MINISTARSTVO POLJOPRIVREDE,
SUMARSTVA I VODNOGA
GOSPODARSTVA

1897

Na temelju ¢lanka 3. stavka 2., ¢lanka 4. stavka 4., ¢lanka 5. stavka 3.1 7., ¢lanka 7. stavka 2.,
Clanka 14. stavka 5. 1 ¢lanka 23. stavka 6. Zakona o gnojivima i poboljSivac¢ima tla (»Narodne
novine«, broj 163/03, 40/07), ministar poljoprivrede, Sumarstva i vodnoga gospodarstva
donosi

PRAVILNIK

O MINERALNIM GNOJIVIMA
I. UVODNE ODREDBE
Clanak 1.

Ovim Pravilnikom propisuje se razvrstavanje mineralnih (anorganskih) gnojiva (u daljnjem
tekstu: gnojiva) na tipove, zahtjevi kakvoce za gnojiva, podaci koje sadrzi deklaracija gnojiva,
dozvoljena odstupanja od deklariranog sadrzaja hranjiva, nacin oznacavanja, pakiranja,
skladiStenja 1 rukovanja gnojivima te nacin uzimanja uzoraka i metode utvrdivanja kakvoce i
kontrole kakvoce gnojiva.

Clanak 2.

U smislu ovoga Pravilnika pojedini izrazi imaju sljede¢e znacenje:

1. »Hranjivo« je biljno hranjivo kao kemijski element bitan za rast biljke.

2. »Makrohranjiva« jesu kemijski elementi dusik, fosfor i kalij.

3. »Sekundarna hranjiva« jesu kemijski elementi kalcij, magnezij, natrij i sumpor.

4. wMikrohranjiva« jesu kemijski elementi bor, kobalt, bakar, Zeljezo, mangan, molibden i
cink.

5. »Jednostavno gnojivo« je gnojivo koje ima prijavljiv sadrzaj samo jednog makrohranjiva,
tj. dusika ili fosfora ili kalija.

6. »Slozeno gnojivo« je gnojivo koje ima prijavljiv sadrZzaj najmanje dva makrohranjiva, a
dobiveno je kemijskim putem, mijeSanjem ili kombinacijom ova dva nacina.

7. »Mijesano gnojivo« je slozeno gnojivo dobiveno postupkom suhog mijesanja najmanje dva
makrohranjiva bez kemijske reakcije.

8. »Kompleksno gnojivo« je slozeno gnojivo dobiveno kemijskom reakcijom i ima prijavljiv
sadrzaj najmanje dva makrohranjiva. U krutom stanju svaka granula sadrzava sva hranjiva u
deklariranom sastavu.

9. »Helatizirano mikrohranjivo« je mikrohranjivo koje je vezano s organskim molekulama
prema popisu u Tablici E.3. Dodatka I. koji se nalazi u prilogu i sastavni je dio ovoga
Pravilnika.

10. »Kompleksirano mikrohranjivo« je mikrohranjivo koje je vezano s kompleksiraju¢im
molekulama.



11. »Tip gnojiva« je skupina gnojiva koja udovoljava uvjetima u pogledu nacina proizvodnje i
osnovnim sastojcima, minimalnom sadrzaju hranjiva i drugim zahtjevima navedenim u
Tablicama A. do E.2. Dodatka I. koji se nalazi u prilogu i sastavni je dio ovoga Pravilnika.
12. »Tekuce gnojivo« je gnojivo u suspenziji ili otopini.

13. »Suspenzija gnojiva« je gnojivo u kojem su krute Cestice kao jedna faza suspendirane u
tekucoj fazi.

14. »Otopina gnojiva« je tekuée gnojivo bez krutih Cestica.

15. »Folijarno gnojivo« je gnojivo namijenjeno za primjenu i upijanje hranjiva preko lisne
mase biljke.

16. »Granulirano gnojivo« je gnojivo kod kojeg je kruta tvar u obliku zrnaca s unaprijed
odredenom prosjecnom veli¢inom.

17. »Prilirano gnojivo« je gnojivo dobiveno stvrdnjavanjem kapljica rastaljenog gnojiva ili
kristalizacijom pod posebnim okolnostima.

18. »Topivost hranjiva« je koli€ina odredenog hranjiva koje ¢e se ekstrahirati pomocu
odredenog medija pri odredenim uvjetima, iskazana kao maseni postotak.

19. »Maseni postotak« je omjer mase pojedinog hranjiva i ukupne mase gnojiva izraZzen u
postotku. Sadrzaj hranjiva u gnojivu iskazuje se u masenom postotku.

20. »Prijavijiv sadrZaj« je sadrzaj pojedinog hranjiva kao elementa ili oksida u gnojivu koji se
u skladu s ovim Pravilnikom moze deklarirati.

21. »Deklaracija« je izjava o sadrzaju hranjiva u gnojivu, ukljucivo oblik i topivost hranjiva
te jamstvo za takvu tvrdnju u okviru dozvoljenih odstupanja.

22. »Deklarirani sadrzaj« je sadrzaj elementa ili njegovog oksida koji je u skladu s ovim
Pravilnikom i istaknut je u deklaraciji gnojiva, na ambalaZi ili prate¢oj dokumentaciji.

23. »Dozvoljeno odstupanje« je odstupanje izmjerene vrijednosti hranjiva od deklariranog
sadrzaja hranjiva.

24. »Pakovina« je zapecacena ili zatvorena ambalaza, odnosno spremnik namijenjen za
drzanje, ¢uvanje, rukovanje i distribuciju gnojiva, a ne sadrzi vise od 1000 kilograma ili 1000
litara.

25. »Pakiranje« je postupak stavljanja proizvoda, odnosno gnojiva u ambalazu odgovarajuce
kakvoce, oblika i na¢ina zatvaranja.

26. »Rasuto stanje (rinfuza)« je izraz koji podrazumijeva da gnojivo nije pakirano kao
pakovina.

27. »Ambalaza« je vreca, boca, bacva odnosno spremnik u koji se gnojivo pakira.

28. »Stavijanje u promet« podrazumijeva dobavu — ponudu gnojiva uz naknadu ili bez
naknade, ili skladiStenje za potrebe dobave — ponude. Uvoz gnojiva smatra se stavljanjem u
promet.

29. »Sudionik u prometu« je svaka pravna ili fizicka osoba odgovorna za stavljanje gnojiva u
promet, posebno proizvodac, uvoznik, paker gnojiva koji radi za svoj racun ili bilo koja druga
osoba koja mijenja karakteristike gnojiva.

II. RAZVRSTAVANIJE GNOJIVA

Clanak 3.

Gnojiva se razvrstavaju na:

1. jednostavna mineralna gnojiva s makrohranjivima,
2. sloZzena mineralna gnojiva s makrohranjivima,

3. teku¢a mineralna gnojiva,

4. mineralna gnojiva sa sekundarnim hranjivima,

5. mineralna gnojiva s mikrohranjivima.



Clanak 4.

(1) Jednostavna mineralna gnojiva s makrohranjivima razvrstavaju se na sljedece tipove:

1. jednostavna mineralna dusi¢na gnojiva,

2. jednostavna mineralna fosforna gnojiva,

3. jednostavna mineralna kalijeva gnojiva.

(2) Gnojiva koja pripadaju pojedinom tipu iz stavka 1. ovoga ¢lanka navedena su u Dodatku
L., Tablicama A.1., A.2. 1 A.3. ovoga Pravilnika.

Clanak 5.

(1) Slozena mineralna gnojiva s makrohranjivima razvrstavaju se na sljedecée tipove:

1. slozena mineralna dusi¢no-fosforno-kalijeva gnojiva ili slozena NPK gnojiva,

2. slozena mineralna duSi¢no-fosforna gnojiva ili slozena NP gnojiva,

3. slozena mineralna dusi¢no-kalijeva gnojiva ili slozena NK gnojiva,

4. sloZzena mineralna fosforno-kalijeva gnojiva ili slozena PK gnojiva.

(2) Gnojiva koja pripadaju pojedinom tipu iz stavka 1. ovoga ¢lanka navedena su u Dodatku
L., Tablicama B.1., B.2., B.3. 1 B.4. ovoga Pravilnika.

Clanak 6.

(1) Tekuc¢a mineralna gnojiva razvrstavaju se na sljedece tipove:

1. jednostavna teku¢a mineralna gnojiva,

2. slozena teku¢a mineralna gnojiva.

(2) Gnojiva koja pripadaju pojedinom tipu iz stavka 1. ovoga ¢lanka navedena su u Dodatku
I., Tablicama C.1. 1 C.2. ovoga Pravilnika.

Clanak 7.

Gnojiva koja pripadaju tipu mineralnih gnojiva sa sekundarnim hranjivima navedena su u
Dodatku I., Tablici D. ovoga Pravilnika.

Clanak 8.

(1) Mineralna gnojiva s mikrohranjivima razvrstavaju se na sljedece tipove:

1. mineralna gnojiva s jednim mikrohranjivom,

2. mineralna gnojiva s viSe mikrohranjiva.

(2) Gnojiva koja pripadaju tipu gnojiva s jednim mikrohranjivom iz stavka 1. tocke 1. ovoga
¢lanka navedena su u Dodatku I., Tablicama E.1.1., E.1.2., E.1.3., E.14., E.1.5.,, E.1.6. 1
E.1.7. ovoga Pravilnika.

(3) Minimalni sadrzaj pojedinih mikrohranjiva u krutim ili teku¢im mjeSavinama, za gnojiva
koja pripadaju tipu gnojiva s viSe mikrohranjiva iz stavka 1. to¢ke 2. ovoga ¢lanka, utvrden je
u Dodatku I., Tablici E.2.1. ovoga Pravilnika.

(4) U deklaraciji se pod nazivom gnojiva, za gnojiva iz stavka 3. ovoga ¢lanka naznacuje izraz
»mjeSavina mikrohranjiva« iza kojeg slijede nazivi prisutnih mikrohranjiva i njihovi kemijski
simboli.

Clanak 9.



(1) Jednostavna i slozena gnojiva navedena u ¢lancima 4., 5. 1 6. ovoga Pravilnika mogu
sadrzavati sekundarna hranjiva i/ili mikrohranjiva.

(2) Gnojiva iz ¢lanka 7. ovoga Pravilnika mogu sadrzavati i mikrohranjiva.

(3) Gnojiva iz stavaka 1. 1 2. ovoga ¢lanka smatraju se posebnim tipovima gnojiva i kao takva
se oznacavaju.

(4) Tipovi gnojiva iz stavka 3. ovoga ¢lanka navedeni su u Tablici F. Dodatka I. koja se nalazi
u prilogu i sastavni je dio ovoga Pravilnika.

III. KAKVOCA GNOJIVA
Clanak 10.

Gnojiva s makrohranjivima, bilo jednostavna ili slozena, tekuca ili kruta, ukljucivo i ona koja
dodatno sadrze sekundarna hranjiva i/ili mikrohranjiva, za deklariranje sadrzaja pojedinog
hranjiva moraju ispunjavati uvjet najmanjeg sadrzaja hranjiva koji je utvrden u Dodatku I.,
Tablicama A.1., A.2., A.3.,B.1.,B.2., B.3.,B4., C.1.,C.2. 1 E.2.2. ovoga Pravilnika, au
odnosu na najmanji sadrzaj sekundarnih hranjiva moraju ispunjavati uvjete iz ¢lanka 11.
stavka 1. ovoga Pravilnika.

Clanak 11.

(1) Sadrzaj kalcija, magnezija, natrija i sumpora moze se deklarirati kao sadrzaj sekundarnog
hranjiva u gnojivima iz Dodatka I., Tablica A.1., A.2., A3.,B.1.,B.2.,,B.3.,B.4.,C.1.1C.2.
ovoga Pravilnika, pod uvjetom da su navedena hranjiva prisutna najmanje u sljede¢em
sadrzaju:

a) 2% kalcijevog oksida (Ca0O), odnosno 1,4% Ca;

b) 2% magnezijevog oksida (MgO), odnosno 1,2% Mg;

¢) 3% natrijevog oksida (Na;0), odnosno 2,2% Na;

d) 5% sumporovog (VI) oksida (SO3), odnosno 2% S.

(2) Deklarirani sadrzaj magnezija, natrija i sumpora u gnojivima iz Dodatka 1., Tablica A.1.,
A2.,A3,B.1,B2,B.3., B4, C.1.1C.2. ovoga Pravilnika iskazuje se na jedan od sljedecih
nacina:

a) kao ukupni sadrzaj pojedinog sekundarnog hranjiva;

b) kao ukupni sadrzaj pojedinog sekundarnog hranjiva i vodotopivi sadrzaj pojedinog
sekundarnog hranjiva, kada vodotopivi dio predstavlja najmanje jednu Cetvrtinu ukupnog
sadrzaja;

¢) kao vodotopivi sadrzaj pojedinog sekundarnog hranjiva kada je sekundarno hranjivo
potpuno topivo u vodi.

(3) Sadrzaj kalcija se deklarira samo ako je topiv u vodi, osim ako u Dodatku I. ovoga
Pravilnika nije drugacije navedeno.

