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309

VYHLASKA

ze dne 19. srpna 2021

o odbérech a chemickych a biologickych rozborech vzorkd hnojiv

Ministerstvo zemédélstvi stanovi podle § 4 odst. 9 zakona &. 156/1998 Sb., o hnojivech, pomocnych pldnich latkach, rostlinnych
biostimulantech a substratech a o agrochemickém zkouSeni zemédélskych pid (zakon o hnojivech), ve znéni zakona €. 9/2009
Sb., zakona ¢. 61/2017 Sb. a zakona ¢. 299/2021 Sb.:

Odbér vzorkt hnojiv, pomocnych pudnich latek, rostlinnych biostimulantl a substrati

Pro ucely této vyhladky se rozumi

a) partii takové mnozstvi hnojiv, pomocnych puadnich latek, rostlinnych biostimulant(i, substratd (dale jen ,vyrobky®),
které svymi vlastnostmi, ozna¢enim a prostorovym uspofadanim predstavuje jednotny celek,

b) dil&im vzorkem takové mnozstvi vyrobku, které bylo ziskano jednorazovym odbé&rem z partie,
c) souhrnnym vzorkem soubor jednotlivych dil&ich vzork( odebranych z partie,
d) redukovanym souhrnnym vzorkem diléi mnozstvi souhrnného vzorku se stejnym sloZenim jako souhrnny vzorek a

e) kone¢nym vzorkem dil¢i mnozZstvi souhrnného nebo redukovaného souhrnného vzorku, které je nezbytné pro
zkous$ku.

Odbér vzorkl vyrobk(l zahrnuje odbér dil¢ich vzorkd, vytvofeni souhrnnych a koneénych vzork(, uchovavani a
oznacovani kone¢nych vzorku.

(1) K odbéru vzorkd se pouzivaji pomucky pro odbér vzorkd, kterymi se rozumi v pfipadé

a) tuhych vyrobk( mechanicka zafizeni vyrobce pfimo uréena k odbéru vzorkd vyrobk(, ktera jsou v pohybu nebo
kterymi se pfi odbéru vzorku pohybuje, a dale vzorkovace, zejména trubkové, ploché lopatky a spiralové vzorkovace,
vhodné z hlediska velikosti partie a ¢astic vyrobku, a

b) kapalnych vyrobk( vzorkovaci pumpa, vzorkovaci trubice se spodnim uzavérem a vzorkovaci nadoba.
(2) K déleni vzorku se pouziva déli¢, vyjimecné se vzorek déli kvartaci.

(3) Pomucky pro odbér vzorkl a pracovni plochy musi byt Cisté a suché. Nemohou byt z materialu, ktery by ovlivnil kvalitu
vzorku vyrobku.

(1) Je-li partie tak velka nebo uloZena takovym zpusobem, Ze z ni neni mozné odebrat jednotlivé dil¢i vzorky, pak se za
partii povazuje jen ta jeji ¢ast, kterd umozni odbér dil¢ich vzorka.

(2) U vyrobkt uréenych pouze k uziti spotiebitelil) se za partii povazuje obsah jednoho originalniho baleni, ktery

souCasné predstavuje souhrnny vzorek. V pfipadé, Ze nepostaCuje hmotnost obsahu baleni, odebere se takovy pocet
baleni, aby byl spInén pozadavek hmotnosti kone¢ného vzorku.
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(1) Hmotnost dil¢iho vzorku odebraného z volné loZenych vyrobk(, balenych vyrobkd s hmotnosti obsahu nad 50 kg nebo
objemu nad 50 | musi byt minimalné 0,2 kg s vyjimkou dil€iho vzorku odebraného mechanickym zafizenim z pohybujiciho
se vyrobku.

(2) Minimalni pocet dil¢ich vzorkd podle druhu vyrobku a velikosti partie je uveden v pfiloze €. 1 k této vyhlasce.

(3) Z dil¢ich vzorkd odebranych z jedné partie se vytvofi jeden souhrnny vzorek. Stejnym zplsobem se vytvofi 2
souhrnné vzorky, pokud se u vyrobk, které se skladaji z vice nez 1 soucasti urcujici typ a maji sklon k poruSeni smési,
pouzije k odbéru vzorku trubkovy vzorkovac.

(4) Souhrnny vzorek se redukuje na kone¢nou maximalni hmotnost 4 kg. Hmotnost souhrnného vzorku jednoslozkovych
vyrobku typu dusi¢énanu amonného s obsahem dusi¢nanového dusiku vy$§im nez 28 %, u kterého se soucasné provadeji
zkousky vybusnosti, je maximalné 75 kg.

(1) Z kazdého souhrnného vzorku nebo z kazdého redukovaného souhrnného vzorku se vytvofi minimalné 3 konecné
vzorky.

(2) Hmotnost kone¢ného vzorku tuhych vyrobki je minimainé 1 kg, kapalnych vyrobkd minimalné 0,5 kg.

(3) Hmotnost kone¢ného vzorku tuhych organickych hnojiv a substratd je minimalné 2 kg.

(4) Konec¢ny vzorek kapalnych organickych hnojiv a tekutych hnojiv musi obsahovat minimalné 0,1 kg susiny.
(5) Hmotnost kone¢ného vzorku spotrebitelskych baleni je minimalné 0,25 kg.

(6) U baleni s obsahem do 1 kg pfedstavuje obsah baleni nebo jejich soubor kone¢ny vzorek.

(7) Hmotnost kone¢ného vzorku jednoslozkovych vyrobku typu dusi¢énanu amonného s obsahem dusi¢nanového dusiku
vysSim nez 28 %, u kterého se soucasné provadeéji zkousky vybusnosti, je maximalné 25 kg.

(1) Dil¢i vzorky se odebiraji nahodné z celé partie. Hmotnost nebo objem odebranych dil¢ich vzorku je stejny.

(2) Partie tuhych vyrobk( nebalenych nebo v obalech o hmotnosti obsahu pfes 50 kg se rozdéli na stejné ¢asti a z kazdé
se odebere nejméné 1 dil€i vzorek.

(3) Z baleni tuhého vyrobku o hmotnosti obsahu 50 kg a méné se odebere trubkovym vzorkovac¢em dil¢i vzorek nebo se
ziska opakovanym délenim celého obsahu baleni na délici.

(4) Z kapalného vyrobku se dil¢i vzorek odebere po rozmichani, z emulzi, suspenzi a kaSovitych smési pouze z proudu
tekouciho vyrobku.

(5) Jestlize obsahuje souhrnny vzorek shluky, rozmackaji se oddélené a opét se spoji se souhrnnym vzorkem. Ke
stanoveni velikosti ¢astic se pouZije puvodni souhrnny vzorek.

(6) Pfi odbéru vzork( pro stanoveni mikrobiologickych parametr(i se odebira pét vzorkd o hmotnosti 0,1 - 0,2 kg nahodné
rozmisténych po vzorkovaném celku. Kazdy takto odebrany vzorek pro mikrobiologicky rozbor pfedstavuje konecny
vzorek. Jednotlivé kone¢né vzorky se nepromichavaji.

(7) Koneény vzorek se uchovava po dobu 12 mésicli od vyhotoveni protokolu o odbéru vzorku v €istych, suchych, vihkost
nepropoustéjicich, vzduchotésnych a uzaviratelnych obalech vyrobenych z materiall, které neovlivni jejich kvalitu. U
kone¢ného vzorku na mikrobiologickou analyzu se uzaviratelné obaly s kone€nym vzorkem bezprostfedné po uzavieni
vlozi do termoboxu s chladicimi viozkami. Kone¢né vzorky spotrebitelskych hnojiv o hmotnosti do 3 kg se uchovavaji v
originalnim baleni. K obalu kone€ného vzorku se pevné pfipojuje oznaceni s témito udaji:

a) nazev vyrobku,

b) jméno a pfijmeni inspektora,
c) datum a

d) Cislo protokolu.

