy¢ w suszarce laboratoryjnej (5.2) w temperaturze 130 £2°C do uzyskania statej
masy.

8. Wpyrazanie wynikow

1 mg osadu Co(C;(H¢ONO);-2H,0 odpowiada 0,096381 mg Co.
Zawartos$¢ procentowa kobaltu (Co) w nawozie jest wyrazona wzorem:

Vs

s

Col) = X = 0,00963581 %

gdzie:

X - masa osadu, mg

V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 10.1 lub 10.2), ml;

a - objetosc ekstraktu pobrana do oznaczania z ostatniego rozcienczenia, ml



4.1.
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6.2.

D - wspotczynnik rozcienczenia ekstraktu
M - masa badanej probki, g

Metoda 10.7
Oznaczanie zawarto$ci miedzi w ekstraktach nawozowych metoda miareczkows

Dziedzina
Niniejszy dokument okresla metodg oznaczania zawartosci miedzi w ekstraktach nawozowych.
Zakres stosowania
Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do ekstraktow nawozowych otrzymanych wg Metody 10.1 lub
10.2, dla ktérych w zalaczniku 1 E do niniejszego rozporzadzenia jest wymagane deklarowanie zawartosci
miedzi.
Zasada metody
Jony miedziowe sg redukowane w srodowisku kwasnym za pomoca jodku potasu.
2Cu"" +4J - 2Cul+ 17,
Uwolniony w ten sposob jod miareczkuje si¢ mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu w obecnosci
skrobi jako wskaznika zgodnie z rownaniem:
Jz + 2N328203 — 2Nal + NaZS406
Odczynniki
Kwas azotowy (HNO3), (d2=1,40 g/ml)
Mocznik [(NH,),CO]
Wodorofluorek amonu (NH HF,), roztwor 10% (m/v).
Roztwoér przechowywac w butelce z tworzywa sztucznego.
Wodorotlenek amonu, roztwor rozcienczony (1+1)
Zmieszaé 1 objetos¢ wodorotlenku amonu (NH4OH), (dy = 0,9 g/ml) z 1 objetoscia wody.
Tiosiarczan sodu, roztwor mianowany
7,812 g tiosiarczanu sodu (Na,S,0;-5H,0) rozpusci¢ w wodzie w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 L
Roztwor nalezy przygotowac tak, aby 1 ml odpowiadat 2 mg Cu. W celu zwigkszenia trwalosci roztworu
dodac¢ kilka kropel chloroformu. Roztwor ten powinien by¢é przechowywany w szklanej butelce z ciemnego
szkta i chroniony przed $wiattem.
Jodek potasu (KJ)
Tiocyjanian potasu (KSCN), roztwor 25 % (m/v)
Roztwor przechowywa¢ w kolbie z tworzywa sztucznego.
Roztwor skrobi (okoto 0,5%)
2,5 g skrobi umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 600 ml. Doda¢ okoto 500 ml wody. Zagotowacé mieszajac.
Schtodzi¢ do temperatury otoczenia. Tak przygotowany roztwor ma krotki okres przechowywania. Jego
przechowywanie mozna przedtuzy¢, dodajac okoto 10 mg jodku rteci.
Przygotowanie roztworu do oznaczania
Przygotowanie roztworu miedzi
Patrz Metody 10.11 10.2
Sposéb postegpowania

. Przygotowanie roztworu do miareczkowania

Porcjg ekstraktu zawierajaca nie mniej niz 20-40 mg Cu umiesci¢ w kolbie Erlenmeyera o pojemnosci 500
ml.

Zawarty nadmiar tlenu usunaé przez gotowanie. Uzupehni¢ objetos¢ woda do okoto 100 ml. Doda¢ 5 ml
kwasu azotowego (4.1), doprowadzi¢ do wrzenia i gotowaé przez okoto 0,5 min.

Zdja¢ kolbe Erlenmeyera z ptytki grzejnej, doda¢ okoto 3 g mocznika (4.2) i ponownie gotowaé przez
okoto 0,5 min.