Clanak 12.

(1) Sadrzaj jednog ili viSe mikrohranjiva u gnojivima utvrdenim u Dodatku I., Tablicama
A.l,A2,A3,B.1.,B.2,B3.,B.4,C.1., C.2.1D. ovoga Pravilnika moze se deklarirati
kada su ispunjeni uvjeti najmanje koli¢ine mikrohranjiva utvrdenih u Dodatku I., Tablici
E.2.2. ovoga Pravilnika.

(2) Sadrzaj jednog ili viSe mikrohranjiva moze se deklarirati i u slucaju kada su mikrohranjiva
sastavni dio sirovina kojima se u gnojivu osiguravaju makrohranjiva ili sekundarna hranjiva,
uz uvjet da je sadrzaj mikrohranjiva u gnojivu sukladan Dodatku I., Tablici E.2.2. ovoga



Pravilnika.

(3) Sadrzaj mikrohranjiva iskazuje se na sljede¢i nacin:

a) za gnojiva koja odgovaraju gnojivima utvrdenim u Dodatku I., Tablicama E.1.1., E.1.2.,
E.1.3.,E.1.4,E.1.5., E.1.6. 1 E.1.7. ovoga Pravilnika, u skladu sa zahtjevima postavljenim u
stupcu 6. prethodno navedenih tablica;

b) za gnojiva iz ¢lanaka 8. stavka 3. ovoga Pravilnika i1 za gnojiva koja pripadaju gnojivima
utvrdenim u Dodatku I., Tablicama A.1., A.2., A.3.,B.1.,B.2.,B.3.,B4.,C.1.,C.2.1D.
ovoga Pravilnika naznacuje se:

b.1.) ukupni sadrzaj svakog pojedinog mikrohranjiva;

b.2.) ukupni 1 vodotopivi sadrzaj svakog pojedinog mikrohranjiva, ukoliko je vodotopivi
sadrzaj najmanje polovica ukupnog sadrzaja;

b.3.) vodotopivi sadrzaj svakog pojedinog mikrohranjiva, kada su mikrohranjiva potpuno
topiva u vodi.

(4) Kada su mikrohranjiva kemijski vezana s odredenim organskim ili kompleksiraju¢im
molekulama, sadrzaj takvog mikrohranjiva deklarira se odmah nakon vodotopivog sadrzaja
iza kojeg se navode izrazi:

1. »helatizirano s« i dodaje se naziv organske molekule ili njene kratice kako je utvrdeno u
Dodatku I., Tablici E.3. ovoga Pravilnika;

2. »kompleksirano s« i dodaje se naziv kompleksiraju¢e molekule.

IV. DOZVOLJENA ODSTUPANJA
Clanak 13.

(1) Odstupanja od deklariranog sadrzaja hranjiva u gnojivu mogu nastati i/ili biti uzrokovana
procesom proizvodnje, uzorkovanja i analizom gnojiva.

(2) Odstupanja iz stavka 1. ovoga Clanka smatraju se dozvoljenim odstupanjima i utvrdena su
u Dodatku II. koji se nalazi u prilogu i sastavni je dio ovoga Pravilnika.

(3) Dozvoljena odstupanja iz stavka 2. ovoga ¢lanka ne smiju se sustavno koristiti od strane
proizvodaca.

(4) Dozvoljena odstupanja iz stavka 2. ovoga ¢lanka ne primjenjuju se kada se radi o
razinama najmanjeg i najveéeg sadrzaja hranjiva koja su utvrdena u Dodatku I., Tablicama
Al,A2,A3,B.1,B2,B3.,B4,C.1,C2,D,E.1.1,E1.2,E13,E14,E.15,
E.1.6.,E.1.7., E.2.1.1 E.2.2. ovoga Pravilnika.

V. 0OZNACAVANJE I DEKLARIRANJE
Oznacavanje hranjiva
Clanak 14.

Naziv hranjiva oznacuje se rije¢ima i odgovaraju¢im kemijskim simbolima na sljede¢i nacin:
dusik (N), fosfor (P), fosforov (V) oksid (P20s), kalij (K), kalijev oksid (K20), kalcij (Ca),
kalcijev oksid (CaO), magnezij (Mg), magnezijev oksid (MgQO), natrij (Na), natrijev oksid
(Naz0), sumpor (S), sumpov (VI) oksid (SO3), bor (B), bakar (Cu), kobalt (Co), zeljezo (Fe),
mangan (Mn), molibden (Mo), cink (Zn).

Clanak 15.



(1) Makrohranjiva dusik, fosfor i kalij u gnojivima se oznacuju redoslijedom: dusik, fosfor,
kalij, a na sljedeci nacin:

a) dusik iskljucivo u elementarnom obliku (N);

b) fosfor i kalij isklju¢ivo u elementarnom obliku (P, K);

c) fosfor i kalij isklju¢ivo u oksidnom obliku (P2Os, K20).

(2) Za preracun fosfora i kalija iz oksidnog u elementarni oblik koriste se sljedeci faktori:
a) fosfor (P) = fosforov (V) oksid (P20s) x 0,436;

b) kalij (K) = kalijev oksid (K20) x 0,830.

(3) Sekundarna hranjiva u gnojivima oznacavaju se redoslijedom: kalcij, magnezij, natrij,
sumpor, na sljedeci nacin:

a) u elementarnom obliku (Ca, Mg, Na, S);

b) u oksidnom obliku (CaO, MgO, Na;O, SO3).

(4) Za preracun kalcija, magnezija, natrija i sumpora iz oksidnog u elementarni oblik koriste
se sljedec¢i faktori:

a) kalcij (Ca) = kalcijev oksid (Ca0O) x 0,715;

b) magnezij (Mg) = magnezijev oksid (MgO) x 0,603;

¢) natrij (Na) = natrijev oksid (Na20) x 0,742;

d) sumpor (S) = sumporov (VI) oksid (SOs) x 0,400.

(5) Kod preracuna iz stavaka 2. i 4. ovoga ¢lanka broj dobiven preratunom zaokruzuje se na
jedno decimalno mjesto.

(6) Makrohranjiva i sekundarna hranjiva prilikom stavljanja gnojiva u promet mogu se
oznaciti kombinacijom oblika koji su navedeni u stavcima 1. 1 3. ovoga ¢lanka.

(7) Sadrzaj mikrohranjiva koja se nalaze u gnojivu navodi se abecednim redom njihovih
kemijskih simbola i to redoslijedom: bor (B), kobalt (Co), bakar (Cu), zeljezo (Fe), mangan
(Mn), molibden (Mo), cink (Zn).

Sadrzaj deklaracije
Clanak 16.

Deklaracija obvezno sadrzi sljedece podatke:

1. naziv i sjediSte proizvodaca gnojiva i uvoznika gnojiva.

2. trgovacko ime gnojiva.

3. broj rjeSenja (klasa i urudzbeni broj) o upisu u Upisnik gnojiva.

4. tip gnojiva, prema razvrstavanju navedenom u ¢lancima 4., 5., 6., 7., 8.1 9. ovoga
Pravilnika.

5. za kompleksna gnojiva stavlja se oznaka »kompleksno« pri oznacavanju tipa gnojiva.

6. naziv gnojiva unutar tipa prema Dodatku I., Tablicama A.1., A.2., A.3.,B.1., B.2., B.3.,
B4,C.1,C2,D,E1.1,E12,E13,E.14,E.1.5.,E.1.6.,E.1.7. 1 F. ovoga Pravilnika, a
za tip gnojiva s viSe mikrohranjiva naziv gnojiva unutar tipa izvodi se sukladno ¢lanku 8.
stavku 4. ovoga Pravilnika.

Gnojiva koja sadrze vise vrsta hranjiva (makrohranjiva, sekundarna hranjiva, mikrohranjiva)
navedena u ¢lanku 9. ovoga Pravilnika, uz naziv gnojiva dodatno se oznacavaju sukladno
odredbama ¢lanka 19. stavka 2., ¢lanka 20. stavka 2. 1 ¢lanka 21. stavka 2. ovoga Pravilnika.
7. naziv i sadrzaj hranjiva, time da se:

—naziv hranjiva oznacava redoslijedom deklariranih makrohranjiva, sekundarnih hranjiva te
mikrohranjiva, a prema redoslijedu propisanom u ¢lanku 15. stavcima 1., 3.1 7. ovoga
Pravilnika i to rije¢ima i odgovaraju¢im kemijskim simbolom pojedinog hranjiva, sukladno
¢lanku 14. ovoga Pravilnika;

— sadrzaj hranjiva navodi u masenom postotku ovisno o njegovom obliku i topivosti



utvrdenom u Tablicama A.1., A.2.,, A3.,B.1.,B.2.,,B3.,B4.,C.1.,C2.,D.,E.1.1.,E.1.2.,
E.1.3.,E.1.4,E.1.5.,E.1.6. 1 E.1.7. Dodatka 1. ovoga Pravilnika.

Naziv i sadrzaj hranjiva (oblik i topivost) oznacava se za gnojiva s makrohranjivima sukladno
odredbama ¢lanka 19. stavka 4., za gnojiva sa sekundarnim hranjivima sukladno odredbama
¢lanka 20. stavka 3. i za gnojiva sa mikrohranjivima sukladno odredbama ¢lanka 21. stavka 4.
ovoga Pravilnika;

8. ako gnojivo sadrzi mikrohranjiva koja su u cijelosti ili dijelom povezana s organskom ili
kompleksiraju¢om molekulom, nakon naziva mikrohranjiva slijedi jedan od sljedecih izraza:
8.1.) »helatizirano s« i zatim slijedi naziv ili kratica organske molekule iz Dodatka I., Tablice
E.3. ovoga Pravilnika;

8.2.) »kompleksirano s« i zatim slijedi naziv kompleksiraju¢e molekule.

9. sadrzaj vlage 1 granulometrijski sastav.

10. posebne upute za koriStenje gnojiva s mikrohranjivima, navedenih u Dodatku I,
Tablicama E.1. 1 E.2. ovoga Pravilnika.

11. neto masu gnojiva, a za teku¢a gnojiva neto masu i/ili volumen.

12. upute o nac¢inu rukovanja i skladiStenja gnojiva §to moze biti oznaceno i slikovno prema
vazecoj hrvatskoj normi HRN EN ISO 780 kojom se ureduje slikovno oznacavanje ambalaze
za rukovanje robom.

13. za sloZena gnojiva u kojima je sadrzaj klorida manji od 2,0%, a sadrZe kalijev sulfat, uz
trgovacko ime dodaje se naziv »sulfatna«.

Clanak 17.

(1) Neobvezni podaci na deklaraciji su:

1. upute o preporucenoj dozi gnojiva i uvjetima uporabe,

2. znak proizvodaca.

(2) Neobvezni podaci iz ovoga ¢lanka moraju se jasno razdvojiti od obveznih podatka iz
¢lanka 16. ovoga Pravilnika.

Clanak 18.

(1) Podaci iz ¢lanaka 16. 1 17. ovoga Pravilnika moraju biti vidljivo izdvojeni od bilo kojeg
drugog podatka koji se nalazi na ambalazi, naljepnici i popratnoj dokumentaciji.

(2) Naljepnice ili oznake s podacima iz ¢lanka 16. 1 17. ovoga Pravilnika moraju se istaknuti
na ambalazi na vidljivom mjestu.

(3) Velicina naljepnice 1 veli¢ina slova na naljepnici mora biti u skladu s hrvatskom normom
HRN ISO 7409 kojom se ureduje oznacavanje — predstavljanje i deklariranje. Naljepnica se
mora nalijepiti na ambalazu ili u¢vrstiti na mjesto gdje se zatvara.

(4) Ako je ambalaza zapecacena, na pecatu se mora nalaziti ime i/ili znak onoga tko je
ambalazu pecatio.

Oznacavanje gnojiva s makrohranjivima
Clanak 19.

(1) Gnojiva s makrohranjivima, bilo da su jednostavna ili slozena, tekuca ili kruta, ukljucivo i
ona gnojiva koja sadrze sekundarna hranjiva i/ili mikrohranjiva i koja ispunjavaju uvjete
najmanjeg sadrzaja hranjiva utvrdene u Dodatku I., Tablicama A.1., A.2., A.3.,B.1., B.2,,
B.3.,B.4., C.1.,C.2.1 E.2.2. ovoga Pravilnika te koja ispunjavaju uvjet za deklariranje
sadrzaja sekundarnih hranjiva prema ¢lanku 11. stavku 1. ovoga Pravilnika, dodatno se



oznacavaju sukladno ovom ¢lanku.

(2) Iza oznake naziva gnojiva iz stavka 1. ovoga ¢lanka navode se redom:

1. kemijski simboli makrohranjiva,

2. kemijski simboli deklariranih sekundarnih hranjiva u zagradama,

3. brojevi koji oznacavaju deklarirani sadrzaj makrohranjiva,

4. brojevi koji oznacavaju deklarirani sadrzaj sekundarnih hranjiva i nalaze se unutar zagrade.
(3) Kada gnojiva sadrze i mikrohranjiva, iza oznake makrohranjiva, odnosno sekundarnih
hranjiva, dodaje se izraz »s mikrohranjivima« ili »sa mikrohranjivima« nakon kojega slijede
nazivi ili nazivi i kemijski simboli prisutnih mikrohranjiva.