(8) Konegny vzorek uchovava Ustfedni kontrolni a zku$ebni Ustav zemé&délsky (dale jen ,ustav®). Ustav ke kazdému
kone&nému vzorku vyhotovuje protokol o odbéru vzorku, ktery obsahuje tyto udaje:

a) nazev a adresu Ustavu, kontrolni Gtvar,

b) jméno a pfijmeni inspektora,

c) identifikacni udaje vyrobce, dovozce nebo dodavatele,
d) nazev vyrobku,

e) formy zivin a jejich rozpustnost,

f) velikost, druh partie a Cislo Sarze,
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g) rezim uvadéni vyrobku do obéhu,
h) druh baleni vyrobku,
i) zpUsob skladovani vyrobku,
j) misto, adresu a datum odbéru vzorku,
k) dulezité skutecnosti zjiSténé pfi odbéru vzorku,
1) oznaceni dokladl a ostatnich material( a
m) Cislo protokolu.
(9) Podrobnosti metod odbéru a uchovavani vzork( Ustav zverejiiuje na svych internetovych strankach.

Chemické rozbory a biologické zkousky

Chemické rozbory vyrobkl se provadéji postupy uvedenymi v pfiloze €. 2 k této vyhlasce.

(1) Biologické zkousky provadi ustav na poli, ve skleniku, vegetacni hale nebo v laboratofi.
(2) Biologické zkousky se provadéji nasledujicim zpusobem:
a) vyrobek se ovéfuje na plodinach a v davkach, pro které je urcen,

b) z charakteru a deklarovaného zplsobu pouziti vyrobku se odvozuje vybér druhu zkousky a stanovisté, délka
ovérfovani, varianty zkouSeni a hodnocené parametry,

c) do biologickych zkouSek se vzdy zafazuje nejméné 1 kontrolni srovnavaci varianta,
d) v biologickych zkouskach se ovéfované varianty nejméné Ctyfikrat opaku;ji.

(3) Biologické zkousky v podobé mikrobiologickych zkouSek se provadéji podle zasad uvedenych v pfiloze €. 2 k této
vyhlasce bodu 1 pism. c).

(4) Biologické zkousky v podobé ekotoxikologickych zkousek se provadéji nasledujicim zplsobem:

a) vyrobek se ovéfuje pomoci normovanych testll s mikroorganismy, bezobratlymi a rostlinami tak, aby se postihlo vice
urovni potravniho fetézce,

b) vyrobek se testuje v rdznych koncentracnich hladinach vychazejicich z nejvy$Si doporucené davky uvedené
vyrobcem,

c) do ekotoxikologickych zkouSek se vzdy zafazuje nejméné 1 kontrolni srovnavaci varianta a

d) v ekotoxikologickych zkouSkach kazda koncentra¢ni hladina zahrnuje nejméné 3 opakovani.

Prechodné ustanoveni

Chemické a biologické zkousky vyrobkl zahajené prede dnem nabyti Uc€innosti této vyhlasky se dokonci podle vyhlasky
€. 273/1998 Sb., ve znéni ucinném prfede dnem nabyti U€innosti této vyhlasky.

Zrusovaci ustanoveni
Zru8uji se:
1. Vyhlaska Ministerstva zemédélstvi ¢. 273/1998 Sb., o odbérech a chemickych rozborech vzorkl hnojiv.

2. VVyhlaska Ministerstva zemédélstvi ¢. 475/2000 Sb., kterou se méni vyhlaska Ministerstva zemédélstvi ¢. 273/1998 Sb.,
o odbérech a chemickych rozborech vzorkd hnojiv.

Uéinnost

Tato vyhlaska nabyva ucinnosti dnem 1. fijna 2021.
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Ministr:

Ing. Toman, CSc., v.r.

Pfiloha €. 1 k vyhlasce €. 309/2021 Sb.

Minimalni pocty diléich vzork( podle druhu vyrobku a velikosti partie

druh vyrobku a velikosti partie minimalni pocet dil¢ich vzorkt
TUHE VYROBKY
volné lozené tuhé vyrobky a v obalech nad 50 kg

pocet vzorku
partiedo 2,5t 7

druha odmocnina z dvacetinasobku hmotnosti partie v
tunach, zaokrouhleno na cela &isla

partie od 2,5 do 80 t

partie nad 80 t 40
balené tuhé vyrobky v obalech do obsahu 50 kg
baleni s obsahem vétSim nez 1 kg pocet baleni

do 4 kusU vSechna

5 az 16 kusl 4

17 az 400 kusu druha odmocnina z poctu baleni, zaokrouhleno na cela Cisla
nad 400 kusu 20

baleni s obsahem do 1 kg 3

KAPALNE VYROBKY

volné lozené kapalné vyrobky a v obalech nad 50 kg
pocet vzorki
partie do 2,5t 7

druha odmocnina z dvacetinasobku hmotnosti partie v

partie 0d 2,5 do 80 t tunach, zaokrouhleno na cela ¢isla

partie nad 80 t 40
balené kapalné vyrobky v obalech do obsahu 50 kg
baleni s obsahem vétSim nez 1 kg pocet baleni

do 4 kusl vSechny
5 az 16 kusu 4
17 az 400 kusu druha odmocnina z poctu baleni, zaokrouhleno na cela Cisla
nad 400 kusu 20

baleni s obsahem do 1 kg 3

PFiloha €. 2 k vyhlasce €. 309/2021 Sb.
Postupy chemickych rozboru
1. Pfiprava vzorkud k analyze

Uprava koneéného vzorku dodaného do laboratore je sled operaci, zejména prosévani, rozmélfovani a homogenizace,
ktery se provadi tak, aby

a) i nejmensi navazka, pfedpokladana analytickymi metodami, byla reprezentativni pro koneény vzorek,

b) pfi Upravé nebyla zrnitost hnojiva zménéna natolik, Ze by tim byla zna¢né ovlivnéna rozpustnost v rdznych
vyluhovacich €inidlech,

c¢) mikrobiologické zkousky odpovidaly zasadam uvedenym v AHEM 7/2001 (Acta hygienica, epidemiologica et
microbiologica) a AHEM 1/2008 (Acta hygienica, epidemiologica et microbiologica).

2. Dusik
2.1 Stanoveni amonného dusiku
2.1.1 Stanoveni amonného dusiku destilaéni metodou

Amoniak se vytésni nadbytkem hydroxidu sodného, destiluje se, zachyti se ve vhodném jimacim roztoku a v ném se
nasledné stanovi titracné.
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2.1.2 Stanoveni amonného dusiku formaldehydovou metodou

Amonné ionty ve vodném roztoku se reakci s formaldehydem prevedou na hexamethylentetramin, pfi¢emz se uvolni
ekvivalentni mnozstvi oxoniovych iontd. Ty se pfimo stanovi titracné odmérnym roztokem hydroxidu sodného na
fenolftalein.

2.1.3 Stanoveni amonného dusiku spektrofotometrickou metodou

Dusik v amonné formé& obsazeny ve vzorku reaguje s chlornanem a salicylanem za vzniku modrého zbarveni
(salicylatovy analog indofenolu). Intenzita zbarveni se méfi spektrofotometricky pfi vinové délce 660 nm.

2.2 Stanoveni amonného a dusi¢nanového dusiku podle Devardy

Dusi¢nany a eventualné pfitomné dusitany se v silné alkalickém prostfedi redukuji vodikem ve stavu zrodu, vznikajicim
reakci Devardovy slitiny s hydroxidem sodnym. Vznikly amoniak se spolu s plvodné pfitomnym vytésni nadbytkem
hydroxidu sodného, destiluje se, zachyti ve vhodném jimacim roztoku a v ném se nésledné stanovi titracné.

2.3 Stanoveni celkového dusiku (sumy anorganicky a organicky vazaného dusiku)
2.3.1 Stanoveni celkového dusiku v dusikatém vapné bez dusi¢nanu

Vzorek se rozlozi Kjeldahlovou metodou varem s Kyselinou sirovou za pfitomnosti médnatého katalyzatoru. Ze vzniklého
siranu amonného se amoniak vytésni hydroxidem sodnym, destiluje se, zachyti ve vhodném jimacim roztoku a v ném se
nasledné stanovi titracné.