Zdjac¢ kolbg z ptytki grzejnej, doda¢ 200 ml zimnej wody i, jesli to konieczne, ochtodzi¢ zawartos¢ kolby
do temperatury otoczenia.

Stopniowo dodawaé roztwdr wodorotlenku amonu (4.4) do momentu, az roztwor stanie si¢ niebieski, i
jeszcze dodatkowo 1 ml.

Nastepnie doda¢ 50 ml roztworu wodorofluorku amonu (4.3).

Doda ¢ 10 g jodku potasu (4.6) i wymieszac.

Miareczkowanie roztworu

Kolbe Erlenmeyera umiesci¢ na mieszadle magnetycznym. Wlaczy¢é mieszadlo na odpowiednia ilosé
obrotow.

Za pomoca biurety dodawa¢ mianowany roztwor tiosiarczanu sodu (4.5) do chwili, az brazowy kolor
uwolnionego z roztworu jodu stanie si¢ mniej intensywny.

Nastepnie doda¢ 10 ml roztworu skrobi (4.8.).



Kontynuowaé¢ miareczkowanie roztworem tiosiarczanu sodu (4.5), do chwili gdy purpurowy kolor prawie
zniknie.

Po czym doda¢ 20 ml roztworu tiocyjanianu potasu (4.7) i kontynuowaé miareczkowanie do catkowitego
zaniku fioletowej barwy roztworu.

Zanotowac objetos¢ zuzytego tiosiarczanu.

7. Wyrazanie wynikow
Iml mianowanego roztworu tiosiarczanu sodu (4.5) odpowiada 2 mg Cu
Zawartos¢ procentowa miedzi w nawozie jest wyrazona wzorem:
Culi) = Xx—
a X M5
gdzie:
X - objetos¢ zuzytego roztworu tiosiarczanu sodu, ml;
V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 10.1 lub 10.2, ml;
a - objetos¢ porcji roztworu wzigtej do oznaczania, ml;
M - masa badanej probki pobranej zgodnie z Metoda 10.1 Iub 10.2, g.
Metoda 10.8
Oznaczanie Zelaza w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej
1. Dziedzina
Niniejsza Metoda okresla sposéb wykonania oznaczenia zawartosci zelaza w ekstraktach nawozow.
2.  Zakres stosowania
Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozoéw ekstrahowanych Metodami 10.1 lub 10.2, dla ktérych
deklaracja odnos$nie do zawartosci ogolnego i/lub rozpuszczanego w wodzie zelaza jest wymagana w
zataczniku I E do niniejszego rozporzadzenia.
3. Zasada metody
Po odpowiedniej obrobce i rozcienczeniu ekstraktu zawarto$¢ zelaza oznacza si¢ metoda atomowej
spektrometrii absorpcyjne;.
4. Odczynniki
4.1. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okolo 6 mol/l
Patrz Metoda 10.4 (4.1)
4.2. Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 0,5 mol/l
Patrz Metoda 10.4 (4.2)
4.3. Nadtlenek wodoru, roztwor 30% H,0,, (d=1,11 g/ml) wolny od mikrosktadnikéw pokarmowych
4.4. Roztwor soli lantanu, (10 g Law 11).
Patrz Metoda 10.4 (4.3).
4.5. Roztwor zelaza do kalibracji
4.5.1. Roztwor podstawowy Zelaza ( 1000 pg/ml)
W zlewce o pojemnosci S00 ml umiesci¢ 1 g czystego drutu zelaznego odwazonego z doktadnoscia do 0,1
mg. Doda¢ 200 ml kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu 6 mol/l (4.1) i 15 ml roztworu nadtlenku wodoru
(4.3). Ogrzewac na goracej plycie, az do catkowitego rozpuszczenia si¢ zelaza. Po ostygnigciu przeniesc
ilosciowo do kolby pomiarowej o pojemnosci 1000 ml. Dopeni¢ woda do kreski i doktadnie wymieszac.
4.5.2. Roboczy roztwor zelaza (100 pg/ml)
Umiesci¢ 20 ml roztworu podstawowego zelaza (4.5.1) w kolbie pomiarowej o pojemnosci 200 ml.
Dopetni¢ do kreski roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszac.
5. Aparatura
5.1. Spektrometr absorpcji atomowej: patrz Metoda 10.4 (5). Aparat powinien by¢ wyposazony w zrodio
promieniowania charakterystycznego dla zelaza (248,3 nm).
6. Przygotowanie roztworu do badan
6.1. Roztwor ekstraktu Zelaza
Patrz Metody 10.1 i /lub 10.2 i, jesli to konieczne 10.3
6.2. Przygotowanie roztworu do badan
Patrz Metoda 10.4 (6.2). Roztwor badany powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu (4.4).
7.  Sposo6b postepowania
7.1. Przygotowanie roztworu do proby slepej
Patrz Metoda 10.4 (7.1). Roztwor do §lepej proby musi zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu uzytego
w 6.2.
7.2. Przygotowanie roztworow do kalibracji
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Patrz Metoda 10.4 (7.2)