(4) Svako pojedino hranjivo oznacava se redoslijedom makrohranjiva, sekundarnih hranjiva i
mikrohranjiva na nacin:

1. naziv hranjiva kao §to je navedeno u ¢lanku 15., stavcima 1., 3.1 7. ovoga Pravilnika,

2. oblik 1/ili topivost hranjiva, sukladno Tablicama A.1. do E.1.7. Dodatka I. ovoga Pravilnika
1 ¢lancima 11. 1 12. ovoga Pravilnika,

3. sadrZaj hranjiva:

postotku kao cijeli broj ili s jednim decimalnim mjestom kada za to postoje odgovarajuce
analiticke metode,

3.2) mikrohranjiva navode se u masenom postotku, a broj decimalnih mjesta odreden je u
Tablici E.2.2. Dodatka I. ovoga Pravilnika.

Oznacavanje gnojiva sa sekundarnim hranjivima
Clanak 20.

(1) Gnojiva sa sekundarnim hranjivima, bilo da su tekuca ili kruta, ukljucivo i ona gnojiva
koja sadrze mikrohranjiva i koja ispunjavaju uvjete najmanjeg sadrzaja hranjiva utvrdenog u
Dodatku I., Tablicama D. i E.2.2. ovoga Pravilnika, dodatno se oznacavaju sukladno ovom
¢lanku.

(2) Iza oznake naziva gnojiva dodaje se izraz »s mikrohranjivima« ili »sa mikrohranjivima«
nakon kojeg slijede nazivi ili nazivi i kemijski simboli prisutnih mikrohranjiva.

(3) Svako pojedino hranjivo oznacava se redoslijedom sekundarnih hranjiva i mikrohranjiva
kako slijedi:

1. naziv hranjiva kao S§to je navedeno u ¢lanku 15., stavcima 3. 1 7. ovoga Pravilnika,

2. oblik 1/ili topivost hranjiva, za svako pojedino gnojivo navedeno u Dodatku I., Tablicama
D.1E.2.2. ovoga Pravilnika,

3. sadrzaj hranjiva:

cijeli broj ili s jednim decimalnim mjestom kada za to postoje odgovarajuce analiticke
metode;

3.2) mikrohranjiva navode se u masenom postotku, a broj decimalnih mjesta odreden je u
Dodatku I., Tablici E.2.2. ovoga Pravilnika.

(4) Oblici 1 topivost hranjiva izrazavaju se u masenom postotku ukoliko u Dodatku I. ovoga
Pravilnika nije drugacije navedeno.

(5) Deklarirani sadrzaj kalcija, magnezija, natrija i sumpora u gnojivima iskazuje se sukladno
¢lanku 11. ovoga Pravilnika.

(6) Deklarirani sadrzaj mikrohranjiva iskazuje se sukladno ¢lanku 12. ovoga Pravilnika.



Oznacavanje gnojiva s mikrohranjivima
Clanak 21.

(1) Gnojiva s mikrohranjivima, bilo da su tekuca ili kruta i koja ispunjavaju uvjete najmanjeg
sadrzaja hranjiva utvrdenog u Dodatku 1., Tablicama E.1.1., E.1.2., E.1.3., E.1.4., E.1.5.,
E.1.6.,E.1.71E.2.1. ovoga Pravilnika, dodatno se oznacavaju sukladno ovom ¢lanku.

(2) U oznacavanju naziva gnojiva koja sadrze vise od jednog mikrohranjiva, nakon oznake
naziva gnojiva dodaje se izraz »mjesavina mikrohranjiva« iza kojeg slijede nazivi prisutnih
mikrohranjiva i njihovi kemijski simboli.

(3) Za gnojiva koja sadrze samo jedno mikrohranjivo, odnosno gnojiva iz Dodatka I., Tablica
El.1. do E1.7. ovoga Pravilnika, deklarirani sadrzaj mikrohranjiva iskazuje se kao maseni
postotak, cijelim brojem ili, prema potrebi, s jednim decimalnim mjestom, a za gnojiva koja
sadrze viSe mikrohranjiva deklarirani sadrzaj mikrohranjiva iskazuje se kao maseni postotak,
dok je broj decimalnih mjesta utvrden u Dodatku I., Tablici E.2.1. ovoga Pravilnika.

(4) U oznacavanju mikrohranjiva, za svako pojedino mikrohranjivo redoslijedom od
deklariranih navodi se:

1. naziv mikrohranjiva za svako pojedino deklarirano mikrohranjivo sukladno ¢lanku 15.
stavku 7. ovoga Pravilnika;

2. oblik i/ili topivost mikrohranjiva sukladno Dodatku I., Tablicama E 1.1. do E 1.7. ovoga
Pravilnika;

ako u Dodatku 1. ovoga Pravilnika nije drugacije predvideno.

(5) Kod gnojiva s jednim mikrohranjivom iz Dodatka I., Tablica E.1.1. do E.1.7. i kod gnojiva
s viSe mikrohranjiva iz Dodatka I., Tablica E.2.1. ovoga Pravilnika, ispod obveznih 1
neobveznih podataka na deklaraciji, naljepnici ili popratnoj dokumentaciji mora se navesti
sljedeci izraz: »Koristi se samo u slucaju dokazane potrebe. Ne dodavati vise od preporucene
doze«.

VI. PAKIRANJE

Clanak 22.

(1) Gnojiva se u prometu mogu nalaziti kao pakovine ili u rasutom stanju.

(2) Amonijsko nitratna gnojiva s visokim sadrzajem dusSika mogu se staviti u promet
iskljucivo kao pakovine.

(3) Kod gnojiva koja se stavljaju u promet kao pakovine ambalaza mora biti zatvorena na
takav nacin ili uz pomo¢ takvog sredstva kojim, kada se otvori zatvarac, zatvarajuci pecat ili
sama ambalaza ostaju nepopravljivo osteceni.

(4) U slucaju pecacenja pakovine gnojiva pecat mora sadrzavati naziv pravne ili fizicke osobe
koja je izvrsila pakiranje gnojiva.

VII. AMONIJSKO NITRATNA GNOJIVA S VISOKIM SADRZAJEM DUSIKA

Clanak 23.

(1) Amonijsko nitratna gnojiva s visokim sadrzajem dusika su jednostavna ili slozena gnojiva
na bazi amonijevog nitrata koja sadrZe viSe od 28% dusika u obliku amonijevog nitrata i
namijenjena su za uporabu kao gnojiva.

(2) Gnojiva iz stavka 1. ovoga ¢lanka razvrstavaju se u poseban tip amonijsko nitratnih



gnojiva s visokim sadrzajem dusika.
(3) U oznacavanju gnojiva iz stavka 1. ovoga ¢lanka primjenjuju se odredbe ¢lanaka 16., 17.,
18.119. ovoga Pravilnika.

Clanak 24.

(1) Amonijsko nitratna gnojiva s visokim sadrzajem duSika mogu sadrzavati anorganske
inertne tvari.

(2) Anorganske inertne tvari koje se koriste u proizvodnji ovog tipa gnojiva ne smiju
povecavati njegovu osjetljivost na toplinu i detonaciju.

Clanak 25.

Zahtjevi kakvoce za amonijsko nitratna gnojiva s visokim sadrzajem dusika utvrdeni su u
Dodatku III., Poglavlju 1. koji se nalazi u prilogu i ¢ini sastavni dio ovoga Pravilnika.

Clanak 26.

Provjere, analize i ispitivanja amonijsko nitratnih gnojiva s visokim sadrzajem dusika u svrhu
nadzora ispunjavanja uvjeta iz ¢lanka 25. ovoga Pravilnika provode se u skladu s metodama
koje su opisane u Dodatku III., Poglavlju 3. koji se nalazi u prilogu i ¢ini sastavni dio ovoga
Pravilnika.

Clanak 27.

(1) Prilikom stavljanja u promet amonijsko nitratnih gnojiva s visokim sadrzajem dusika
proizvodac je duzan dati jamstvo da ¢e ta gnojiva zadovoljiti ispitivanje otpornosti na
detonaciju kako je utvrdeno u Dodatku III., Poglavljima 2. i 4. te Poglavlju 3. Metoda 1. tocka
3., koji se nalaze u prilogu i ¢ine sastavni dio ovoga Pravilnika.

(2) Ispitivanje otpornosti na detonaciju iz ovoga ¢lanka provode domac¢i ili inozemni ovlasteni
laboratoriji.

(3) Proizvodac i/ili uvoznik dostavlja rezultate ispitivanja otpornosti na detonaciju za svaku
isporuku Ministarstvu poljoprivrede, Sumarstva i vodnoga gospodarstva najmanje 5 dana prije
stavljanja gnojiva u promet, a u slu¢aju uvoza gnojiva najmanje 5 dana prije dopreme gnojiva
na drzavnu granicu.

VIII. SKLADISTENJE I RUKOVANJE GNOJIVIMA
Clanak 28.

(1) Gnojiva kao pakovine u originalnoj ambalazi ili u rasutom stanju skladiSte se samo u
natkrivenom skladistu i moraju biti zasticena od direktnog utjecaja vlage s poda, atmosferilija
(kiSe, snijega), utjecaja suncevih zraka i izvora topline.

(2) Na mjestu skladiStenja gnojiva u oStecenoj ambalazi moraju se prepakirati i ambalaza
zamijeniti, a rasuto gnojivo mora se ukloniti.

(3) Na skladistu gnojivo se moze skladistiti formirajuci slogove vreca. Visina sloga vreca
ogranicena je svojstvima gnojiva i ovisi o vrsti pakiranja. NajviSa dopustena visina sloga je:
a) za vrec¢e do 50 kg, do visine 2 metra;

b) za gnojiva na paletama, 2 palete u vertikalnom slogu;

¢) za gnojiva u velikom pakiranju do 500 kg, 3 reda vre¢a u vertikalnom slogu;



d) za gnojiva u velikom pakiranju do 1000 kg, 2 reda vreca u vertikalnom slogu.

(4) Gnojiva u rasutom stanju mogu se skladistiti formirajuci hrpe.

(5) Vrh pakovine gnojiva sloZene u slogu ili vrh hrpe rasutog gnojiva moraju u skladiStu biti
udaljeni najmanje jedan metar od stropa krovne konstrukcije, svjetlosnih izvora ili ugradenih
uredaja.

(6) Pod skladista 1 samo gnojivo u rasutom stanju mogu biti pokriveni plasticnom folijom,
odnosno moraju se skladistiti na takav nacin da ne dolazi do promjene fizikalno-kemijskih
svojstava gnojiva.

Clanak 29.

(1) Tekuca gnojiva skladiste se u spremnicima razlicitih veli€ina, izradenim od materijala
kemijski otpornih na tekuc¢a gnojiva (nehrdajuci Celik, aluminij, plasti¢ni materijali i dr.).
(2) Kod skladistenja bezvodnog amonijaka i amonija¢nih otopina pod tlakom potrebno je
pridrzavati se propisa o posudama pod tlakom te sigurnosti i zastite na radu.

(3) Radi sprjecavanja nesreca pri rukovanju i skladiStenju tekuéih gnojiva, uz spremnike
moraju biti istaknute temperature skladiStenja prema vrstama gnojiva i upute za siguran rad.
(4) Tekuca gnojiva moraju se skladistiti u zasti¢enom prostoru iznad temperature
kristalizacije.

Clanak 30.

Sudionik u prometu mora osigurati uvjete skladistenja u skladu sa ¢lancima 28., 29.1 31.
ovoga Pravilnika.

Clanak 31.

(1) Zahtjevi sigurnosti za skladiStenje 1 postupanje s gnojivima iz ¢lanka 23. stavka 1. ovoga
Pravilnika propisani su posebnim pravilnikom kojim se ureduju tehnic¢ki normativi za
rukovanje 1 skladiStenje gnojiva u krutom stanju koja sadrze amonijev nitrat.

(2) Skladiste za gnojiva iz stavka 1. ovoga ¢lanka mora biti natkriveno i zaSti¢eno od izvora
topline i zagrijavanja veceg od 50 °C.

(3) Amonijsko nitratna gnojiva s vise od 28% dusika iz amonijevog nitrata na skladistu se
drze odvojeno od drugih tvari i gnojiva. Zabranjeno je na istom skladiS$tu s ovim gnojivima
drzati zapaljive, reaktivne i tvari koje mogu izazvati eksploziju.

(4) Rukovanje gnojivima koja sadrze amonijev nitrat s viSe od 28% dusSika iz amonijevog
nitrata mora biti pazljivo. Na mjestima skladiStenja zabranjeno je pusSenje ili unosenje bilo
kojeg drugog izvora plamena.

(5) Amonijsko nitratna gnojiva koja sadrze vise od 28% duSika iz amonijevog nitrata moraju
se uskladistiti pakirana i odvojena od drugih tvari.

Clanak 32.

(1) Osobe odgovorne za stavljanje amonijsko nitratnih gnojiva s vise od 28% dusika u promet
vode evidenciju o porijeklu gnojiva kako bi se zajamcila slijedivost gnojiva od proizvodaca
do krajnjeg korisnika.