2.3.2 Stanoveni celkového dusiku v dusikatém vapné s dusi¢nany

Nejprve se praskovym zelezem a chloridem cinatym zredukuji dusiCnany na amoniak a vzorek se dale rozlozi
Kjeldahlovou metodou jako v bodu 2.3.1.

2.3.3 Stanoveni celkového dusiku v mocoviné

Dusik z moc€oviny se varem vzorku s kyselinou sirovou pfevede na siran amonny. Amoniak se z alkalického prostfedi
destiluje, zachyti se ve vhodném jimacim roztoku a v ném se nasledné stanovi titracné.

2.3.4 Stanoveni celkového dusiku podle Jodlbauera

Dusi¢nany v prostfedi kyseliny sirové nitruji fenol na p-nitrofenol, ktery se nasledné pomoci zinku redukuje na
p-aminofenol. Ten se spolu s organickou sloZzkou vzorku rozlozi vrouci kyselinou sirovou za pfitomnosti katalyzatoru, pfi
¢emz se organicky vazany dusik zmineralizuje. Vznikly amonny dusik se spolu s plivodné pfitomnym amonnym dusikem
po alkalizaci destiluje, zachyti se ve vhodném jimacim roztoku a v ném se nasledné stanovi titracné.

2.3.5 Stanoveni celkového dusiku podle Dumase (elementarni analyzou)

Vzorky se spaluji v proudu kysliku pfi vysoké teploté. Ze vzniklé smési plynl se dusik, uhlik a sira separuji a katalyticky
se prevedou na formy No, CO2 a SOy, které se vhodnym zpUsobem detekuiji.

2.4 Stanoveni kyanamidového dusiku

Kyanamid se z roztoku srazi jako stfibrna sul, ktera se rozlozi Kjeldahlovou metodou a dusik se stanovi jako v bodu 2.3.1.
2.5 Stanoveni biuretu v mocoviné
2.5.1 Stanoveni biuretu v mocoviné spektrofotometricky

Biuret tvofi v alkalickém prostfedi za pfitomnosti vinanu sodnodraselného s dvojmocnou meédi modrofialovy
vodorozpustny komplex, jehoZ absorbance se méfi pfi vinové délce 546 nm.

2.5.2 Stanoveni biuretu v moc¢oviné pomoci vysokou¢inné kapalinové chromatografie (HPLC) Biuret se stanovi ve vodném
roztoku pomoci HPLC s detekci pfi vinové délce 195 nm.

2.6 Stanoveni rdznych forem dusiku vedle sebe

Stanoveni rdznych forem dusiku vedle sebe v hnojivech s amonnym, dusi¢nanovym, mocovinovym a kyanamidovym
dusikem

2.6.1 Stanoveni rozpustného a nerozpustného dusiku (suma). Stanoveni se provadi pouze tehdy, je-li z vySe uvedenych
forem dusiku pfitomen téz kyanamidovy dusik.

2.6.1.1 Za nepfitomnosti dusi¢nanl se vzorek pfimo mineralizuje Kjeldahlovou metodou jako v bodu 2.3.1

2.6.1.2 Za pritomnosti dusi¢nant se vzorek mineralizuje Kjeldahlovou metodou (bod 2.3.1) az po redukci praskovym
Zelezem a chloridem cinatym.

Poznamka: Z hnojiv se vodou pfi laboratorni teploté vyluhuje amonny, dusi¢nanovy a mocovinovy dusik (véetné biuretu),
kyanamid vapenaty se hydrolyzuje (na Ca (HCN3)7) a nerozpusténé zbyvaji mocovino-aldehydické kondenzaty. Zjisti-li se
pfi rozboru obsah nerozpustného dusiku vysSi nez 0,5 %, Ize usuzovat na pfitomnost mocovino-aldehydickych
kondenzatud popf. jinych forem nerozpustného dusiku. Pro tento pfipad je popsany analyticky postup bez uprav nevhodny.
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2.6.2 Stanoveni rozpustnych forem dusiku v riznych podilech jediného roztoku vzorku:
2.6.2.1 Rozpustny celkovy dusik
2.6.2.1.1 za nepfitomnosti dusi¢nanu, pfimym rozkladem metodou podle Kjeldahlovy metody, jako v bodu 2.3.1
2.6.2.1.2 za pfitomnosti dusi¢nanu rozkladem alikvotniho podilu roztoku vzorku metodou podle Jodlbauera, bod 2.3.4.
V obou-pfipadech se vznikly amoniak stanovi destilaéni metodou podle bodu 2.1.1.
2.6.2.2 Dusi¢nanovy dusik
2.6.2.2.1 z rozdilu: za nepfitomnosti kyanamidu vapenatého
Rozdil mezi 2.6.2.1.2 a sumou amonného a mocovinového dusiku (2.6.2.3.2 nebo 2.6.2.3.3 + 2.6.2.4).
2.6.2.2.2 z rozdilu: za pfitomnosti kyanamidu vapenatého
Rozdil mezi 2.6.2.1.2 a sumou (2.6.2.3.2 nebo 2.6.2.3.3 + 2.6.2.4 + 2.6.2.5).

2.6.2.2.3 pfimé stanoveni: Stanoveni dusi¢nanového dusiku spektrofotometrickou metodou Dusi¢nany absorbuji v
ultrafialové oblasti spektra pfi vinové délce 210 nm. Po redukci dusi¢nanl ve vyluhu na dusitany se provede druhé méfeni
pfi vinové délce 210 nm a z rozdilu naméfenych hodnot se vypocitd obsah dusiku vyjadfeny jako dusi¢nanovy dusik (N-
NO3).

2.6.2.3 Amonny dusik

2.6.2.3.1 za pritomnosti samotného amonného nebo amonného a dusi¢nanového dusiku pouzitim destilacni metody podle
bodu 2.1.1.

2.6.2.3.2 za pfitomnosti mocovinového nebo kyanamidového dusiku vytésnénim amoniaku za chladu ze slabé alkalického
prostfedi prohanénim vzduchu. Amoniak se vaze ve zndmém objemu odmérného roztoku kyseliny sirové a stanovi jako pfi
destilaéni metodé podle bodu 2.1.1.

2.6.2.3.3 piimé stanoveni: Stanoveni amonného dusiku spektrofotometrickou metodou Dusik v amonné formé& obsazeny ve
vzorku reaguje s chlornanem a salicylanem za vzniku modrého zbarveni (salicylatovy analog indofenolu). Intenzita zbarveni
se méfi spektrofotometricky pfi vinové délce 660 nm.

2.6.2.4 Mocovinovy dusik
2.6.2.4.1 Pfeménou mocoviny pomoci ureazy na amoniak, ktery se stanovi postupem

2.6.3.3.1. Ve vzorku se zaroven stanovi obsah pfitomného volného amoniaku bez pfidavku ureazy podle bodu 2.6.3.3.1.
Obsah mocovinového dusiku 2.6.2.4 se vypocte z rozdilu (2.6.2.4.1 - 2.6.3.3.1)

2.6.2.4.2 Stanoveni mocovinového (amidického) dusiku pomoci vysokoucinné kapalinové chromatografie (HPLC).
Mocovinovy dusik se stanovi v extraktu pomoci HPLC s pouzitim detekce pfi vinové délce 195 nm.

2.6.2.4.3 vypoctem z rozdilu podle tabulky

Pipad N-NO3 N-NH4* N-CN,2- N-CO(NH2);

2.6.2.1.2 nebo 2.3.5 -
(2.6.2.3.2 nebo

1 pfitomen pfitomen pritomen 26233+26322+
2.6.2.5)
26.21.1-(26.23.2

2 nepfitomen pfitomen pFitomen nebo 2.6.2.3.3 +
2.6.2.5)

- - - 26.21.1-(26.23.2

3 nepfitomen pfitomen nepfitomen

nebo 2.6.2.3.3)

26.21.2-(26.2.32
4 pfitomen pfitomen nepfitomen nebo 2.6.2.3.3 +
2.6.3.2.2)

2.6.2.5.4 stanoveni jednotlivych forem dusiku pfimymi metodami

Celkovy N N-NO3 N-NH4* N-CNy?Z- N-CO(NH2);
2.3.5 nebo 2.3.4 2.6.2.2.3 2.1.3neb026.232 (2625 2.7.1nebo 2.7.2

2.6.2.5 Kyanamidovy dusik srazenim jako stfibrna sl a stanovenim dusiku ve srazeniné podle Kjeldahlovy metody.
Kyanamidovy dusik se pfevede do roztoku zfedénou kyselinou octovou, pak se z amoniakalniho prostfedi vysrazi jako
stfibrna sl a ve srazeniné se stanovi dusik metodou podle Kjeldahlovy metody jako v bodu 2.3.1.