Dla optymalnego zakresu oznaczenia od 0 do 10 pg/ml Zelaza przenie$¢ odpowiednio: 0, 2, 4, 6, 8 1 10 ml
roztworu roboczego (4.5.2) do serii kolb pomiarowych o pojemnosci 100 ml. Jesli to konieczne,
doprowadzi¢ stgzenie kwasu chlorowodorowego tak, aby byto jak najblizsze stezeniu roztworu do badan.
Doda¢ 10 ml roztworu soli lantanu uzytego w 6.2. Dopehli¢ do kreski roztworem kwasu
chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2.) i doktadnie wymieszaé. Roztwory te zawieraja odpowiednio
0,2,4,6,8110 pg/ml zelaza.

Oznaczanie

Patrz Metoda 10. 4 (7.3). Przygotowac spektrometr (5) do pomiaru przy dlugosci fali 248,3 nm.

Wyrazanie wynikow

Patrz Metoda 10.4 (8).

Procentowa zawarto$¢ zelaza w nawozie wynosi:

Fe (%) = [(x, - x5) X Vx D]/ (M x 10%)
lub jesli stosuje si¢ Metodeg 10.3:

Fe (%) = [(X, - Xy) X V x 2D]/ (M x 10%)
gdzie:
Fe - zawarto$¢ zelaza w nawozie, wyrazona w procentach;
X - stezenie roztworu do badan (6.2), pg/ml;
Xp - stezenie roztworu do proby $lepej (7.1), pg/ml;
V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego zgodnie z Metoda 10.1 Iub 10.2, ml;
D - wspodtczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu przeprowadzonemu w 6.2;
M - masa badanej probki, pobranej zgodnie z metoda 10.1 lub 10.2. g.

Obliczanie wspoélczynnika rozcienczenia D:

jesli (ay), (az), (a3)... () 1 (a) sa kolejnymi porcjami, natomiast (v;), (v2), (v3)... (v;) i (100) sa obj¢tosciami
w ml, odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to wspolczynnik rozcienczenia D bgdzie rowny:
D = (vi/a)) x (vo/ap) x(V3/a;3) X ... X (vi/a;) x (100/a)

Metoda 10.9
Oznaczanie manganu w ekstraktach nawozowych metoda miareczkowa

Dziedzina

Niniejsza Metoda okresla sposob oznaczania manganu w ekstraktach nawozowych.

Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do ekstraktow nawozowych otrzymanych Metodami 10.1 i 10.2,
dla ktorych w zataczniku I E do niniejszego rozporzadzenia jest wymagane deklarowanie zawartosci
manganu.

Zasada

Jesli w ekstraktach obecne sa jony chlorkowe, wowczas przed wykonaniem oznaczenia usuwa sig je przez
gotowanie z kwasem siarkowym.Mangan utleniany jest do jonéw nadmanganianowych za pomoca
bizmutanu sodu w $rodowisku kwasu azotowego.Utworzony nadmanganian jest redukowany nadmiarem
siarczanu zelazawego. Nadmiar ten miareczkuje si¢ roztworem nadmanganianu potasu.