(2) Evidencija mora biti dostupna inspekciji za vrijeme dok je gnojivo u prometu i dvije
godine nakon toga.



IX. KONTROLA KAKVOCE
Clanak 33.

(1) Utvrdivanje sukladnosti gnojiva u pogledu razvrstavanja i pripadnosti odredenom tipu,
odnosno pripadnosti pojedinom gnojivu unutar tipa te udovoljavanju uvjetima kakvoce
gnojiva utvrdenim ovim Pravilnikom provodi se laboratorijskom analizom na
reprezentativnom uzorku u ovlaStenom laboratoriju, a prije stavljanja u promet.

(2) Pored uvjeta iz stavka 1. ovoga ¢lanka za svaku partiju uvezenog gnojiva prije stavljanja u
promet mora biti utvrdena kakvoca od strane ovlaStenog laboratorija.

(3) Gnojiva u proizvodnji, prijevozu, trgovini i koriStenju podlijezu kontroli kakvoce u
inspekcijske svrhe.

(4) Kontrola kakvoc¢e gnojiva u inspekcijske svrhe provodi se na temelju uzoraka uzetih
prema jedinstvenim metodama opisanim u Dodatku I'V. A. koji se nalazi u prilogu i ¢ini
sastavni dio ovoga Pravilnika. Tako dobiveni uzorci iz jedinice uzorkovanja smatraju se
reprezentativnima.

(5) Uzorci iz stavka 1. 1 2. ovoga ¢lanka uzimaju se po jedinstvenim metodama opisanim u
Dodatku IV. A. ovoga Pravilnika.

(6) Kontrola kakvoc¢e uzoraka gnojiva iz stavaka 1., 2. i 3. ovoga ¢lanka provodi se prema
jedinstvenim analitickim metodama opisanim u Dodatku IV. B. koji se nalazi u prilogu i ¢ini
sastavni dio ovoga Pravilnika.

X. PRIJELAZNE 1 ZAVRSNE ODREDBE

Clanak 34.

(1) Danom stupanja na snagu ovoga Pravilnika prestaje vaziti Pravilnik o minimalnim 1
maksimalnim sastojcima i o drugim osobinama pojedinih vrsta umjetnog gnojiva i o nac¢inu
ispitivanja umjetnog gnojiva (»Narodne novine«, broj 53/91) 1 Pravilnik o registru umjetnih
gnojiva i o deklariranju umjetnih gnojiva (»Narodne novine«, broj 53/91) u dijelu koji se
odnosi na deklariranje.

(2) Gnojiva se mogu proizvoditi i stavljati u promet sukladno odredbama propisa iz stavka 1.
ovoga ¢lanka do 31. prosinca 2007. godine 1 ostati u prometu do isteka roka njihove uporabe.

Clanak 35.
Ovaj Pravilnik stupa na snagu osam dana od dana objave u »Narodnim novinama«.
Klasa: 011-02/07-01/42
Urbroj: 525-01-07-01
Zagreb, 25. svibnja 2007.
Ministar
Petar Cobankovié, v. r.

DODATAK I.

POPIS GNOJIVA PREMA TIPOVIMA



A. Jednostavna mineralna gnojiva s makrohranjivima

A.1. Tip: Jednostavna mineralna duSi¢na gnojiva

NAJM%NJI 5
SADRZAJ SADRZAJ
5 HRANJIVA DEKLARIRANOG
NAZIV PODACI O NACINU (MASENI OSTALI HRANJIVA
BR GNOJIVA PROIZVODNIJE I POSTOTAK) PODACI O OBLICI I
) UNUTAR OSNOVNIM PODACI O OZNACAVANJU TOPIVOSTI
TIPA SASTOJCIMA PRIKAZU HRANJIVA
HRANJIVA OSTALI
OSTALI KRITERIJI
ZAHTJEVI
1 2 3 4 5 6
15% N
Kemijski dobiven  |Dusik izrazen kao Ukubni dugik
proizvod koji sadrzi |ukupni dusik ili kao Neolgavezno
1a) Kalcijev nitrat |kalcijev nitrat kao  |nitratni i amonijski navodenie:
(vapneni nitrat) {osnovni sastojak, a |dusik. . ve-
y . .. Y Nitratni dusik
moze sadrzavati i Najveci sadrzaj DS
.. . . o’ Amonijski dusik
amonijev nitrat amonijskog dusika:
1,5% N
13% N
.. Kemijski dobiven D.USIk yrazen kao
Kalcijev . .. .. |nitratni dusSik.
.. proizvod koji sadrzi . .. . . . C g
magnezijev Kalciiev nitrat i Najmanji sadrzaj Nitratni dusik
1(b)|nitrat (vapneni i ma r]1 eziiev nitrat magnezija u obliku Magnezijev oksid
magnezijev ni- ghezy soli topivih u vodi topiv u vodi
kao osnovne .
trat) . izrazen kao
sastojke i -
magnezijev oksid:
5% MgO
10% N Stavljanjem u
Kemijski dobiven  |Dusik izrazen kao Janjem t
. . o o promet u obliku . C
. proizvod koji sadrzi |nitratni dusik . 9 Nitratni dusSik
Magnezijev Lo o kristala moze se .. .
I(©)] . magnezijev nitrat 14% MgO . Magnezijev oksid
nitrat . e dodati oznaka »u : .
heksahidrat kao Magnezij izrazen . topiv u vodi
. . . kristalnom
osnovni sastojak kao magnezijev .
. . . |obliku«
oksid topiv u vodi
0
Kemijski dobiven I5 4) N .
roizvod koji sadrzi D.USIk 1zrazen kao
2(a) [Natrijev nitrat protz . nitratni dusik Nitratni dusik
natrijev nitrat kao
osnovni sastojak
Proizvod 15% N
pripremljen iz Dusik izrazen kao
2(b)|Cilska salitra |prirodne salitre koji |[nitratni duSik Nitratni dusSik
sadrzi natrijev nitrat
kao osnovni sastojak
Kalcijev Kemijski dobiven  |18% - dusi
3(a)] .. . . .. .. S Ukupni dusik
@ cijanamid proizvod koji sadrzi |Dusik izrazen kao P




kalcijev cijanamid
kao osnovni
sastojak, a sadrzi i
kalcijev oksid i
moguce manje
koli¢ine amonijevih
soli i uree

ukupni dusik, a
najmanje 75%
deklariranog dusika
mora biti vezano u
obliku cijanamida

Kemijski dobiven
proizvod koji sadrzi
kalcijev cijanamid

18% N

Dusik izrazen kao
ukupni dusik, a
najmanje 75%
deklariranog

Ukupni dusik

DUSI..CHI . kao osnovnt nenitratnog dusika Nitratni dusik
3(b)|kalcijev cija- [sastojak, a moZe mora biti vezano u
namid sadrzavati i manje obliku ciianamida
koli¢ine amonijeve O ’
soli i uree plus Sadrzaj nitratnog
dodani nitrat dusika:
—najmanje: 1% N
—najvise: 3% N
Amonijev Ii?)?lzliil:ll 121((: '?1:;(1111‘21 20% N
4 sulfat L grnoni'ev s qu fat kao Dusik izrazen kao Amonijski dusik
J€ . amonijski dusik
osnovni sastojak
Oznaka »kalcijev
amonijev nitrat«
iskljucivo je
20% N rezerwreEa' za
N . Dusik izrazen kao |81JIVO KOJ€
Kemijski dobiven nitratni dugik i sadrZi samo
P ro1zypd k(.)Jl sadrzi amonijski dusik, a kalcijev karbonat
amonijev nitrat kao svaki od oblika (npr. vapnenac)
Amonijev osnovni sastojak, dusika iznosi oko i/ili magnezijev
nitrat ifi koji moze sadrzavati olovice prisutno karbonat i Ukupni dusik
I bty punila kao stosu B0 SCP £ |kalcijev karbonat [Nitratni dusik
amo rJli'eV nitrat mljeveni vapnenac, Ako ‘e‘ otrebno (npr. dolomit) Amonijski dusik
) kalcijev sulfat, Ko Jep . |kao dodatak
. . . vidi Dodatak III.1 i .
mljeveni dolomit, 1.2 ovoga amonijevom
magnezijev sulfat, |p . iinika nitratu. -
kizerit Najmanji sadrZaj
ovih karbonata
mora biti 20%, a
njihova Cistoca
mora biti
najmanje 90%.
25% N
Kemijski dobiven  |Dusik izrazen kao
Amoniiev proizvod koji sadrzi |amonijski i nitratni Ukupni dusik
6 J amonijev nitrat i dusik. Amonijski dusik

sulfat i nitrat

amonijev sulfat kao
osnovne sastojke

Najmanji sadrzaj
nitratnog dusika:
5%

Nitratni dusSik




Kemijski dobiven

19% N

Dusik izrazen kao
amonijski i nitratni
dusik. Najmanji

proizvod koji sadrzi |sadrzaj nitratnog Ukupni dusik
Mageneziiev amonijev nitrat, dusika: 6% N Amonijski dusik
7 sul f%) ni trJa ¢ amonijev sulfat i 5% MgO Nitratni dusik
magnezijev sulfat  |Magnezij u obliku Magnezijev oksid
kao osnovne soli topivih u vodi topiv u vodi
sastojke izrazen kao
magnezijev oksid
o .. [19% N
Ii?)r;lz?/zlfll 1((1:.? 1:;;121 Dusik izrazen kao Ukupni dusik
grnoni’ev niira ti amonijski i nitratni Amonijski dusik
- eri'eve Jlosene |dusik. Najmanji Nitratni dugik
] Magnezijev Solig? dolg) it sadrzaj nitratnog Ukupni
amonijev nitrat maeneziiey karbonat dusika: 6% N magnezijev oksid
i/iligr?la : eriiey 5% MgO i, po moguénosti,
sulfat) 1%: o on novhe Magnezij izraZzen magnezijev oksid
sastoike kao ukupni topiv u vodi
) magnezijev oksid
()
Kemijski dobiven fﬁ({: II\lIi dusik iz
proizvod koji sadrzi ureep(ukl’uéu’uéi Ukupni dusik
9 [Urea karbonil diamid biuret) I\JIa'Vé & izrazen kao amidni
arbamid) kao L usi
(karbamid) k sadrza' blujreta' dusik
osnovni sastojak N J ’
1%
28% N Ukupni dusik
Proizvod dobiven Dusik izraZen kao Dusik iz uree kada
Krotoniliden [reakcijom uree s ukupni dusik je on najmanje 1%
10 diurea krotonaldehidom Najmanje 25% N iz (m/m)
Monomerni spoi krotoniliden diuree Dusik iz
POJ Najveci sadrzaj krotoniliden
dusika iz uree: 3% diuree
0
28%N - Ukupni dusik
. . Dusik izrazen kao s
Proizvod dobiven ukupni dusik Dusik iz uree kada
1 Izobutiliden  |reakcijom uree s Na'III)l anie 25% N iz je on najmanje 1%
diurea izobutilaldehidom |, SmaNe =570 (m/m)
. izobutiliden diuree ey
Monomerni spoj .. " . Dusik iz
Najvedi sadrzaj izobutiliden diuree
dusika iz uree: 3%
36% N ukupnog Ukupni dusik
Proizvod dobiven  |dusika Dusik iz uree kada
reakcijom uree i Dusik izrazen kao je on najmanje 1%
Urea formaldehida koji ukupni dusik (m/m)
12 formaldehid sadrzi molekule urea |Najmanje 3/5 Dusik iz
formaldehida kao  [deklariranog formaldehid uree

osnovne sastojke
Polimerni spoj

sadrzaja ukupnog
dusika mora biti
topivo u vrucoj

koja je topiva u
hladnoj vodi
Dusik iz




vodi
Najmanje 31% N iz
urea formaldehida

formaldehidne
uree koja je topiva
samo u vrucoj

Najveci sadrzaj vodi
dusika iz uree: 5%
19% N
Dusik izraZzen kao
amonijski i nitratni
Kemijski dobiven  |dusik. Najmanji
proizvod koji sadrzi |sadrzaj nitratnog Ukupni dusik
Maeneziicy amonijev nitrat, dusika: 6% N Amonijski dusik
7 sul f%)lrll : trgl i amonijev sulfat i 5% MgO Nitratni dusik
magnezijev sulfat  |Magnezij u obliku Magnezijev oksid
kao osnovne soli topivih u vodi topiv u vodi
sastojke izraZen kao
magnezijev oksid
19% N
Kemijski dobiveni | Ukupni dusik
proizvod koji sadrzi |Dusik izrazen kao e
.. M S . Amonijski dusik
amonijev nitrat 1 amonijski i nitratni . P
i N v . .. Nitratni dusik
.. magnezijeve slozene |dusik. Najmanji :
Magnezijev : . . Ukupni
8 . . soli (dolomit sadrzaj nitratnog . .
amonijev nitrat .. . magnezijev oksid
magnezijev karbonat |dusika: 6% N . , .
s rene . 1, p0o mogucnosti,
i/ili magnezijev 5% MgO S .
Lo magnezijev oksid
sulfat) kao osnovne |Magnezij izraZen topiv u vodi
sastojke kao ukupni P
magnezijev oksid
()
Kemijski dobiven  |F670 N
. . .. [Ukupni dusik iz C o
proizvod koji sadrzi uree (ukljucujui Ukupni dusik
9 [Urea karbonil diamid . Juey izrazen kao amidni
. biuret). ”
(karbamid) kao . Y dusik
osnovni sastojak Najveci sadrzaj
) biureta: 1%
Ukupni dusik
28% N
. . Dusik izrazen kao Dusik iz uree kada
Proizvod dobiven s . . e
I .. ukupni dusik je on najmanje 1%
Krotoniliden |reakcijom uree s o ce/ N
10 |, . Naymanje 25% N iz (m/m)
diurea krotonaldehidom i )
Monomerni spos krotoniliden diuree
POJ Najveci sadrzaj Dusik iz
dusika iz uree: 3% krotoniliden
diuree
)
28 4). N y Ukupni dusik
. . Dusik izrazen kao N
Proizvod dobiven o Dusik iz uree kada
- . ukupni dusik . L
Izobutiliden  |reakcijom uree sa . . o . je on najmanje 1%
11 |5, . . . Najmanje 25% N iz
diurea izobutilaldehidom |. 1 . (m/m)
S izobutiliden diuree i
Monomerni spoj Dusik iz