2.6.3 Stanoveni rdznych forem dusiku vedle sebe v hnojivech s amonnym, dusi¢nanovym a moc¢ovinovym dusikem v
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riznych podilech jediného roztoku vzorku:
2.6.3.1 Celkovy dusik
2.6.3.1.1 za nepfitomnosti dusi¢nant pfimym rozkladem podle Kjeldahlovy metody, metodou jako v bodu 2.3.1.

2.6.3.1.2 za pfitomnosti dusi¢nanl po rozkladu alikvotniho podilu roztoku vzorku metodou podle Jodlbauera, podle bodu
2.34.

V obou pfipadech se vznikly amoniak stanovi destilaéni metodou podle bodu 2.1.1.
2.6.3.2 Dusi¢nanovy dusik
2.6.3.2.1 z rozdilu mezi 2.6.3.1.2 a sumou rozpustného amonného a moc€ovinového dusiku (2.6.3.3 + 2.6.3.4).

2.6.3.2.2 pfimé stanoveni: Stanoveni dusi¢nanového dusiku spektrofotometrickou metodou Dusi¢nany absorbuji v UV
oblasti spektra pfi vinové délce 210 nm. Po redukci dusi€nand ve vyluhu na dusitany se provede druhé méfeni pfi vinové
délce 210 nm a z rozdilu naméfenych hodnot se vypocita obsah dusiku vyjadfeny jako dusiénanovy dusik (N-NO3).

2.6.3.3 Amonny dusik

2.6.3.3.1 vytésnénim amoniaku za chladu ze slabé alkalického prostfedi prohanénim vzduchu. Amoniak se vaze ve znamém
objemu odmérného roztoku kyseliny sirové a stanovi jako pfi destilaéni metodé v bodu 2.1.1.

2.6.3.3.2 pfimé stanoveni: Stanoveni amonného dusiku spektrofotometrickou metodou Dusik v amonné formé obsazeny ve
vzorku reaguje s chlornanem a salicylanem za vzniku modrého zbarveni (salicylatovy analog indofenolu). Intenzita zbarveni
se méfi spektrofotometricky pfi vinové délce 660 nm.

2.6.3.4 MocCovinovy dusik

2.6.3.4.1 pfemé&nou mocoviny pomoci uredzy na amoniak, ktery se titruje odmérnym roztokem kyseliny chlorovodikové.

2.6.3.4.2 Stanoveni mocovinového (amidického) dusiku pomoci vysokoucinné kapalinové chromatografie (HPLC)
Mocovinovy dusik se stanovi v extraktu pomoci HPLC s detekci pfi vinové délce 195 nm.

2.6.3.4.3 vypoctem z rozdili podle tabulky

Pfipad N-NO;3" N-NH* N-CO(NH2)2
- - (2.6.3.1.1) - (2.6.3.3.1 nebo
1 nepfitomen pfitomen 2.6.3.3.2)
- - (2.6.3.1.2)- (2.6.3.3 +
2 pfitomen pfitomen 26.3.2.2)

2.7 Stanoveni mocovinového (amidického) dusiku
2.7.1 Stanoveni mocovinového (amidického) dusiku spektrofotometrickou metodou

Mocovina reaguje v kyselém prostfedi s 4-dimethylaminobenzaldehydem za vzniku Zluté zbarveného kondenzacéniho
produktu, jehoz absorbance se méfi pfi vinové délce 420 nm. Metoda je uréena pro selektivni stanoveni mo€ovinového
(amidického) dusiku v jednoduchych i viceslozkovych hnojivech. Nelze ji pouzit pro hnojiva obsahujici nebo uvolfiujici
latky, které rovnéz tvorfi barevné slouceniny s 4-dimethylaminobenzaldehydem, jako napf. kyanamid, thiomocovina,
primarni a sekundarni aromatické aminy, hydrazin a derivaty s jednou volnou aminoskupinou, semikarbazidy.

2.7.2 Stanoveni mocovinového (amidického) dusiku pomoci vysokoucinné kapalinové chromatografie (HPLC)

Mocovinovy dusik se stanovi ve vodném roztoku pomoci HPLC na reverzni fazi s pouzitim detekcei pfi vinové délce 200
nm.

2.8 Stanoveni mocovino-aldehydickych kondenzat

Poznamka: Mocovino-aldehydické kondenzaty jsou dusikaté latky obtizné rozpustné ve vodé. K jejich stanoveni se
vyuziva jejich rlizna rozpustnost ve studené a horké vodé. Voda je nahrazena tlumivymi roztoky, které zabranuji
hydrolytickému §tépeni kondenzatd na mocovinu a aldehyd a zaroven zajistuji stabilni podminky rozpustnosti pfi
vyluhovani.

2.8.1 Stanoveni celkovych mocovino-aldehydovych kondenzat odectem jednotlivych forem dusiku od celkového dusiku

Celkovy dusik

Celkovy dusik N-NO;- N-NH4* N-CO(NH2), Eﬁﬁm&ych
kondenzatt (CMA)
235-(2623.3+
213+27.2)

235 2.6.2.3.3 213 272

2.8.2 Stanoveni dusiku mocovino-aldehydickych kondenzatl rozpustnych ve studené vodé (RSV)
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Vzorek se vyluhuje intenzivnim michanim po dobu 30 minut pfi teploté 20°C fosfore€nanovym tlumivym roztokem pH =
7,5. Nerozpustny zbytek na filtru se promyje studenou vodou a rozloZi se postupem podle bodu 2.3.1 a stanovi se
postupem podle bodu 2.1.1. Vysledkem je hodnota mocovino-aldehydického dusiku nerozpustného ve studené vodé
(NSV).

Od celkového mocovino-aldehydického dusiku (CMA) se odecte hodnota mocovino-aldehydického dusiku nerozpustného
ve studené vodé. Vysledkem rozdilu téchto dvou hodnot je obsah mocovino-aldehydickych kondenzatd, rozpustnych ve
studené vodé.

RSV = CMA - NSV

2.8.3 Stanoveni dusiku mocovino-aldehydickych kondenzatl rozpustnych v horké vodé (RHV)

Vzorek se vyluhuje na vrouci vodni lazni po dobu 30 minut fosfore€nanovym tlumivym roztokem pH = 7,5. Nerozpustny
zbytek na filtru se promyje horkou vodou a rozlozi se postupem podle bodu 2.3.1 (stanoveni celkového dusiku podle
Kjeldahlovy metody s pouzitim katalyzatoru) a stanovi se postupem podle bodu 2.1.1. Vysledkem je hodnota moc¢ovino-
aldehydického dusiku nerozpustného v horké vodé (NHV).

Od hodnoty mocovino-aldehydického dusiku nerozpustného ve studené vodé (NSV) se odec¢te hodnota mocovino-
aldehydického dusiku nerozpustného v horké vodé (NHV).

Vysledkem rozdilu téchto dvou hodnot je obsah dusiku mocovino-aldehydickych kondenzat(, rozpustnych v horké vodé.

RHV = NSV - NHV

2.8.4 Stanoveni kondenzatt mocoviny
2.8.4.1 Stanoveni oligomert methylenmocoviny pomoci vysokoucinné kapalinové chromatografie (HPLC)

Rozpustné oligomery methylenmocoviny (methylendimoCovina, dimethylentrimoCovina, trimethylentetramocovina) se
stanovi po extrakci horkou vodou pomoci HPLC na reverzni fazi s pouzitim UV detekce pfi vinové délce 195 nm.