Odczynniki

Kwas siarkowy (H,SO,), (dy=1,84 g/ml).

Kwas siarkowy, roztwor o stezeniu okolo 9 mol/l

Ostroznie zmieszac 1 objetos¢ stezonego kwasu siarkowego (4.1) z 1 objetoscia wody.

Kwas azotowy, roztwor o stezeniu 6 mol/l

Zmieszac 3 objetosci kwasu azotowego (HNO;), (dyg = 1,40 g/ml) z 4 objgtosciami wody.

Kwas azotowy, roztwor o stezeniu 0,3 mol/l

Zmieszac 1 objetos¢ kwasu azotowego o stgzeniu 6 mol/l z 19 objgtosciami wody

Bizmutan sodu (NaBiOs) (85%)

Ziemia okrzemkowa

Kwas ortofosforowy (H;PO,), roztwoér o stezeniu 15 mol/l (dyy=1,71 g/ml)

Siarczan zelazawy, roztwor o stezeniu 0,15 mol/l

Rozpusci¢ w wodzie 41,6 g siarczanu zelazawego siedmiowodnego (FeSO, 7H,0) w kolbie pomiarowej o
pojemnosci 1 L.



4.9.

Doda¢ 25 ml stezonego kwasu siarkowego (4.1) i 25 ml kwasu ortofosforowego (4.7). Dopeli¢ woda do
kreski i wymieszac.

Nadmanganian potasu, roztwor o stezeniu 0,020 mol/l

Odwazy¢ 3,160 g nadmanganianu potasu (KMnO,) z doktadnoscia do 0,1 mg. Rozpusci¢ w wodzie w
kolbie o pojemnosci 1000 ml, dopetni¢ woda do kreski i wymieszac.

4.10. Azotan srebra, roztwor o stezeniu 0,1 mol/l

Rozpusci¢ w wodzie 1,7 g azotanu srebra (AgNO») i dopetni¢ do 100 ml.

5. Aparatura

5.1.
5.2.

6.
6.1.

6.2.

6.3.

7.

Tygiel filtracyjny P 16/160 4 793 o porowatosci 4 i o pojemnosci 50 ml, zamontowany na zlewce
filtracyjnej o pojemnosci 500 ml

Mieszadto magnetyczne
Przygotowanie roztworu do oznaczania

Roztwor ekstraktu manganu

Patrz Metody 10.1 i 10.2. Jesli nie wiadomo, czy sa obecne jony chlorkowe, nalezy przeprowadzi¢ test na
obecnos¢ chlorkow jedna kroplg roztworu azotanu srebra (4.10).

W przypadku nieobecnosci jondow chlorkowych, porcje ekstraktu zawierajaca od 10 do 20 mg manganu
umieéci¢c w wysokiej zlewce o pojemnosci 400 ml. Doprowadzi¢ do objetosci okoto 25 ml przez
odparowanie lub przez dodanie wody. Doda¢ 2 ml stezonego kwasu siarkowego (4.1).

W przypadku obecnosci jonow chlorkowych nalezy usunqc jony chlorkowe w nastepujqcy sposob: Porcje
ekstraktu, zawierajaca od 10 do 20 mg manganu, umiesci¢ w wysokiej zlewce o pojemnosci 400 ml. Dodaé
5 ml kwasu siarkowego o stgzeniu 9 mol/l (4.2). Pod wyciagiem laboratoryjnym doprowadzi¢ do wrzenia
na plytce grzejnej i gotowa¢ do wydzielenia si¢ obfitych biatych dymoéw. Ogrzewanie kontynuowaé do
czasu, az objeto$¢ zmniejszy si¢ do okoto 2 ml (cienka warstwa syropowatej cieczy na dnie zlewki) i
ochtodzi¢ do temperatury otoczenia.