Najveci sadrzaj
dusika iz uree: 3%

izobutiliden diuree




Proizvod dobiven
reakcijom uree i
formaldehida koji

36% N ukupnog
dusika

Dusik izraZzen kao
ukupni dusik
Najmanje 3/5
deklariranog

Ukupni dusik
Dusik iz uree kada
je on najmanje 1%
(m/m)

Dusik iz
formaldehid uree

12 Urea . sadrzi molekule urea sa(yzaja ukuppqg koja je topivau
formaldehid . dusika mora biti . .
formaldehida kao . e hladnoj vodi
. top1vo u vrucoj vor
osnovne sastojke . Dusik iz
Polimerni spoj vodi formaldehidne
POl Najmanje 31% N iz uree koia ie topiva
urea formaldehida Jaje top
.. . samo u vrucoj
Najveci sadrzaj vodi
dusika iz uree: 5%
18% N izrazen kao
ukupni dusik
Najmanje 3%
dusikau Ukupni dusik
amonijskom i/ili Za svaki oblik koji
Kemijski dobiven  |nitratnom i/ili iZn0si naimanie 4
Dusicna proizvod koji sadrzi |amidnom obliku 1% Jmany
. . krotoniliden diureu i | Najmanje 1/3 o ”
gnojiva koja |, " . — nitratnog dusika
1 y jednostavno dusi¢no |deklariranog .
3 |sadrze .. . " . — amonijskog
. gnojivo (Popis A.1. [sadrzaja ukupnog ”
krotoniliden o " . dusika
. ovoga Pravilnika, [dusika mora biti . ..
diureu ) . . . — amidnog dusika
izuzev proizvoda porijeklom iz Dusik iz
3(a), 3(b) 1 (5)) krotoniliden diuree o
. .. krotoniliden
Najvecéi sadrzaj diuree
biureta:
(N iz uree + N iz
krotoniliden diuree)
x 0,026
18% N izrazen kao
ukupni dusik
Najmanje 3%
dusika u Ukupni dusik
amonijskom i/ili Za svaki oblik koji
Kemijski dobiven |nitratnom i/ili iznosi najmanje
Dugicna proizvod koji sadrzi |amidnom obliku 1%:

14 | enoiiva koia izobutiliden diureu i |Najmanje 1/3 — nitratnog dusika
fa dgie ) jednostavno dusi¢no |deklariranog — amonijskog
zobutiliden gnojivo (Popis A.1. [sadrzaja ukupnog dusika
diure ovoga Pravilnika, |duSika mora biti — amidnog dusika

ured izuzev proizvoda porijeklom iz Dusik iz
3(a), 3(b)i5) izobutiliden diuree izobutiliden uree
Najveci sadrzaj
biureta:
(N iz uree + N iz
izobutiliden diuree)
x 0,026
Dusi¢na Kemijski dobiven  |18% N izrazen kao Ukupni dusik

15 |gnojiva koja  |proizvod koji sadrzi |ukupni dusik

sadrze ureu urea formaldehidi  |Najmanje 3% Za svaki oblik koji




formaldehid

jednostavno dusi¢no
gnojivo (Popis A.1.
ovoga Pravilnika,
izuzev proizvoda

3(a), 3(b) 1 (5))

dusikau
amonijskom i/ili
nitratnom 1/ili
amidnom obliku
Najmanje 1/3
deklariranog
sadrzaja ukupnog
dusika mora biti
porijeklom iz urea
formaldehida
Dusik iz urea
formaldehida mora
sadrzavati najmanje
3/5 dusika koji je
topiv u vrucoj vodi
Najveci sadrzaj
biureta:

(N iz uree + urea

1znosi najmanje
1%:

— nitratnog dusika
— amonijskog
dusika

— amidnog dusika
Dusik iz urea
formaldehida
Dusik iz urea
formaldehida koji
je topiv u hladnoj
vodi

Dusik iz urea
formaldehia koji je
topiv samo u
vrucoj vodi

formaldehid) x
0,026
20% N
Dusik izrazen kao
Amonijev o [ukopni dusik Ukupni dusik
sulfat s Kerplj ski dOPlVCIl - Najmg.njl sadrigj Amgng ski dusil
16 linhibitorima pr01zY§>d koji saflril amonijskog dusika: Duélk iz
nitrifikacije amonijev sqlfat 1 18% B ' dlcljgndlamlda
(dicijandiamid) dicijandiamid Najmanji sadrZaj Tehnicke
dusika iz informacije (a)
dicijandiamida:
1,5%
24% N
Dusik izraZzen kao g
Amonijev i . Ukl.lp ni (.1.U§ik . Eﬁ‘rl:trrllll ((11?1211111
sulfat — nitrat s Kerplj ski do}? ven N.aJ manjt sad.riaj Amonijski dusik
17 linhibitorima pr01zY§>d koji saflril nitratnog dusika: Dusik iz
nitrifikacije amonijey S.l:llfat.l . 3%. .. . dicijandiamida
(dicijandiamid) nitrat i dicijandiamid |Najmanji sadrzaj Tehnicke
dusika iz f ..
dicijandiamida: informacije (a)
1,5%
30% N
Dusik izraZzen kao
amonijski i amidni
dusik Ukupni dusik
Najmanji sadrZaj Amonijski dusik
Urea amonijev Kemijski dobiven  |amonijskog dusika: Amidni dusik
18 proizvod izureei  |4% Sumpor (VI) oksid

sulfat

amonijevog sulfata

Najmanji sadrZaj
sumpora izrazen
kao sumpor (VI)
oksid: 12%
Najveci sadrzaj
biureta: 0,9%

topiv u vodi




(a) Na svakoj ambalazi ili dokumentaciji koja prati gnojiva u rasutom stanju moraju se pruziti potpune tehnicke
informacije koje ¢e korisniku omoguciti da odredi dozu i vrijeme primjene u odnosu na uzgajanu kulturu.

A.2. Tip: Jednostavna mineralna fosforna gnojiva
Kada je propisana, veliCina Cestica za osnovne sastojke gnojiva (gnojiva 1, 3,4, 5,617)
utvrdit ¢e se odgovaraju¢om analitiCkom metodom.

fosfornom kiselinom
koji sadrzi

a namanje 93%
deklariranog

o
5 HRANJIVA DEKLARIRANOG
NAZIV PODACI O NACINU (MASENI OSTALI HRANJIVA
GNOJIVA PROIZVODNJE I OBLICI I
BR. POSTOTAK) PODACI O
UNUTAR OSNOVNIM PODACI O OZNACAVANJU TOPIVOSTI
TIPA SASTOJCIMA HRANJIVA
PRIKAZU
OSTALI
HRANJIVA KRITERLI
OSTALI ZAHTJEVI
1 2 3 4 5 6
12% P»0s
Fosfor izrazen kao
fosforov (V) oksid
1 )
Bazi¢na Proizvod dobivenu [PV 2 A) s
. . 1 limunskoj kiselini.
troska: Zeljezarama obradom ey .
_ Thomasovi |rastaljenog fosfora Velicina Cestica: Fosforov (V) oksid
1 . .. o .. — najmanje 75% topiv u 2%
fosfati koji sadrzi kalcijeve . . . e e
~ Thomasova |silikofosfate kao prolazi kroz sito limunskoj kiselini
troska osnovne sastojke velicine oica 0,160
mm
—najmanje 96%
prolazi kroz sito
veli¢ine ocica 0,630
mm
16% P,0s
. . Fosfor izrazen kao
Pro1zYod dob'lven P,0s topiv u .
reakcijom mljevenog neutralnom Fosforov (V) oksid
mineralnog fosfata amoniievom citratu topiv u neutralnom
2(a) Jednostruki  |sa sumpornom a namzjl nie 93% ’ amonijevom
superfosfat  |kiselinom koji sadrzi deklarir ino ’ citratu
monokalcijev fosfat i sadrsaia P (% Fosforov (V) oksid
kalcijev sulfat kao tonlii VJO é V; di topiv u vodi
osnovne sastojke PIvog
Uzorak za
ispitivanje: 1 g
Proizvod dobiven 25% P,0s .
reakcijom mljevenog |Fosfor izrazen kao E)osiffolrlor\;e(lit/r)a?rll((flllcll
. . |mineralnog fosfata |P,Os topiv u pIv i
Koncentrirani amonijevom
2(b) sa sumpornom neutralnom .
superfosfat kiselinom i amonijevom citratu citratu
) ’ Fosforov (V) oksid

topiv u vodi




monokalcijev fosfat i

sadrzaja P>Os

kalcijev sulfat kao  [topivog u vodi

osnovne sastojke Uzorak za
ispitivanje: 1 g
38% P»0s

Proizvod dobiven

Fosfor izrazen kao
P,0s topiv u

g . Fosforov (V) oksid
reakcijom mljevenog [neutralnom .
) . . topiv u neutralnom
. mineralnog fosfata s |amonijevom citratu, ..
Trostruki L . amonijevom
2(c) fosfornom kiselinom [a namanje 93% .
superfosfat .. .. . citratu
koji sadrzi deklariranog .
. . Fosforov (V) oksid
monokalcijev fosfat [sadrzaja P,Os : .
. . . . topiv u vodi
kao osnovni sastojak |topivog u vodi
Uzorak za
ispitivanje: 3 g
20% P»0s
Fosfor izrazen kao
Proizvod dobiven P,0Os topiv u
djelomic¢nim mineralnim
otapanjem kiselinama, a
mljevenog sirovog [najmanje 40%
fosfata sa deklariranog Ukupni fosforov
Di . sumpornom sadrzaja P,Os (V) oksid topiv u
jelomicno . o . . . .
.. .. |kiselinom ili topivog u vodi mineralnim
3 |topivi sirovi o .
fosfat fosfornom Velicina Cestica: kiselinama
kiselinom, koji —najmanje 90% Fosforov (V)

sadrzi monokalcijeve
fosfate, trikalcijeve
fosfate i kalcijeve
sulfate kao osnovne
sastojke

prolazi kroz sito
veli¢ine ocica 0,160
mm

— najmanje 98%
prolazi kroz sito
veli¢ine ocica 0,630
mm

oksid topiv u vodi

38% P,0s
Fosfor izrazen kao
P,Os topivu

Proizvod dobiven zgiilni?eriflom citratu
taloZenjem otopine :
fosforne kiseline iz (Pet.evr.malvm) . Fosf orov .(V)
Dikalcijev mineralnih fosfata ili Vehgma S:estlia. oksid topiv u
4 . .. v —najmanje 90% alkalnom
fosfat kostiju koji sadrzi . . ..
dikalcijev fosfat prql azl quz sito amonijevom
dihidrat kao osnovni veli¢ine ocica 0,160 citratu
i mm
sastojak —najmanje 98%
prolazi
kroz sito veli¢ine
ocica 0,630 mm
Proizvod dobiven 25% P,0s Fosforov (V)
Kalcinirani termickom obradom |Fosfor izrazen kao oksid tobiv U
5 fosfat mljevenih sirovih P,0s topiv u alkalno rﬁ
fosfata s alkalnim alkalnom ..
amonijevom

spojevima i

amonijevom citratu




sirovi fosfat

trikalcijev fosfat 1
kalcijev karbonat
kao osnovne sastojke

Velicina Cestica:
—najmanje 90%
prolazi kroz sito
veli¢ine ocica 0,063
mm

—najmanje 99%
prolazi

kroz sito veli¢ine
ocica 0,125 mm

silicijskom (Petermann) citratu
kiselinom, a sadrze |VeliCina Cestica:
alkalni kalcijev —najmanje 75%
fosfat 1 kalcijev prolazi kroz sito
silikat kao osnovne [veli¢ine ocica 0,160
sastojke mm
—96% prolazi kroz
sito
velic¢ine ocica 0,630
mm
30% P,0s
Fosfor izrazen kao
P,Os tOin u
mineralnim
kiselinama, a
. . hajmane 75% Ukupni fosforov
Proizvod dobiven u |deklariranog (V) oksid topiv u
amorfnom obliku sadrzaja P>Os . .
termi¢kom obradom |topljivo u alkalnom miner alnim
- S . . . kiselinama
Aluminijev  |i mljevenjem, a amonijevom citratu
6 Kalciiev fosfat|sadrzi aluminis Touli Fosforov (V)
alcijev fosfat[sadrzi aluminijev (Joulie) oksid topiv u
fosfat i kalcijev Veli¢ina Cestica: Ikal
fosfat kao osnovne |- najmanje 90% atkainom
sastojke prolazi kroz sito amonijevorm
veli¢ine ocica 0,160 citratu
mm
—najmanje 98%
prolazi
kroz sito veli¢ine
oc¢ica 0,630 mm
25% P,0s
Fosfor izrazen kao
P,Os tOin u
mineralnim
kiselinama, a Ukupni fosforov
namanje 55% (V) oksid topiv u
Proizvod dobiven deklariranog mineralnim
mljevenjem mekih  [sadrzaja P,Os topivo kiselinama
Fino mljeveni mineralnih fosfata  [u 2% mravljoj Fosforov (V) oksid
7 koji sadrze kiselini topiv u 2%

mravljoj kiselini
Maseni postotak
tvari koja prolazi
kroz sito veli¢ine
ocica 0,063 mm