2.8.4.2 Stanoveni isobutylidendimoCoviny a krotonylidendimo€oviny pomoci vysokoucinné kapalinové chromatografie
(HPLC)

Isobutylidendimocovina a krotonylidendimoCovina se stanovi po extrakci ve vodném roztoku pomoci HPLC na reverzni
fazi s pouzitim UV detekce pfi vinové délce 200 nm.

3. Fosfor

3.1 Stanoveni metod rozkladu a vyluhovani fosfore¢nant
3.1.1 Stanoveni rozkladu mineralnimi kyselinami

3.1.1.1 Rozklad mineralnimi kyselinami

Vzorek se rozlozi varem se smési kyseliny sirové a dusi¢né a veskera kyselina fosfore¢na se tak prevede do roztoku.
Metoda je uréena pro rozklad vzork( pfirodnich fosfatd a hnojiv s obsahem fosforu, pokud neobsahuji vétsi mnozstvi
organickych latek.

3.1.1.2 Rozklad lu¢avkou kralovskou
Fosfor se vylouzi vrouci smési kyseliny dusi¢né a chlorovodikové za definovanych podminek.
3.1.2 Stanoveni vyluhovani fosforeénant rozpustnych v kyseliné mravenci (2%)

FosforeCnany se ze vzorku vyluhuji roztokem kyseliny mravenci (2%). Pfi tom se vylouzi fosfore¢nany predevSim z
rozpadavych zemitych surovych fosfatl, zatimco "tvrdé" surové fosfaty se nevyluhuiji.

3.1.3 Stanoveni vyluhovani fosfore¢nant rozpustnych v kyseliné citrénovée (2%)

FosforeCnany se ze vzorku vyluhuji roztokem kyseliny citronové (2%). Metoda je urCena predevSim pro hnojiva typu
Thomasovy moucky nebo smési, které ji obsahuji.

3.1.4 Stanoveni vyluhovani fosforeénant rozpustnych v neutralnim roztoku citronanu amonného

Fosfore¢nany se ze vzorku vyluhuji za pfedepsanych podminek pfi 65 °C neutralnim (pH = 7,0) roztokem citronanu
amonného.

3.1.5 Stanoveni vyluhovani fosfore¢nanl rozpustnych v zasaditém roztoku citronanu amonného
3.1.5.1 Vyluhovani podle Petermanna pfi 65 °C

Fosforeénany se ze vzorku vyluhuji pfi 65 °C zasaditym roztokem citronanu amonného podle Petermanna za presné
stanovenych podminek. Metodou se vyluhuje pfedevSim dihydrat hydrogenfosfore€nanu vapenatého (CaHPO4 . 2 H>0).

3.1.5.2 Vlyluhovani podle Petermanna pfi teploté mistnosti

Fosfore¢nany se ze vzorku vyluhuji pfi cca 20 °C zasaditym roztokem citronanu amonného podle Petermanna za presné

8z 15 05.05.2022, 14:43



zakonyprolidi_cs 2021 309 v20211001 https://www.zakonyprolidi.cz/print/cs/2021-309/zneni-20211001.htm?sil=1

stanovenych podminek. Metoda je urcena predevsim pro termofosfaty resp. termicky zpracované fosfaty.
3.1.5.3 Vyluhovani podle Joulieho

Fosfore¢nany se ze vzorku vyluhuji pfi cca 20 °C zasaditym roztokem citronanu amonného predepsaného slozeni (pfip. s
obsahem 8 hydroxychinolinu k vazani nadbytku hofCiku) za pfesné stanovenych podminek. Metoda je uréena pro
vyluhovani fosforu vazaného ve formé fosforeénanu hlinitovapenatého.

3.1.6 Stanoveni vyluhovani fosfore¢nantl rozpustnych ve vodé

Fosforeénany se ze vzorku vyluhuji vodou pfi cca 20 °C za pfesné stanovenych podminek. Metoda je uréena pro
jednoslozkova i viceslozkova hnojiva obsahujici fosfore¢nany rozpustné ve vodé.

3.1.7 Stanoveni rozkladu z popela kyselinou chlorovodikovou

Metoda je urlena predeviim pro stanoveni celkového fosforu v organomineralnich a organickych hnojivech (v€etné
statkovych). Vzorek se spali pfi 450 °C a popel se rozlozi zfedénou kyselinou chlorovodikovou.

3.2 Metody stanoveni fosfore¢nanu ve vyluzich
3.2.1 Vazkové stanoveni jako fosfomolybdenan chinolinu

Metoda je pouzitelna pro vSechny rozkladné roztoky a vyluhy, ziskané podle bodu 3.1, obsahujici fosfor ve formé
jednoduchych fosforec¢nant. Eventualné pritomné polyfosfore¢nany se musi predem hydrolyzovat. Z roztoku okyseleného
kyselinou dusi¢nou se Cinidlem, obsahujicim molybdenan sodny nebo amonny, kyselinou citronovou, chinolin, kyselinu
dusi€nou a aceton, za pfedepsanych podminek vysrazi Zluty molybdatofosfore€nan chinolinia. Srazenina se odfiltruje
sklenénym filtracnim kelimkem, promyje, susi pfi 250 °C a vazi. Pfi dodrzeni vSech podminek obsahuje 3,207% P20s.

Stanoveni nerusi latky obvykle pfitomné v roztoku, jako mineralni a organické kyseliny, rozpustné kfemicitany aj.
3.2.2 Spektrofotometrické stanoveni jako molybdenova modf

Metoda je uréena pfedevSim pro stanoveni nizkych obsahl fosforu v organickych hnojivech popf. i v jinych produktech.
Zbytek vzorku po spaleni (popel) se za horka vylouzi kyselinou chlorovodikovou a filtraci se oddéli nerozpustny zbytek a
kyselina kiemicita. Ve filtratu se spektrofotometricky stanovi fosfore€nan po pfevedeni na molybdatofosfore¢nan a redukci
v ném vazaného molybdenu na molybdenovou modf metolem v sifiitanovém prostfedi, jejiz absorbancese méfi. Metodu
Ize pouzit pro vyluhy podle bodt 3.1.1.1, 3.1.1.2, 3.1.6 a 3.1.7.

3.2.3 Stanoveni volné kyseliny fosforeéné

Alikvotni podil vodniho vyluhu hnojiva se titruje odmérnym roztokem hydroxidu sodného na indikator dimethylovou Zlut’ do
Zlutého zbarveni. Zjisténa acidita se povazuje za kyselinu fosfore€nou titrovanou do prvniho stupné a vyjadfuje se jako
volna kyselina fosfore€na. Ke zvySeni pfesnosti se zbarveni titrovaného roztoku srovnava se zbarvenim roztoku
dihydrogenfosfore¢nanu sodného se stejnym mnozstvim indikatoru. Metoda je uréena pro stanoveni volné kyseliny
fosfore&né v superfosfatech.

3.2.4 Stanoveni metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP PES).

Zmlzeny vzorek je proudem argonu veden do plazmatu, kde vlivem vysoké teploty dochazi k excitaci elektronu
pfitomnych atomi do vySSich energetickych hladin. PFi navratu do pdvodnich hladin elektrony emituji svétlo o pfesné
definované vinové délce, to je vedeno pfes monochromator na detektor, kde je intenzita zareni pfevedena na elektricky
signdl a provedeno vyhodnoceni pro jednotlivé vinové délky, charakteristické pro méfené prvky. Metodu Ize pouZzit pro
vSechny typy vyluh(.

4. Draslik

4.1 Stanoveni metod vyluhovani drasliku

4.1.1 Stanoveni vyluhovani drasliku rozpustného v kyselinach

4.1.1.1 Draslik se ze vzorku vyluhuje varem se zfedénou kyselinou chlorovodikovou 30 minut.

V ¢irém roztoku se stanovi draslik. Metoda je urCena jednak pro mineralni tuha hnojiva s draslikem uvolnitelnym
mineralnimi kyselinami, jednak pro rdzné pomocné latky pfevazné anorganického charakteru.