Ostroznie doda¢ 25 ml wody i ponownie przeprowadzi¢ test na obecnos¢ chlorkow jedna kropla roztworu
azotanu srebra (4.10). Jesli chlorki sa nadal obecne, operacje powtorzy¢, dodajac 5 ml roztworu kwasu
siarkowego (4.2).
Sposéb postepowania

Do zlewki o pojemnosci 400 ml zawierajacej badany roztwdr doda¢ 25 ml roztworu kwasu azotowego o
stezeniu 6 mol/l (4.3) 1 2,5 g bizmutanu sodu (4.5). Intensywnie mieszaé przez trzy minuty na mieszadle
magnetycznym (5.2).

Doda¢ 50 ml kwasu azotowego o stezeniu 0,3 mol/l (4.4) i ponownie zamiesza¢. Przesaczy¢ pod proznia
przez tygiel (5.1), ktorego dno jest pokryte ziemia okrzemkowa (4.6). Tygiel przemy¢ kilka razy roztworem
kwasu azotowego o stezeniu 0,3 mol/l do uzyskania bezbarwnego przesaczu.

Przenie$¢ przesacz i roztwor z przemywania do zlewki o pojemnosci 500 ml. Wymieszaé¢ i doda¢ 25 ml
roztworu siarczanu zelazawego o stezeniu 0,15 mol/1 (4.8). Jesli po dodaniu siarczanu Zelazawego przesacz
stanie si¢ zotty, doda¢ 3 ml kwasu ortofosforowego o stezeniu 15 mol/I (4.7).

Uzywajac biurety, odmiareczkowa¢ nadmiar siarczanu zelazawego mianowanym roztworem
nadmanganianu potasu o st¢zeniu 0,02 mol/l (4.9) do pojawienia si¢ rozowej barwy nie znikajacej w ciagu
1 min.

W tych samych warunkach przeprowadzi¢ oznaczenie $lepej proby.

Uwaga:

Utleniony roztwoér nie moze mie¢ kontaktu z guma.

8. Wyrazanie wynikéw

1 ml roztworu nadmanganianu potasu o st¢zeniu 0,02 mol/l odpowiada 1,099 mg manganu (Mn)
Zawartos$¢ procentowa manganu w nawozie jest wyrazona wzorem:

o
a A

Mn(%) = (X, - X,) ¥ 0,1099

gdzie:

Xp -objetos$¢ roztworu nadmanganianu zuzytego do miareczkowania proby Slepej, ml;

Xs -objetos$¢ roztworu nadmanganianu zuzytego do miareczkowania badanej probki, ml;
V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 10.1 lub 10.2, ml;

a - objetosc porcji ekstraktu pobrana do oznaczania, ml;

M - masa badanej probki pobranej zgodnie z Metoda 10.1 lub 10.2, g.

Metoda 10.10
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Oznaczanie zawarto$ci molibdenu w ekstraktach nawozowych metoda grawimetryczna z 8-
hydroksychinoling

Dziedzina

Niniejszy dokument okresla metodg oznaczania molibdenu w ekstraktach nawozowych.

Zakres stosowania

Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do ekstraktéw nawozowych otrzymanych Metodami 10.1 i 10.2,
dla ktorych w zalaczniku I E do niniejszego rozporzadzenia jest wymagane deklarowanie zawarto$ci
molibdenu.

Zasada

Zawartos¢ molibdenu okresla si¢ przez jego wytracanie w okre§lonych warunkach jako oksynian
molibdenylu.

Odczynniki

. Kwas siarkowy (H,SO,), roztwor o stezeniu okoto 1 mol/l

Ostroznie wla¢ 55 ml kwasu siarkowego (dyp = 1,84 g /ml) do kolby pomiarowej o pojemnosci 1 1,
zawierajacej 800 ml wody i wymieszaé. Po ochtodzeniu dopetni¢ woda do 1 1. Wymieszac.

Woda amoniakalna, roztwor rozcienczony (1:3)

Zmieszac 1 objetos¢ wody amoniakalnej (NH4OH), (d20=0,9 g/ml) z 3 objgtosciami wody.