A.3. Tip: Jednostavna mineralna kalijeva gnojiva




NAJMANJI

b SADRZAJ
5 ;ﬁig JZII\&,JA DEKLARIRANOG
NAZIV PODACI O NACINU (MASENI OSTALI HRANJIVA
GNOJIVA PROIZVODNIJE 1 OBLICI I
BR. POSTOTAK) PODACI O
UNUTAR OSNOVNIM PODACI O OZNACAVNIU TOPIVOSTI
TIPA SASTOJCIMA HRANJIVA
PRIKAZU
OSTALI
HRANJIVA KRITERLI
OSTALI ZAHTJEVI
1 2 3 4 5 6
10% K>O
Kalij izrazen kao K,O
topiv u vodi .. .
. L 5% MgO Moze se dodati Kal.ljev 0ks¥d
.. Proizvod dobiven iz g . . topiv u vodi
1 [Kainit L N . |Magnezij u obliku uobicajeno .. .
sirovih kalijevih soli o . o Magnezijev oksid
soli topivih u vodi,  |trgovacko ime ; .
. topiv u vodi
izrazen kao
magnezijev oksid
topiv u vodi
Kalijev oksid
topiv u vodi
Proizvod dobiven iz Neobavezno
.. . N . |18% KO Moze se dodati [navodenje
Obogaceni [sirovih kalijevih soli N v . .
2 L . o Kalijj izraZzen kao K»O [uobicajeno sadrzaja
kainit obogacen mijesanjem . . . ..
A . topiv u vodi trgovacko ime |magnezijevog
s kalijevim kloridom - .
oksida topivog u
vodi, ako je veci
od 5% MgO
Proizvod dobiven iz
.. sirovih kalijevih soli |37% K>O Moze se dodati .. .
Kaljjev . N o o Kalijev oksid
3 ; koji sadrzi kalijev Kalij izrazen kao K,O |uobi¢ajeno . .
klorid . . . : o topiv u vodi
klorid kao osnovni topiv u vodi trgovacko ime
sastojak
Proizvod dobiven iz |37% K»O
.. sirovih kalijevih soli s |Kalij izrazen kao K,O
Kalijev . . . .
; .. |dodatkom topiv u vodi Kalijev oksid
klorid koji e . o . .
oy magnezijevih soli, 5% MgO topiv u vodi
4 |sadrzi S 1 s i’ . .. .
. koji sadrzi kalijev Magnezij u obliku Magnezijev oksid
magnezijeve Sl . S . : .
soli klorid i magnezijeve [soli topivih u vodi, topiv u vodi
soli kao osnovne izrazen kao
sastojke magnezijev oksid
Kemijski dobiven 47% K0 Kalijev oksid
proizvod iz kalijevih |Kalij izrazen kao K>O topiv u vodi
5 |Kalijev sulfat|soli koji sadrzi kalijev |topiv u vodi Neobavezno
sulfat kao osnovni Najveci sadrzaj navodenje
sastojak klorida: 3% Cl sadrzaja klorida
Kemijski dobiven 22% K0 Kalijev oksid

Kalijjev sulfat
koji sadrzi
magnezijevu
sol

proizvod iz kalijevih
soli s dodatkom
magnezijevih soli, a
sadrzi kalijev sulfat i
magnezijev sulfat kao
osnovne sastojke

Kalij izrazen kao K,O
topiv u vodi

8% MgO

Magnezij u obliku
soli topivih u vodi,
izrazen kao

Moze se dodati
uobicajeno
trgovacko ime

topiv u vodi
Magnezijev oksid
topiv u vodi
Neobavezno
navodenje
sadrzaja klorida




magnezijev oksid
Najveci sadrzaj
klorida: 3% Cl

Kieserit s
7 |kalijevim
sulfatom

kalijevog sulfata

Proizvod dobiven iz
kieserita s dodatkom

8% MgO
Magnez1]. 1zrazen.kao Magnezijev oksid
MgO topiv u vodi : .
6% K50 topiv u vodi
e Moze se dodati |Kalijev oksid
Kalijj izrazen kao K,O e . .
. . uobicajeno topiv u vodi
topiv u vodi trgovacko ime [Neobavezno
Ukupni MgO + K,O: & !
20% navodenje

Najveci sadrzaj
klorida: 3% Cl

sadrzaja klorida

B. SloZena mineralna gnojiva s makrohranjivima
U sloZenim mineralnim gnojivima koja sadrze fosfornu komponentu u naznaci formulacije

PO moze se iskljucivo broj¢ano izraziti samo kao topivosti 1, 2, 3, 5 1 6 navedene u tablicama
B. Dodatka I. ovoga Pravilnika.

B.1. Tip: SloZena mineralna dusié¢no-fosforno-kalijeva ili sloZena mineralna NPK

gnojiva
NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA NPK GNOJIVO S NAZNAKOM FORMULACIJE
5 KEMIJSKI DOBIVEN PRVOIZVOD BEZ DODATAKA
B.11 PODACI O NACINU PROIZVODNIJE ORGANSKIH HRANIJIVA ZIVOTINJSKOG ILI BILINOC

PODRIJETLA

NAJMANJI SADRZAJ HRANJIVA (MASENI

POSTOTAK)

UKUPNO: 20% (N + P,0s + K>0)
ZA SVAKO HRANJIVO: 3% N, 5% P,0s, 5% K20

OBLICIL, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI

PODACI ZA INDENTIFIKACIJU GNOJIVA

DEKLARIRANI KAKO JE PROPISANO OSTALI ZAHTJEVI
U STUPCIMA 4,5i6
N P20s KO N P20s KO
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni (1) P»Os topiv u vodi | K>O |(1) Ukupni dusik |1 (1) Kaljjev
dusik(2) (2) P,Os topiv u topiv [(2) Ako bilo koji [NPK gnojivo koje ne |oksid topiv u
Nitratni dusik |neutralnom u |oblik dusika od |sadrzi Thomasovu vodi
amonijevom citratu | vodi [(2) do (4) iznosi |trosku, kalcinirani (2) Oznaka
1% (m/m) ili fosfat, aluminijev »mali sadrzaj
viSe mora se kalcijev fosfat, klorida« veze
(3) P,Os topiv u deklarirati djelomicno otopljeni |se uz najveci
neutralnom (3) Ako je sirovi fosfat 1 fini sadrzaj od 2%
(3) Amonijski |amonijevom citratu i ukupni dusik mljeveni sirovi fosfat |Cl(3) MozZe se
dusik vodi porijeklom iz mora biti deklarirano u |navesti sadrZaj
(4) P,Os topiv samo amonijevog skladu s topivostima  [klorida
(4) Amidni u mineralnim nitrate ve¢iod  [(1), (2) ili (3) ili (6):
dusik kiselinama 28% vidi —kada P,Os topiv u
Dodatak III1.2. vodi ne dostize 2%,




)
Cijanamidni
dusik

(5) P,Os topivu
alkalnom
amonijevom citratu
(Petermann)

(6) P,Os topiv u 2%
limunskoj kiselini

ovoga Pravilnika

deklarira se samo
topivost (2) ili (6),

— kada je P,Os topiv u
vodi 2% ili vise,
deklarira se topivost
(3)ili (6), a sadrzaj
P»Os topivog u vodi
mora se naznaciti
[topivost (1)].

Sadrzaj P,Os topivog
samo u mineralnim
kiselinama je najvise
2%.

Za ovo gnojivo
uzorak za ispitivanje
topivosti (2), (3) 1 (6)
treba biti 1 g.

2(a)

NPK gnojivo koje
sadrzi fini mljeveni
sirovi fosfat ili
djelomicno otopljeni
sirovi fosfat ne smije
sadrzavati Thomasovu
trosku, kalcinirani
fosfat i aluminijev
kalcijev fosfat.
Deklarira se u skladu
s topivostima (1), (3) i
(4)Ovo gnojivo mora
sadrzavati:
—najmanje 2% P05
topivog samo u
mineralnim
kiselinama [topivost
DI

—najmanje 5% P05
topivog u neutralnom
amonijevom citratu i
vodi [topivost (3)];
—najmanje 2,5% P,0s
topivog u vodi
[topivost (1)].

Ovo gnojivo mora
nositi oznaku »sadrzi
meki mljeveni sirovi
fosfat« ili »sadrzi
djelomicno otopljeni
sirovi fosfat«.

Za ovo gnojivo
uzorak za ispitivanje
topivosti (3) treba biti
3g.




2(b)

NPK gnojivo koje sadrzi aluminijev
kalcijev fosfat ne smije sadrzavati
Thomasovu trosku, kalcinirani fosfat,
fini mljeveni sirovi fosfat i djelomi¢no
otopljeni sirovi fosfat.

Deklarira se u skladu s topivosti (1).
Ovo gnojivo mora sadrzavati:
—najmanje 5% P>Os topivog u vodi
[topivost (1)].

Ovo gnojivo mora nositi oznaku
»sadrzi aluminijev kalcijev fosfat«.

3
Kada NPK gnojivo sadrzi samo jedno
od sljede¢ih fosfornih gnojiva:
Thomasova troska i kalcinirani fosfat,
nakon oznake naziva gnojiva mora
slijediti oznaka fosfatnog sastojka.
Deklaracija topivosti P,Os mora se
navesti u skladu sa sljede¢im
topljivostima:

— za gnojiva na bazi Thomasove
troske: topivost (6);

— za gnojiva na bazi kalciniranog
fosfata: topivost (5).

B.1.2.

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

NPK GNOJIVO KOJE SADRZI
KROTONILIDEN DUREU ILI IZOBUTILIDEN
DIUREU ILI UREU FORMALDEHID (PREMA

POTREBI)

PODACI O NACINU PROIZVODNIE

KEMIJSKI DOBIVEN PROIZVOD BEZ
DODATAKA ORGANSKIH HRANJIVA
ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA
KOJI SADRZI KROTONILDEN DIUREU ILI
IZOBUTILIDEN DIUREU ILI UREU
FORMALDEID

NAJMANJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 20% (N + P,Os + K,0);
ZA SVAKO HRANIJIVO:
-5%N;

NAJMANIJE 1/4 DEKLARIRANOG SADRZAJA
UKUPNOG DUSIKA MORA BITI
PODRIJETLOM IZ DUSIKA OBLIKA (5) ILI (6)
ILI (7).

NAJMANIJE 3/5 DEKLARIRANOG SADRZAJA
DUSIKA (7) MORA BITI TOPIVO U VRUCOJ
VODI
— 5% P,0:s,

—5% K,0.




OBLICI, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI

PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA

DEKLARIRANI KAKO JE PROPISANO OSTALI ZAHTJEVI
U STUPCIMA 4,5i6
N P20s KO N P20s K20
1 2 3 4 5 6

(1) Ukupni dusik |(1) P2Os K>O  [(1) Ukupni dusik [NPK gnojivo koje ne (1) Kalijev
(2) Nitratni dusik [topiv u vodi |topiv u|(2) Ako bilo koji  |sadrzi Thomasovu oksid topiv u
(3) Amonijski (2) P,Os vodi |oblik dusika od (2) |trosku, kalcinirani vodi
dusik(4) Amidni |topivu do (4) iznosi 1%  [fosfat, aluminijev (2) Oznaka
dusik neutralnom (m/m) ili viSe mora |kalcijev fosfat, »mali sadrzaj
(5) Dusik iz amonijevom se deklarirati; djelomi¢no otopljeni |klorida« veze
krotoniliden citratu (3) Jedan od oblika [sirovi fosfat i fini se uz najveci
diuree (3) P2O:s dusika od (5) do mljeveni sirovi fosfat |sadrzaj od 2%
(6) Dusik iz topiv u (7) (ako odgovara). |mora biti deklarirano |CI
izobutiliden diuree [netralnom Oblik dusika (7)  |u skladu s topivostima|(3) Moze se
(7) Dusik izurea [amonijevom mora se deklarirati |(1), (2)ili (3):—kada [navesti sadrzaj
formaldehida citratu i vodi u obliku dusika (8) |P,Os topiv u vodi ne |klorida
(8) Dusik iz urea i(9). dostize 2% deklarira
formaldehida se samo topivost (2),
topivog samo u —kada je P»Os topiv u
vrucoj vodi vodi 2% ili vise,
(9) Dusik iz urea deklarira se topivost
formaldehida (3), a sadrzaj P,Os
topivog u hladnoj topivog u vodi mora
vodi se naznaciti [topivost

(D]

Sadrzaj P»Os topivog

samo u mineralnim

kiselinama je najvise

2%.