4.1.1.2 Rozklad lu¢avkou kralovskou
Draslik se vylouzi vrouci smési kyseliny dusié¢né a chlorovodikové za definovanych podminek.
4.1.1.3 Rozklad z popela kyselinou chlorovodikovou

Metoda je ur¢ena predevsSim pro stanoveni celkového drasliku v organomineralnich a organickych hnojivech (v€etné
statkovych). Vzorek se spali pfi 450 °C a popel se rozlozi zfedénou kyselinou chlorovodikovou.

4.1.2 Stanoveni vyluhovani drasliku rozpustného ve vodé
Vodorozpustny draslik se uvede do roztoku varem vzorku s destilovanou vodou 30 minut.

V €irém roztoku se stanovi draslik. Metoda je ur€ena pro mineraini tuhd, roztokova a suspenzni hnojiva.
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4.2 Metody stanoveni drasliku ve vyluzich
4.2.1 Vazkoveé stanoveni jako tetrafenylboritan draselny

Z alikvotniho podilu zkuSebniho roztoku se pfedem odstrani ruSivy vliv pfip. pfitomného kyanamidu oxidaci bromovou
vodou, organickych latek aktivnim uhlim, nadbytku amonnych soli vytésnénim amoniaku varem zalkalizovaného roztoku,
vazanim ruSivych kationtd dihydratem disodné soli kyseliny ethylendiamintetraoctové a zbytku amonnych iontd
formaldehydem. Pak se draslik za tepla ze slabé zasaditého prostredi srazi roztokem tetrafenylboritanu sodného a
srazenina se po ochlazeni odfiltruje sklenénym filtraénim kelimkem, promyje, susi pfi 120°C a vazi. Metoda je vhodna
pravSechny vyluhy hnojiv, pokud neobsahuji nadmérné mnozstvi organickych latek, neodstranitelnych aktivnim uhlim.

4.2.2 Stanoveni metodou atomové absorpéni spektrometrie

Aerosol vzorku je rozpraSovan do plamene acetylen-vzduch, roztok se odpafuje a dochazi k tepelné disociaci slou¢enin a
excitaci atomu. Vznikajici emisni zafeni se pomoci optiky usmérfiuje pfes monochromator na detektor. Signal je
registrovan a vyhodnocen.

Metodu Ize pouzit i pro vyluhy podle bodli 4.1.1.1,4.1.1.2,4.1.1.3 a 4.1.2.

4.2.3 Stanoveni metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP PES) jako v bodu 3.2.4.
Metodu Ize pouzit i pro vyluhy podle bodt 4.1.1.1,4.1.1.2,41.1.3a4.1.2.

5. Vapnik a hof¢ik

5.1 Stanoveni metod rozkladu a vyluhovani vapniku a hof¢iku

5.1.1 Stanoveni rozkladu kyselinami

5.1.1.1. Extrakce celkového vapniku a hof¢iku s odstranénim kifemicitan( a seskvioxid(

Vzorek se rozlozi odpafenim se zfedénou (1 + 1) kyselinou chlorovodikovou k suchu a pfipadnou oxidaci organickych
latek nékolika kapkami kyseliny dusi¢né a nerozpustny zbytek s vylouc¢enou kyselinou kiemicitou se odfiltruji. Ve filtratu
se po oddéleni seskvioxidl stanovi vapnik a hof¢ik komplexometrickou titracné jednak na fluorexon (calcein), jednak na
eriochromovou ¢&erfi T. Metoda je ur€ena pro materialy vyrobené mletim pfirodnich hmot (vdpence, dolomity) nebo jejich
termickym zpracovanim (vdpna vSech typl) popf. i jiné hmoty s prevladajici uhli¢itanovou nebo oxidovou resp.
hydroxidovou vazbou vapniku a hof¢iku a dale se silikatovou vazbou typu hutnickych strusek.

5.1.1.2 Vlyluhovani celkového vapniku a hof€iku kyselinou chlorovodikovou

Navazka vzorku se 30 minut vafi se zfedénou (1 + 1) kyselinou chlorovodikovou. Po zfedéni, ochlazeni a dopInéni po
znacku se roztok filtruje. Ciry filtrat se pouzije ke stanoveni. Metoda je uréena pro vzorky obsahujici vapnik pfedevsim ve
formé sirant v rizném stupni hydratace. Navazka se Fidi podle obsahu vapniku a siran( ve vzorku.

5.1.1.3 Rozklad lu¢avkou kralovskou
Véapnik a hof€ik se vylouzi vrouci smési kyseliny dusiéné a chlorovodikové za definovanych podminek.
5.1.2 Stanoveni vyluhovani vapniku nebo hofé&iku rozpustného ve vodé

Navéazka vzorku se 30 minut vafi s destilovanou vodou. Po zfedé&ni, ochlazeni a dopIn&ni po zna&ku se roztok filtruje. Ciry
filtrat se pouzije ke stanoveni. Metoda je ur€ena pro hnojiva, u kterych je v tabulce typovych hnojiv pfedepsan obsah
vapniku nebo hof¢iku ve vodorozpustné formé. Navazka se fidi podle obsahu vapniku a sirang.

5.2 Metody stanoveni vapniku a hof¢iku ve vyluzich
5.2.1 Komplexometrické stanoveni vapniku a hofciku

Alikvotni podily roztoku ziskanych metodami podle bodt 5.1.1.1, 5.1.1.2 nebo 5.1.2 se titruji odmérnym roztokem disodné
soli kyseliny ethylendiamintetraoctové jednak na indikator fluorexon (calcein) v silné alkalickém prostfedi pH > 12
(samotny vapnik), jednak pfi pH 10,5 + 0,1 na indikator eriochroméerii T (suma vapniku a hof&iku). Odeétenim obou
spotfeb se zjisti spotfeba odmérného roztoku EDTA na hof¢ik. Interference zpusobena pfitomnymi ionty kovl se odstrani
pfidavkem kyanidu draselného.

5.2.2 Stanoveni vapniku nebo hof¢iku metodou atomové absorpéni spektrometrie

Aerosol vzorku je rozprasovan do plamene acetylen-vzduch, roztok se odpafuje a rozrusi se chemické vazby pfitomnych
sloucenin. Podminky atomizace jsou voleny tak, aby co nejvétsi ¢ast méfenych atom( (Me) zlstala v neutralnim stavu a
nevznikaly nabité ¢astice (Me+). Plamenem prochazi paprsek svétla ze specialni vybojky, jehoz fotony se pfi setkani s
atomy analyzovaného prvku absorbovany a atom prvku pfechazi do vybuzeného stavu. Dochazi tak k ubytku intenzity
prochazejiciho svétla, ktery je dan Lambert-Beerovym zakonem. Méfi se absorbance A.

Vapnik nebo hoicik se stanovi ve vyluzich podle bodl 5.1.1.1, 5.1.1.2, 5.1.1.3 a 5.1.2. Méfi se vzorek vhodné nafedény
do rozsahu kalibraéni kfivky obsahujici pfidavek La.

5.2.3 Stanoveni vapniku manganometricky po vylouc€eni jako Stavelan

Z alikvotniho podilu vyluhu se vapnik vysrazi jako Stavelan vapenaty. Ten se po odfiltrovani sklenénym filtracnim
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kelimkem a promyti rozpusti ve zfedéné kyseliné sirové a uvolnéna kyselina Stavelova se titruje odmérnym roztokem
manganistanu draselného.

5.2.4 Stanoveni vapniku nebo hof¢iku-metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP OES)
jako v bodu 3.2.4.

Vapnik a hof¢ik se stanovi ve vyluzich podle bodd 5.1.1.1,5.1.1.2,5.1.1.3 a 5.1.2.
6. Sodik
6.1 Stanoveni metod vyluhovani sodiku
6.1.1 Stanoveni vyluhovani celkového sodiku
6.1.1.1 Vyluhovani kyselinou chlorovodikovou

Sodik se ze vzorku vyluhuje varem se zfedénou kyselinou chlorovodikovou stejnym zpusobem, jako pfi metodé podle
bodu 5.1.1.2. Ciry filtrat se pouzije ke stanoveni sodiku.