Kwas octowy (CH;COOH), roztwor rozcienczony (1:3)

Zmiesza¢ 1 objetos¢ stezonego kwasu octowego (stezenie 99,7% CH;COOH,d»=1,049 g/ml) z 3
objetosciami wody.

Roztwor soli dwusodowej kwasu etylenodwuaminoczterooctowego (EDTA),

Rozpusci¢ 5 g Na,EDTA w wodzie, w kolbie pomiarowej o pojemnosci 100 ml. Dopetni¢ do kreski i
wymieszac.

Roztwor buforowy

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 100 ml rozpusci¢ w wodziel5 ml stgzonego kwasu octowego i 30 g
octanu amonu i dopelni¢ woda. Wymieszac.

Roztwor 8-hydroksychinoliny (oksyny)

W kolbie pomiarowej o pojemnosci 100 ml rozpusci¢ 3 g 8-hydroksychinoliny w 5 ml st¢zonego kwasu
octowego. Doda¢ 80 ml wody. Kroplami dodawa¢ wode amoniakalng (4.2), az roztwdr zmgtnieje,
nastgpnie dodawac¢ kwas octowy (4.3), az roztwor ponownie stanie si¢ klarowny. Dopeli¢ woda do 100
ml.

Aparatura

Tygiel filtracyjny P16/ISO 4 793, o porowatosci 4 i o pojemnos$ci co najmniej 30 ml

Pehametr ze szklang elektroda

Suszarka laboratoryjna umozliwiajaca uzyskanie temperatury 130 - 135°C

Przygotowanie ekstraktu do oznaczania

Przygotowanie ekstraktu molibdenu.

Patrz Metoda 10.1 1 10.2.

Uwaga: W przypadku Metody 10.1 (7.2.) nalezy zwigkszy¢ ilo$¢ dodawanego rozcienczonego roztworu
kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 6 mol/l do 15 ml na kazdy gram nawozu.

Sposéb postegpowania

. Przygotowanie roztworu do oznaczania

Porcjg ekstraktu zawierajaca od 25 do 100 mg Mo umiesci¢ w zlewce o pojemnosci 250 ml i dopetni¢ woda
do 50 ml.

Wyregulowa¢ pH roztworu do wartosci 5, dodajac kroplami, roztwdr kwasu siarkowego (4.1.). Doda¢ 15
ml roztworu EDTA (4.4.) i 5 ml roztworu buforowego (4.5.). Dopeli¢ woda do okoto 80 ml.
Otrzymywanie i przemywanie osadu

Otrzymywanie osadu:

Roztwor lekko ogrzaé. Ciagle mieszajac, dodawaé roztwor 8-hydroksychinoliny (4.6.) . Kontynuowaé
wytracanie do czasu, gdy osad nie bedzie juz powstawal. Doda¢ jeszcze nieco odczynnika w nadmiarze, az
klarowny roztwor nad osadem stanie si¢ zottawy. Zazwyczaj powinno wystarczy¢ 20 ml roztworu 8-
hydroksychinoliny. Kontynuowa¢ lekkie podgrzewanie osadu przez 2-3 min.

Saczenie i przemywanie:

Przesaczy¢ osad przez tygiel filtracyjny (5.1.). Przepluka¢ kilkakrotnie porcjami goracej wody po 20 ml.
Woda z przeptukiwania osadu powinna stopniowo stawaé si¢ bezbarwna, wskazujac na odmycie 8-
hydroksychinoliny.

Wazenie osadu

Otrzymany osad wysuszy¢ w suszarce w temperaturze 130-135°C do statej masy (co najmniej przez 1
godz.). Zostawi¢ do ochtodzenia w eksykatorze, a nastgpnie zwazy¢.
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Wyrazanie wynikow
1 mg oksynianu molibdenylu MoO,(CyHsON), odpowiada 0,2305 mg Mo
Zawartos$¢ procentowa molibdenu w nawozie jest wyrazona wzorem:

e D

e

Ma(¥) = X %0,02305 %

gdzie:

X - iloé¢ osadu oksynianu molibdenylu, mg;

V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metodami 10.1 Iub 10.2, ml;

a - objgtos¢ porcji roztworu pobranej do oznaczania z ostatniego rozcienczenia, ml;
D - wspoétczynnik rozcienczenia;

M - masa badanej probki, g.