Za ovo gnojivo

uzorak za ispitivanje

topivosti (2) i (3) je 1

g.

B.2. Tip: SloZena mineralna duSi¢no-fosforna gnojiva ili sloZena mineralna NP gnojiva

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

NP GNOJIVO S NAZNAKOM FORMULACIE

B.2.1.

PODACI O NACINU PROIZVODNIJE

KEMIJSKI DOBIVEN PROIZVOD BEZ
_ DODATAKA ORGANSKIH HRANJIVA
ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA

NAJMANII SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (N + P,0)
ZA SVAKO HRANIIVO: 3% N, 5% P05




OBLICI, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI

PODACI ZA INDENTIFIKACIJU GNOJIVA

DEKLARIRANI KAKO JE PROPISANO OSTALI ZAHTJEVI
U STUPCIMA 415
N P20s KO N P20s KO
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni (1) P2Os topiv u (1) Ukupni 1
dusik(2) vodi dusik(2) Ako [NP gnojivo koje ne sadrzi
Nitratni (2) P,Os topivu bilo koji oblik [Thomasovu trosku,
dusik(3) neutralnom dusika od (2) [kalcinirani fosfat,
Amonijski amonijevom aluminijev kalcijev fosfat,
dusik citratu djelomicno otopljeni
(4) Amidni (3) P,Os topiv u do (4) iznosi  |[sirovi fosfat i1 fini mljeveni
dusik(5) neutralnom 1% (m/m) ili  [sirovi fosfat mora biti
Cijanamidni  |amonijevom viSe mora se  |deklarirano u skladu s
dusik citratu 1 vodi deklarirati topivostima (1), (2) ili (3)
(4) P,Os topiv ili (6):
samo u —kada P»Os topiv u vodi
mineralnim ne dostize 2%, deklarira se
kiselinama samo topljivost (2) ili (6);
(5) P,Os topivu —kada je P>Os topiv u vodi
alkalnom 2% 1li viSe, deklarira se
amonijevom topivost (3) ili (6), a
citratu sadrzaj P,Os topiv u vodi
(Petermann) mora se naznaciti [topivost
(6) P2Os topivu (D]
2% limunskoj Sadrzaj P,Os topivog samo
kiselini u mineralnim kiselinama je

najvise 2%.

Za ovo gnojivo uzorak za
ispitivanje topivosti (2) i
(3) treba biti 1 g.

2(a)

NP gnojivo koje sadrzi fini
mljeveni sirovi fosfat ili
djelomicno otopljeni sirovi
fosfat ne smije sadrzavati
Thomasovu trosku,
kalcinirani fosfat i
aluminijev kalcijev fosfat.
Deklarira se u skladu s
topivostima (1), (3) i (4).
Ovo gnojivo mora
sadrzavati:

—najmanje 2% P,0s
topivog samo u mineralnim
kiselinama [topivost (4)];
—najmanje 5% P»0Os
topivog u neutralnom
amonijevom citratu i vodi




[topivost (3)];
—najmanje 2,5% P»Os
topivog u vodi [topivost
(D]

Ovo gnojivo mora nositi
oznaku »sadrzi meki
mljeveni sirovi fosfat« ili
»sadrzi djelomicno
otopljeni sirovi fosfat«.
Za ovo gnojivo uzorak za
ispitivanje topivosti (3)
treba biti 3 g.

5

2(b)

NP gnojivo koje sadrzi
aluminijev kalcijev fosfat
ne smije sadrzavati
Thomasovu trosku,
kalcinirani fosfat, fini
mljeveni sirovi fosfat i
djelomic¢no otopljeni sirovi
fosfat.

Deklarira se u skladu s
topivosti (1).

Ovo gnojivo mora
sadrzavati:

—najmanje 5% P»Os
topivog u vodi [topivost
(D]

Ovo gnojivo mora nositi
oznaku »sadrzi aluminijev
kalcijev fosfat«.

3
Kada NP gnojivo sadrzi
samo jedno od sljede¢ih
fosfornih gnojiva:
Thomasova troska,
kalcinirani fosfat,
aluminijev kalcijev fosfat,
nakon oznake naziva
gnojiva mora slijediti
oznaka fosfatnog sastojka.
Deklaracija topivosti P,Os
mora se navesti u skladu sa
sljede¢im topivostima:

— za gnojiva na bazi
Thomasove troske topivost
(6);

— za gnojiva na bazi
kalciniranog fosfata:
topivost (5).




NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

NP GNOJIVO KOJE SADRZI KROTONILIDEN DIUREU
ILT IZOBUTILIDEN DIUREU ILI UREU FORMALDEHID
(PREMA POTREBI)

PODACI O NACINU PROIZVODNIJE

KEMIJSKI DOBIVEN PROIZVOD BEZ DODATKA
ORGANSKIH HRANJIVA ZIVOTINISKOG ILI BILINOG
PODRIJETLA KOJI SADRZI KROTONILIDEN DIUREU
ILT IZOBUTILIDEN DIUREU ILI UREU FORMALDEHID

B.2.2.

NAJMANJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (N + P,0s);
ZA SVAKO HRANJIVO:
—5%N.

NAJMANIJE 1/4 DEKLARIRANOG SADRZAJA
UKUPNOG DUSIKA MORA BITI PODRIJETLOM 1Z
DUSIKA OBLIKA (5) ILI (6) ILI (7).
NAJMANJE 3/5 DEKLARIRANOG SADRZAJA DUSIKA
(7) MORA BITI TOPIVO U VRUCOJ VODI
— 5% P,0s,

OBLICIL, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI
DEKLARIRANI KAKO JE PROPISANO U

PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA

STUPCIMA 415 OSTALI ZAHTJEVI

N P205 K20 N P20s KO

1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik [(1) P2Os topiv u (1) Ukupni dusik NP gnojivo koje ne
(2) Nitratni dusik |vodi(2) P,Os topiv (2) Ako bilo koji sadrzi Thomasovu
(3) Amonijski u neutralnom oblik dusika od (2) [trosku, kalcinirani fosfat,
dusik(4) Amidni |amonijevom citratu do (4) iznosi 1% aluminijev kalcijev
dusik (3) P2Os topiv u (m/m) ili viSe mora |fosfat, djelomi¢no
(5) Dusik iz netralnom se deklarirati otopljeni sirovi fosfat i
krotoniliden amonijevom citratu (3) Jedan od oblika  |fini mljeveni sirovi fosfat
diuree i vodi od (5) do (7) (ako mora se navesti u skladu
(6) Dusik iz odgovara). s topivostima (1), (2) ili
izobutiliden diuree Oblik dusika (7) (3):
(7) Dusik iz urea mora se deklarirati u |— kada P,Os topiv u vodi
formaldehida obliku dusika (8) i  [ne dostize 2% deklarira
(8) Dusik iz urea 9). se samo topivost (2),
formaldehida —kada je P,Os topiv u
topivog vodi 2% ili vise,
samo u vrucoj deklarira se topivost (3),
vodi a sadrzaj P,Os topivog u
(9) Dusik iz urea vodi mora se naznaciti
formaldehida [topivost (1)].
topivog u hladnoj Sadrzaj P,Os topivog
vodi samo u mineralnim

kiselinama je najvise
2%.

Za ovo gnojivo uzorak
za ispitivanje topivosti
(2)1(3) treba biti 1 g.




B.3. Tip: SloZena mineralna dusi¢no-kalijeva ili sloZena mineralna NK gnojiva

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

NK GNOJIVA S NAZNAKOM FORMULACIJE

B.3.1.

PODACI O NACINU PROIZVODNIJE

KEMIJSKI DOBIVEN PROZVOD BEZ
_ DODATAKA ORGANSKIH HRANJIVA
ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA

NAJMANIJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (N + K,0);
ZA SVAKO HRANJIVO: 3% N, 5% K»0.

OBLICI TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA
DEKLARIRANI KAKO JE OSTALI ZAHTJEVI
PROPISANO U STUPCU 416
N P20s KO N P20s K0
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik KO topiv u | (1) Ukupni dusik (1) Kalijev oksid topiv u
(2) Nitratni vodi (2) Ako bilo koji oblik vodi(2) Oznaka »mali
dusik(3) dusika od (2) do (4) sadrzaj klorida« veZe se
Amonijski iznosi 1% (m/m) ili uz najveci sadrzaj od 2%
dusik(4) Amidni viSe, mora se deklarirati Cl
dusik (3) Moze se navesti
(5) Cijanamidni sadrzaj klorida
dusik

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

NK GNOJIVO KOJA SADRZI KROTONILIDEN
DIUREU ILI IZOBUTILIDEN DIUREU ILI
UREU FORMALDEHID (PREMA POTREBI)

PODACI O NACINU PROIZVODNIJE

KEMIJSKI DOBIVEN PROIZVOD BEZ
ORGANSKIH SASTOJAKA ZIVOTINJSKOG
ILI BILINOG PODRIJETLA KOJI SADRZI
KROTONILIDEN DIUREU ILI IZOBUTILIDEN
DIUREU ILI UREU FORMALDEHID

B.3.2.

NAJMANII SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (N + K,0);
ZA SVAKO HRANJIVO:
~5%N.

NAJMANJE 1/4 DEKLARIRANOG SADRZAJA
UKUPNOG DUSIKA MORA BITI
PODRIJETLOM IZ DUSIKA OBLIKA (5) ILI (6)
ILI (7).

NAJMANJE 3/5 DEKLARIRANOG SADRZAJA
DUSIKA MORA BITI TOPIVO U VRUCOJ
VODI




-5% Ky0.

OBLICI, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI

PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA

(5) Dusik iz krotoniliden
diuree

(6) Dusik iz izobutiliden
diuree

(7) Dusik iz urea
formaldehida

(8) Dusik iz urea
formaldehida topivog
samo u vrucoj vodi

(9) Dusik iz urea
formaldehida topivog u
hladnoj vodi

viSe mora se
deklarirati;

(3) Jedan od oblika
dusika od (5) do (7)
(ako odgovara).

Oblik dusika (7) mora
se deklarirati u obliku
dusika (8) i (9).

DEKLARIRANI KAKO JE PROPISANO U OSTALI ZAHTJEVI
STUPCIMA 416

N P20s KO P20s K0

1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik K,O topiv u |(1) Ukupni dusik (1) Kalijev oksid topiv u
(2) Nitratni dusik vodi (2) Ako bilo koji oblik vodi(2) Oznaka »mali
(3) Amonijski dusik dusika od (2) do (4) sadrzaj klorida« veZe se
(4) Amidni dusik iznosi 1% (m/m) ili uz najveci sadrzaj od 2%

Cl
(3) Moze se navesti
sadrzaj klorida

B.4. Tip: SloZena mineralna fosforno-kalijeva gnojiva ili sloZena mineralna PK gnojiva

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

PK GNOJIVA S NAZNAKOM FORMULACIJE

PODACI O NACINU PROIZVODNIJE

KEMIJSKI DOBIVEN PROIZVOD BEZ DODATAKA
ORGANSKIH HRANJIVA ZIVOTINJSKOG ILI
BILINOG PODRIJETLA

NAJMANJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (P,0s + K>0)
ZA SVAKO HRANJIVO: 5% P10s, 5% K>0

OBLICIL, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI

PODACI ZA INDENTIFIKACIJU GNOJIVA

DEKLARIRANI KAKO JE PROPISANO U OSTALI ZAHTJEVI
STUPCIMA 5i 6

N P20s K20 P20s K20

1 2 3 4 5 6




(1) P,Os topiv u vodi

(2) P,Os topivu
neutralnom amonijevom
citratu

(3) P,Os topiv u
neutralnom amonijevom
citratu 1 vodi

(4) P,Os topiv samo u
mineralnim kiselinama
(5) P,Os topiv u alkalnom
amonijevom citratu
(Petermann)

(6) P2Os topiv u 2%
limunskoj kiselini

K>0 topiv
u vodi

1
PK gnojivo koje ne sadrzi
Thomasovu trosku, kalcinirani
fosfat, aluminijev kalcijev fosfat,
djelomicno otopljeni sirovi fosfat i
fini mljeveni sirovi fosfat mora
biti deklarirano u skladu s
topivostima (1), (2), ili (3) ili (6):
— kada P»Os topiv u vodi ne
dostize 2%, deklarira se samo
topivost (2) ili (6);

— kada je P,Os topiv u vodi 2% ili
viSe, deklarira se topivost (3) ili
(6), a sadrzaj P,Os topivog u vodi
mora se naznaciti [topivost (1)].
Sadrzaj P,Os topivog samo u
mineralnim kiselinama je najvise
2%.