6.1.1.2 Rozklad lu¢avkou kralovskou
Sodik se vylouzi vrouci smési kyseliny dusi¢né a chlorovodikové za definovanych podminek.
6.1.2 Stanoveni vyluhovani sodiku rozpustného ve vodé

Sodik se ze vzorku vyluhuje varem s destilovanou vodou stejnym zptisobem, jako p¥i metodé v bodu 5.1.3. Ciry filtrat se
pouzije ke stanoveni sodiku.

6.2 Metody stanoveni sodiku ve vyluzich
6.2.1 Stanoveni sodiku metodou atomové absorpéni spektrometrie

Aerosol vzorku je rozpraSovan do plamene acetylen-vzduch, roztok se odpafuje a dochazi k tepelné disociaci slou¢enin a
excitaci atomu. Vznikajici emisni zafeni se pomoci optiky usmérfiuje pfes monochromator na detektor. Signal je
registrovan a vyhodnocen. Metodu Ize pouzit pro vyluhy podle bodu 6.1.1.1, 6.1.1.2 nebo 6.1.2.

6.2.2 Stanoveni metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP PES) jako v bodu 3.2.4.
Metodu Ize pouzit pro vyluhy podle bodl 6.1.1.1, 6.1.1.2 nebo 6.1.2.

7. Sira

7.1 Stanoveni metod vyluhovani siry v rdznych formach

7.1.1 Stanoveni vyluhovani celkové siranové siry

Sirany se ze vzorku vyluhuji 30 minut varem se zfed&nou (1 + 1) kyselinou chlorovodikovou. V alikvotnim podilu &irého
filtratu se stanovi sirany. Navazka vzorku se fidi podle obsahu siran( a vapniku.

7.1.2 Stanoveni vyluhovani rdznych forem celkové siry

Metoda je ur€ena pro hnojiva obsahujici siru ve formé elementarni, thiosiranové, sifiCitanové popf. siranové. Varem
vzorku s roztokem hydroxidu sodného se v silné alkalickém prostfedi elementarni sira prevede na polysulfidickou a
thiosiranovou, kterd se s pfipadné pfitomnym sifi¢itanem v nasledujicim kroku zoxiduje peroxidem vodiku na siran. V
celém Cirém filtratu nebo v alikvotnim podilu se stanovi sirany.

7.1.3 Stanoveni vyluhovani vodorozpustné siranové siry za tepla

Vodorozpustné sirany se ze vzorku 30 minut vyluhuji varem s destilovanou vodou. Po zfedéni, ochlazeni a dopInéni po
znacCku se roztok filtruje a v alikvotnim podilu filtratu se stanovi sirany.

7.1.4 Stanoveni vyluhovani vodorozpustné siry vytfepanim

Metoda je uréena pro hnojiva obsahujici vodorozpustnou siru ve formé thiosiranu, sifi€itanu popf. siranu. Vzorek se za
chladu tfepe 30 minut s destilovanou vodou. V alikvotnim podilu &irého filtratu se po alkalizaci za varu peroxidem vodiku
zoxiduje thiosiran a sifi¢itan na siran, ktery se po okyseleni spolu s plivodné pfitomnym siranem stanovi.

7.1.5 Stanoveni vyluhovani celkové siry v raznych formach kromé elementarni

Sira se vylouzi vrouci smési kyseliny dusi¢né a chlorovodikové za definovanych podminek.
7.2 Metody stanoveni siry
7.2.1 Vazkové stanoveni siry jako sirana ve vyluzich

Ve vyluzich ziskanych metodami podle bodud 7.1.1, 7.1.2, 7.1.3 a 7.1.4 se bud v celém objemu, nebo v alikvotnim podilu v
kyselém prostfedi chloridem barnatym srazi siran barnaty, ktery se odfiltruje, ziha a vazi.

7.2.2 Stanoveni elementarni siry

Elementarni sira se ze vzorku extrahuje v Soxhletové extraktoru sirouhlikem. Extrahovana sira se stanovi vazenim. Podle
potieby se kontroluje Cistota ziskané a vaZené siry sublimaci a vazenim zbytku.
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7.2.3 Stanoveni celkové siry podle Dumase (elementarni analyzou)

Vzorky se spaluji v proudu kysliku pfi vysoké teploté. Ze vzniklé smési plynli se dusik, uhlik a sira separuji a katalyticky
se prevedou na formy No, CO2 a SOy, které se vhodnym zpUsobem detekuji.

7.2.4 Stanoveni celkové siry metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP PES) jako v bodu
3.2.4.

Obsah siry se stanovi metodou optické emisni spektrometrie v extraktech podle bodt 7.1.1,7.1.2,7.1.3, 714 a7.1.5.
8. Chlor
8.1 Stanoveni chloridd za nepfitomnosti organickych latek

Chloridy vylouZené ze vzorkl vodou se stanovi podle Volharda, pfipadné podle Mohra. Chloridy se vysrazeji odmérnym
roztokem dusi¢nanu stfibrného v kyselém prostfedi.

9. Stopoveé prvky

9.1 Stanoveni stopovych prvkud pfi obsahu mensim nez 10 %
9.1.1 Stanoveni vyluhovanim:

9.1.1.1 Vyluhovani celkového obsahu stopovych prvku

Stopové prvky se ze vzorku vylouzi vrouci zfedénou kyselinou chlorovodikovou nebo lu€avkou kralovskou za
definovanych podminek.

9.1.1.2 Vyluhovani vodorozpustnych forem stopovych prvku.
Stopové prvky se ze vzorku vylouzi vodou cca 20 °C teplou za pfesné stanovenych podminek.
9.1.1.3 Odstranéni organickych slouc¢enin z vyluht

Postup se pouziva pouze pro vyluh pomoci kyseliny chlorovodikové, pro vodny vyluh, ale pro vyluh lu€avkou kralovskou
neni nutny. Organické slouceniny se v pomérné ¢asti oxiduji peroxidem vodiku.

9.1.2 Stanoveni stopovych prvkl ve vyluzich:
9.1.2.1 Stanoveni manganu, médi, kobaltu, zinku, Zeleza, metodou atomové absorp¢ni spektrometrie

Aerosol vzorku je rozprasovan do plamene acetylen-vzduch, roztok se odpafuje a rozrusi se chemické vazby pfitomnych
sloucenin. Plamenem prochazi paprsek svétla ze specialni vybojky, jehoz fotony se pfi setkani s atomy analyzovaného
prvku absorbovéany a atom prvku pfechazi do vybuzeného stavu. Dochazi tak k ubytku intenzity prochazejiciho svétla,
ktery je dan Lambert-Beerovym zakonem. Méfi se absorbance A.

9.1.2.2 Stanoveni manganu, meédi, kobaltu, zinku, Zeleza, boru a molybdenu metodou ICP OES

Stopové prvky se stanovi metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP OES) jako v bodu
3.2.4.

9.2 Stanoveni stopovych prvkl pfi obsahu 10 % a vice
9.2.1 Stanoveni vyluhovanim
9.2.1.1 Vyluhovani celkového obsahu stopovych prvku

Stopové prvky se ze vzorku vylouzi vrouci zfedénou kyselinou chlorovodikovou nebo lu€avkou kralovskou za
definovanych podminek.

9.2.1.2 Vyluhovani vodorozpustnych forem stopovych prvku
Stopové prvky se ze vzorku vylouzi vodou cca 20 °C teplou za pfesné stanovenych podminek.
9.2.1.3 Odstranéni organickych slou¢enin z vyluht

Postup se pouziva pouze pro vyluh pomoci kyseliny chlorovodikové, pro vodny vyluh, ale pro vyluh lu¢avkou kralovskou
neni nutny. Organické slouceniny se v pomérné €asti vyluhu oxiduji peroxidem vodiku.

9.2.2 Stanoveni stopovych prvkl ve vyluzich:
9.2.2.1 Stanoveni kobaltu, médi, manganu, zinku a Zzeleza metodou atomové absorp¢ni spektrometrie

Vyluhy se po pfipadném omezeni ruSivych vlivd zfedi tak, aby koncentrace stanovovaného prvku lezela v optimalni
meéfici oblasti spektrometru pfi pfislusné vinové délce za dodrzeni vSech postupll v navodu dodaném vyrobcem daného
pfistroje.