Metoda 10.11
Oznaczanie cynku w ekstraktach nawozowych metoda atomowej spektrometrii absorpcyjnej

Dziedzina
W rozdziale opisano metodg oznaczania cynku w ekstraktach nawozowych.
Zakres stosowania
Niniejszy sposob wykonania stosuje si¢ do nawozow ekstrahowanych Metodami 10.1 1 10.2 dla ktérych
deklaracja zawarto$ci cynku jest wymagana w zataczniku IE do niniejszego rozporzadzenia.
Zasada metody
Po odpowiedniej obrébce i rozcienczeniu ekstraktow zawarto§¢ cynku oznacza si¢ metoda atomowej
spektrometrii absorpcyjne;.
Odczynniki
Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 6 mol/l
Patrz Metoda 10. 4 (4.1).
Kwas chlorowodorowy, roztwor o stezeniu okoto 0,5 mol/l
Patrz Metoda 10. 4 (4.2).
Roztwor soli lantanu,( 10 g Law 1 1)
Patrz Metoda 10. 4 (4.3).
Roztwory cynku do kalibracji
. Podstawowy roztwor cynku ( 1000 pg/ml)
W kolbie pomiarowej o pojemnosci 1000 ml rozpusci¢ 1 g sproszkowanego cynku lub ptatkow cynkowych,
odwazonych z doktadnoscia do 0,1 mg, w 25 ml kwasu chlorowodorowego o st¢zeniu 6 mol/l (4.1). Gdy
cynk si¢ calkowicie rozpusci, dopetni¢ do kreski woda i doktadnie wymieszac.
Roztwor roboczy cynku ( 100 pg/ml)
W kolbie pomiarowej o pojemnosci 200 ml rozcieficzy¢ 20 ml roztworu podstawowego (4.4.1) roztworem
kwasu chlorowodorowego o stgzeniu 0,5 mol/l (4.2). Dopeli¢ do kreski roztworem kwasu
chlorowodorowego o st¢zeniu 0,5 mol/l i doktadnie wymieszac.
Aparatura
Spektrometr absorpcji atomowe;j
Patrz Metoda 10.4 (5). Aparat powinien by¢ wyposazony w zrodto promieniowania charakterystycznego dla
cynku (213,8 nm).
Spektrometr powinien umozliwia¢ wykonanie korekeji tla.
Przygotowanie roztworu do analizy

. Roztwor ekstraktu cynku

Patrz Metody 10.1 i/lub 10.2.

. Przygotowanie roztworu do badan

Patrz Metoda 10.4 (6.2). Roztwor do badan powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu (4.3).
Sposéb postegpowania

. Przygotowanie roztworu proby slepej

Patrz Metoda 10. 4 (7.1). Roztwoér proby slepej powinien zawiera¢ 10% (v/v) roztworu soli lantanu uzytego
w6.2.

Przygotowanie roztworow do kalibracji

Patrz Metoda 10.4 (7.2). Dla optymalnego zakresu od 0 do 5 pg/ml cynku przenies¢ odpowiednio 0; 0,5; 1;
2; 3; 4 1 5 ml roztworu roboczego (4.4.2) do serii kolb pomiarowych o pojemnosci 100 ml. Jesli to
konieczne, uregulowac stezenie kwasu chlorowodorowego tak, aby bylo ono najblizsze stezeniu roztworu



do badan. Do kazdej kolby pomiarowej doda¢ 10 ml roztworu soli lantanu (6.2). Dopetni¢ do 100 ml
roztworem kwasu chlorowodorowego o stezeniu 0,5 mol/l (4.2) i doktadnie wymieszac.
Tak przygotowane roztwory zawierajg odpowiednio: 0, 0,5, 1, 2, 3,4 1 5 pg/ml cynku.

. Oznaczanie

Patrz Metoda 10.4 (7.3). Przygotowac¢ spektrometr (5) do pomiaréw przy dlugosci fali 213,8 nm.
Wyrazanie wynikow

Patrz Metoda 10.4 (8).

Procentowa zawarto$¢ cynku w nawozie jest rowna:

Zn (%) = (X;- Xp) X Vx D/ (M x 10%)
lub jesli zastosowano Metodg 10.3:

Zn (%) = (X, - Xp) X Vx 2D/ (M x 10%)
gdzie:

Zn - zawarto$¢ cynku w nawozie, wyrazona w procentach;

X - stezenie cynku w roztworze do badan (6.2), pg/ml;

Xp - stgzenie cynku w roztworze do $lepej proby (7.1), ug/ml;

V - objetos¢ ekstraktu otrzymanego Metoda 10.1 lub 10.2, ml;

D - wspotczynnik odpowiadajacy rozcienczeniu przeprowadzonemu w (6.2)

M - masa badanej probki pobranej zgodnie z Metoda 10.1 lub 10.2, g.

Obliczanie wspotczynnika rozcienczenia D:

jesli (ay), (ap), (a3)... (a)) i (a) sa kolejnymi porcjami, natomiast (vy), (v2), (v3) ... (vi) 1 (100) sa objgtosciami
w ml, odpowiadajacymi ich odpowiednim rozcienczeniom, to wspotczynnik rozcienczenia D jest rowny:

D = (vi/a;) x (vo/ay) x (v3/a3) X ... X (vi/a;) x (100/a)
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ZALACZNIK V

WYKAZ DOKUMENTOW DO UWZGLEDNIENIA PRZEZ PRODUCENTOW LUB ICH
PRZEDSTAWICIELI PRZY KOMPLETOWANIU DOKUMENTACJI TECHNICZNEJ DLA
NOWEGO TYPU NAWOZOW W CELU DODANIA GO DO ZALACZNIKA I NINIEJSZEGO
ROZPORZADZENIA

Przewodnik dotyczacy kompletowania dokumentacji technicznej do wniosku o nadanie nawozom
oznakowania ,,Naw6z WE”

Dziennik Urzedowy Wspolnot Europejskich C 138 z 20.05.1994, str. 4.

Dyrektywa Komisji 91/155/EWG z dnia 5 marca 1991 r. okre$lajaca i ustanawiajaca szczegodtowe
uzgodnienia dotyczace systemu szczegoélnych informacji o preparatach niebezpiecznych w zwiazku z
wykonaniem art. 10 dyrektywy 88/379/EWG

Dziennik Urzedowy Wspolnot Europejskich L 76/35 z 22.03.1991, str. 35.

Dyrektywa Komisji 93/112/WE z dnia 10 grudnia 1993 r. zmieniajaca dyrektywe¢ Komisji 91/155/EWG
okreslajaca i ustanawiajaca szczegdlowe uzgodnienia dotyczace systemu szczegdlnych informacji o
preparatach niebezpiecznych w zwiazku z wykonaniem art. 10 dyrektywy 88/379/EWG

Dziennik Urzedowy Wspolnot Europejskich L 314 z 16.12.1993, str. 38.

. NORMY AKREDYTACJI DOTYCZACE LABORATORIOW VYLASCIWYCH DO
SWIADCZENIA USLUG KONIECZNYCH DO SPRAWDZANIA ZGODNOSCI NAWOZOW WE
Z WYMAGANIAMI NINIEJSZEGO ROZPORZADZENIA 1 JEGO ZALACZNIKOW

Norma stosowana na poziomie laboratoriow:
EN ISO/IEC 17025, Ogdlne wymagania dotyczace kompetencji laboratoriow badawczych i wzorcujacych.

Norma stosowana na poziomie organizacji akredytujacych:
EN 45003, System akredytacji laboratoriow wzorcujacych i badawczych; wymagania ogolne dotyczace
dziatania i uznawania.