9.2.2.2 Stanoveni boéru acidimetrickou titracné

Velmi slaba kyselina borita tvofi s D-manitem (stejné jako s ostatnimi organickymi latkami s vétSim obsahem OH skupin)
silnéjSi manitoboritou kyselinu, kterou Ize titrovat odmérnym roztokem hydroxidu sodného do pH = 6,3.
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9.2.2.3 Stanoveni kobaltu vazkovou metodou

Kobalt (Ill) dava s 1-nitroso-2-naftolem ¢ervenou srazeninu Co(C1gHgONO)3 . 2 H20. Kobalt se srazi v prostfedi kyseliny

octové roztokem 1-nitroso-2-naftolu. Srazenina se po filtraci a promyti, suSi do konstantni hmotnosti a vazi jako
Co(C19gHgONO)3 . 2 H20.

9.2.2.4 Stanoveni médi titraéni metodou

Médnaty iont se ve slabé& kyselém prostfedi redukuje jodidem draselnym na médny. Vylou€eny jod se titruje odmérnym
roztokem thiosiranu sodného v pfitomnosti Skrobu jako indikatoru.

9.2.2.5 Stanoveni manganu titraéni metodou

Chloridové ionty pfitomné ve vyluhu se odstrani varem s kyselinou sirovou. Mangan se oxiduje bismutichanem v
prostiedi kyseliny dusiéné. Vznikly manganistan se redukuje roztokem siranu Zeleznatého. Jeho prebytek se titruje
odmérnym roztokem manganistanu draselného.

9.2.2.6 Stanoveni molybdenu vaznou metodou

8-hydroxychinolin (oxin) poskytuje s molybdenem ve slabé kyselém prostfedi za pfitomnosti EDTA srazeninu. Vylou€ena
Zluta srazenina se odfiltruje, promyje a vysusi do konstantni hmotnosti jako MoO2(CgHgNO)».

9.2.2.7 Stanoveni manganu, médi, kobaltu, zinku, Zeleza, boru a molybdenu metodou ICP

Stopové prvky se stanovi metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP OES) jako v bodu
3.2.4.

10. Rizikové prvky
10.1 Stanoveni rizikovych prvkd v anorganickych hnojivech a surovinach pro jejich vyrobu
10.1.1 Stanoveni vyluhovani celkového obsahu rizikovych prvkd

Rizikové prvky se vylouZi vrouci smési kyseliny dusiéné a chlorovodikové za definovanych podminek. V odivodnénych
pfipadech Ize pouzit i tzv. obracenou (Lefortovu lu¢avku).

Je-li spInéna podminka homogenity, Ize pouzit i mikrovinny rozklad.
10.1.2 Stanoveni rizikovych prvkd ve vyluzich:

10.1.2.1 Stanoveni arsenu, chromu, kadmia a olova metodou atomové absorpéni spektrometrie (s plamenovou nebo
elektrotermickou atomizaci)

Atomizovanym vzorkem prochazi paprsek svétla ze specialni vybojky, jehoz fotony se pfi setkani s atomy analyzovaného
prvku absorbovany a atom prvku pfechazi do vybuzeného stavu. Dochazi tak k Ubytku intenzity prochazejiciho svétla,
ktery je dan Lambert-Beerovym zakonem. Mé&fi se absorbance A.

10.1.2.2 Stanoveni arsenu metodou atomové absorpéni spektrometrie (generovanim hydrid()

Ve vyluhu vzorku se arsen redukuje jodidem draselnym na As (lll). Vylou€eny jodid se odstrani pfidavkem kyseliny
askorbové. V aparatufe na kontinualni generovani hydridd se arsenovodik vznikly reakci s tetrahydridoboritanem sodnym
vede proudem inertniho plynu do rozkladné trubice, kde dochazi k pyrolytické atomizaci.

10.1.2.3 Stanoveni rtuti metodou atomové absorpéni spektrometrie

Ke stanoveni se pouzije jednoucelovy analyzator typu (TMA, AMA), ve kterém se vzorek rozklada pyrolyzou v proudu
kysliku. Rtut se zachyti na amalgamatoru. Rtut se z amalgamatoru vytésni zahratim a méfi se jeji absorbance.

10.1.2.4 Stanoveni rizikovych prvk( metodou ICP OES

Rizikové prvky se stanovi metodou optické emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP OES) jako v bodu
3.2.4.

10.2 Stanoveni rizikovych prvkd v organickych hnojivech a surovinach pro jejich vyrobu
10.2.1 Stanoveni vyluhovani celkového obsahu rizikovych prvkd

Rizikové prvky se vylouzi vrouci smési kyseliny dusiéné a chlorovodikové za pfesné stanovenych podminek. V
oduavodnénych pfipadech Ize pouzit i obracenou (Lefortovu lu€avku). Je-li spinéna podminka homogenity, Ize pouzit i
mikrovinny rozklad.

10.2.2 Stanoveni rizikovych prvkd ve vyluzich:

10.2.2.1 Stanoveni arsenu, chromu, kadmia, meédi, molybdenu, niklu, olova a zinku metodou atomové absorpéni
spektrometrie (s plamenovou nebo elektrotermickou atomizaci)

Prvky se stanovi jako v bodu 10.1.2.1.

10.2.2.2 Stanoveni arsenu metodou atomové absorpéni spektrometrie (generovanim hydrid()
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Arsen se stanovi jako v bodu 10.1.2.2.

10.2.2.3 Stanoveni rtuti metodou absorpéni spektrometrie
Rtut se stanovi jako v bodu 10.1.2.3.

10.2.2.4 Stanoveni rizikovych prvkd metodou ICP
Rizikové prvky se stanovi jako v bodu 10.1.2.4.

11. Stanoveni volné kyseliny sirové

Alikvotni podil vodniho vyluhu hnojiva se titruje odmérnym roztokem hydroxidu sodného na smésny indikator. Zjisténa
acidita se povaZuje za kyselinu sirovou.

12. Stanoveni spalitelnych latek

Organicky podil ve vzorku (spalitelné latky) se zjiStuje z hmotnostniho Ubytku (po pfedbézném vysuSeni vzorku pfi 105
°C) po spaleni vzorku pfi 450 °C do konstantni hmotnosti.

13. Stanoveni vihkosti

Obsah vlhkosti se stanovi vazkové jako hmotnostni Ubytek po vysuSeni vzorku za pfedepsané teploty a ¢asu. Obsah
vlhkosti je mozné stanovit i pomoci titrace podle Karl Fischera.

14. Stanoveni hodnoty pH

Hodnota pH se zjisti zméfenim vyluhu nebo suspense daného vzorku na pH metru s obvyklou kombinaci elektrod pfi
pouziti dvou tlumivych roztok( pfi danych podminkach meéreni pfedepsanym zplsobem.

15. Stanoveni vodivosti

Vodivost vodniho vyluhu vzorku se méfi konduktometrem s pfisluSnou elektrodou pfi danych podminkach méfeni (teploté)
zpusobem predepsanym pro dany typ hnojiva.

16. Stanoveni velikosti ¢astic

Vzorek se umisti na zkuSebni sito s udanou jmenovitou velikosti otvori a tfesenim, poklepavanim (za sucha) nebo
promyvanim (za mokra) se déli na podsitny a nadsitny podil pfi pfedepsanych podminkach. Vazenim jednotlivych frakci
se zjisti jejich procentualni zastoupeni.

17. Stanoveni kyseliny mocové

Vzorek se extrahuje roztokem LioCO3 a jako mobilni faze se pouziva acetonitril s pufrem z octanu amonného a kyseliny
octové. Méfeni probiha na amidové koloné za izokratickych podminek s UV detekci.

18. Stanoveni celkového uhliku podle Dumase (elementarni analyzou)

Vzorky se spaluji v proudu kysliku pfi vysoké teploté. Ze vzniklé smési plynt se dusik, uhlik a sira separuji a katalyticky
se prevedou na formy N2, CO2 a SO, které se vhodnym zpUisobem detekuiji.

Poznamky pod ¢arou

1) § 2 odst. 1 pism. a) zakona &. 634/1992 Sb., o ochrané spotfebitele, ve znéni pozdéjsich predpist.

Souvislosti
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