Za ovo gnojivo uzorak za
ispitivanje topivosti (2), (3) 1 (6)
treba biti 1 g.

2(a)

PK gnojivo koje sadrzi fini
mljeveni sirovi fosfat ili
djelomicno otopljeni sirovi fosfat
ne smije sadrzavati Thomasovu
trosku, kalcinirani fosfat i
aluminijev kalcijev fosfat.
Deklarira se u skladu s
topivostima (1), (3) 1 (4)

Ovo gnojivo mora sadrzavati:
—najmanje 2% P>Os topivog samo
u mineralnim kiselinama [topivost
@D

—najmanje 5% P»Os topivog u i
neutralnom amonijevom citratu i
vodi [topivost (3)];

—najmanje 2,5% P,Os topivog u
vodi [topivost (1)].

Ovo gnojivo mora nositi oznaku
»sadrzi meki mljeveni sirovi
fosfat« ili »sadrzi djelomi¢no
otopljeni sirovi fosfat«.

Za ovo gnojivo uzorak za
ispitivanje topivosti (3) treba biti 3
g.

2(b)

PK gnojivo koje sadrzi aluminijev
kalcijev fosfat ne smije sadrzavati
Thomasovu trosku, kalcinirani
fosfat, fini mljeveni sirovi fosfat i
djelomicno otopljeni sirovi fosfat.
Deklarira se u skladu s topivosti

(1.

(1) Kalijev
oksid topiv u
vodi

(2) Oznaka
»mali sadrzaj
klorida« veze
se uz najveci
sadrzaj od 2%
Cl

(3) Moze se
navesti sadrzaj
klorida




Ovo gnojivo mora sadrzavati:
—najmanje 5% P,Os topivog u
vodi [topivost (1)].

Ovo gnojivo mora nositi oznaku
»sadrzi aluminijev kalcijev
fosfat«.

3
Kada PK gnojivo sadrzi samo
jedno od sljedecih fosfornih
gnojiva: Thomasova troska,
kalcinirani fosfat, aluminijev
kalcijev fosfat, nakon oznake
naziva gnojiva mora slijediti
oznaka fosfatnog sastojka.
Deklaracija topivosti POs mora se
navesti u skladu sa sljede¢im
topivostima:

— za gnojiva na bazi Thomasove
troske topivost (6);

— za gnojiva na bazi kalciniranog
fosfata: topivost (5).

C. Tekuéa mineralna gnojiva

C.1. Tip: Jednostavna tekuc¢a mineralna gnojiva

Otopina urea
amonijevog
nitrata

dobiven kemijski
1 otapanjem u
vodi, a sadrzi
amonijev nitrat i
ureu

Dusik izrazen kao
ukupni dusik pri cemu
amidni dusik iznosi
oko polovine ukupnog
dusika

NAJMANJI SADRZAJ SADRZAJ
NAZIV P;)XQI%IUO HRANJIVA DEKLARIRANOG
GNOJIVA PROIZVODNJE (MASENI OSTALI HRANJIVA
BR. UNUTAR I POSTOTAK)PODACI PODACI O OBLICI I
O PRIKAZU OZNACAVNJU TOPIVOSTI
TIPA OSNOVNIM
SASTOJCIMA HRANJIVA HRANJIVA
OSTALI ZAHTJEVI OSTALI KRITERIJI
1 2 3 4 5 6
Proizvod C 4 .
dobiven kemijski[15% N gtﬁ‘illfigfli“iszfolsisvl?,}“
1 otapanjem u Dusik izrazen kao 1 vige ﬂl tratni ?
vodi, u ukupni dusik ili, ako dugik ;moni'ski
. stabilnom obliku |postoji samo u jednom S1 amonysl
Otopina . . R dusik i/ili amidni
N na atmosferskom |obliku, nitratni dusik "
1 |duSi¢nog . o1 et e dusik
nojiva tlaku, bez ili amonijski dusik ili Ako je sadrzaj
£ dodataka amidni dusik e e
organskih Najveci sadrzaj 0.2%. do dajJe s
.o . . 9 0’
l}.ranj va . b1ur'eta: " oznaka »mali sadrzaj
zivotinjskog ili  |Amidni dusik x 0,026 biuretac
biljnog podrijetla
Proizvod 26% N Ukupni dusik

Nitratni dusik,
amonijski dusik i
amidni dusik
Ako je sadrzaj
biureta manji od




Najveci sadrzaj
biureta: 0,5%

0,2%, dodaje se
oznaka »mali sadrzaj
biureta«

Nakon oznake
naziva gnojiva
unutar tipa

moze se Ukupni dusik
. 8% N naznaciti Kalcijev oksid topiv
Proizvod v sy L . .
. . .. - .|Dusik izraZen kao sljedece: u vodi za primjenu
Otopina dobiven kemijski| ". S oy .. .
.. ) . nitratni dusik s najvise |—za folijarnu  |propisanu u stupcu 5
kalcijevog i otapanjem o . o .
. B 1% amonijskog dusSika |primjenu Neobavezno
nitrata kalcijevog oy » .
nitrata u vodi Kalcij izrazen ka-o —7a - oznacavanje:

CaO topiv u vodi proizvodnju — nitratni dusik
hranjivih — amonijski dusik
otopina
— za natapanje
gnojivom

6% N

. Dusik izrazen kao
Proizvod nitratni dusik
Otopina dobiven kemijski 9% MeO Nitratni dusik
magnezijevog |i otapanjem oVEY Magnezijev oksid
. . Magnezij izraZen kao ; .
nitrata magnezijevog . . topiv u vodi
nitrata u vodi magnezij eV.0k51d

topiv u vodi

Najmanji pH: 4
Uz oznaku
naziva gnojiva

8% N unutar tipa

Dusik izrazen kao moze se

ukupni dusik ili naznaciti:

Proizvod nitratni i amonijski —zafolijarnu | Ukupni dusik
Suspenzija dobiven dusik primjenu Nitratni dusik
kalcijevog suspenzijom Najveci sadrzaj — za proizvodnju |Kalcijev oksid topiv
nitrata kalcijevog amonijskog dusika: otopina i u vodi za primjenu

nitrata u vodi 1% suspenzija propisanu u stupcu 5

14% CaO hranjiva

Kalcij izrazen kao — za natapanje

CaO topiv u vodi gnojivom

18% N

Proizvod dobiven|Dusik izrazen kao Dy
e e I Ukupni dusik
kemijski ili ukupni dusik T
. . . . Za svaki oblik ¢iji
otapanjem u vodi | Najmanje 1/3 . .
. . sadrzaj iznosi
Otopina urea deklariranog ukupnog . T
o Sy " > najmanje 1%.
dusiénog formaldehidai [sadrzaja duSika mora . g
. oy . ce — nitratni dusik
gnojiva s urea |dusi¢nog gnojiva |biti iz urea ~ amoniiski dugik
formaldehidom|s popisa A.1. formaldehida :

ovoga Pravilnika,
izuzev proizvoda

Najvecéi sadrzaj
biureta: (amidni dusik

— amidni dusik
Dusik iz urea

3(a),3(b)i5 |+ urea formaldehid) formaldehida
x 0,026
Suspenzija Proizvod dobiven|18% N Ukupni dusik




dusicnog kemijski ili Dusik izrazen kao Za svaki oblik ¢iji
gnojiva s urea |suspenzijomu |ukupni dusik sadrzaj iznosi
formaldehidom|vodi urea Najmanje 1/3 najmanje 1%:
formaldehidai |deklariranog sadrzaja — nitratni dusik
dusi¢nog gnojiva |duska mora biti iz urea — amonijski dusik
s popisa A.1. formaldehida, od cega — amidni dusik
ovoga Pravlinika, [najmanje 3/5 mora biti Dusik iz urea
izuzev proizvoda [topivo u vrucoj vodi formaldehida
3(a),3(b)i5 Najveci sadrzaj biureta: Dusik iz urea
(amidni dusik + urea formaldehida topiv u
formaldehid) x 0,026 vrucoj vodi
Dusik iz urea
formaldehida topiv
samo u hladnoj vodi
Uz oznaku
8% N naziva gnojiva
Dusik izrazen kao unutar tipa
ukupni dusik ili moze se
Proizvod nitratni i amonijski naznaciti: Ukupni dusik
Suspenzija dobiven dusik —za folijarnu  |Nitratni dusik
kalcijevog suspenzijom Najveci sadrzaj primjenu Kalcijev oksid topiv
nitrata kalcijevog amonijskog dusika: —za proizvodnju |u vodi za primjenu
nitrata u vodi 1% otopina i propisanu u stupcu 5
14% CaO suspenzija
Kalcij izrazen kao hranjiva
CaO topiv u vodi — za natapanje
gnojivom
0
Proizvod ll)flgoil?]izraien kao
dobiven kemijski S Ukupni dusik
. . ukupni dusik T
ili otapanjem u . . Za svaki oblik ¢iji
. Najmanje 1/3 . .
. vodi urea . sadrzaj iznosi
Otopina ... |deklariranog ukupnog . e
N formaldehida i " . 2 najmanje 1%.
dusi¢nog v .. |sadrzaja dusSika mora . g
. dusi¢nog gnojiva|, . . . — nitratni dusik
gnojivasurea | . ° biti iz urea _ amonijski dusik
formaldehidom|® PP A1 | formaldehida onyski &
ovoga R .. — amidni dusik
s Najveci sadrzaj ver
Pravilnika, . . Dusik iz urea
. . biureta: (amidni dusik .
izuzev proizvoda + urea formaldehid) formaldehida
3(a),3(b)i5 x 0,026
18% N 7o vk obli ci
Proizvod Dusik izrazen kao sadrsai iznosi J
dobiven kemijski |ukupni dusik 7] 1z0ost
0. .. . . najmanje 1%:
ili suspenzijom u [Najmanje 1/3 . C
. . .. — nitratni dusik
. vodi urea deklariranog sadrzaja 1
Suspenzija S N i s — amonijski dusik
e formaldehidai |duSka mora biti iz urea S
dusi¢nog v .. . » — amidni dusik
.. dusi¢nog gnojiva |[formaldehida, od ¢ega ver
ENOJIVA S UIEd o hisa A1 najmanje 3/5 mora biti Dusik iz urea
formaldehidom|® PP o Jmany . . formaldehida
ovoga topivo u vrucoj vodi ey
. . L Dusik iz urea
Pravlinika, Najveci sadrzaj

izuzev proizvoda
3(a),3(b)i5

biureta: (amidni dusik
+ urea formaldehid)
x 0,026

formaldehida topiv u
vrucoj vodi

Dusik iz urea
formaldehida topiv




samo u hladnoj vodi

C.2. Tip: SloZena teku¢a mineralna gnojiva

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

OTOPINA NPK GNOJIVA S NAZNAKOM
FORMULACIJE

PODACI O NACINU PROIZVODNIE
C2.1.

PROIZVOD DOBIVEN KEMIJSKI I
OTAPANJEM U VODI, U STABLINOM
OBLIKU NA ATMOSFERSKOM TLAKU, BEZ
DODATAKA ORGANSKIH HRANJIVA
ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA

NAJMANIJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 15% (N + P,0s + K,0);
ZA SVAKO HRANJIVO: 2% N, 3% P,0s, 3%
K,O
NAJMANIJI SADRZAJ BIURETA: AMIDNI
DUSIK x 0,026

(L LROLA N SN SA PLVAL PODACI ZA IDENTIFIKACLJU GNOJIVA
HRANJIVA TREBAJU BITI
DEKLARIRANI KAKO JE
PROPISANO U STUPCIMA 4,51 6 OSTALI ZAHTJEVI
N P20s KO N P20 5 K20
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni P,Os [K,O topiv u |(1) Ukupni dusik P,0Os topiv u |(1) Kalijev oksid
dusik(2) topiv u [vodi (2) Ako bilo koji oblik  |vodi topiv u vodi
Nitratni vodi dusika od (2) do (4) (2) Oznaka »mali
dusik(3) iznosi 1% (m/m) ili vise sadrzaj klorida« veze
Amonijski mora se deklarirati se uz najveci sadrzaj
dusik (3) Ako je sadrzaj od 2% CI(3) Moze se
(4) Amidni biureta manji od 0,2%, navesti sadrzaj
dusik dodaje se oznaka »mali klorida
sadrzaj biureta«

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

SUSPENZIJA NPK GNOJIVA S NAZNAKOM
FORMULACIJE

C.2.2.| PODACI O NACINU PROIZVODNIE

PROIZVOD U TEKUCEM OBLIKU CIJA
HRANIJIVA POTJECU OD TVARI IZ VODENE
OTOPINE I VODENE SUSPENZLJE, BEZ
DODATAKA ORGANSKIH HRANJIVA
ZIVOTINJKOG ILI BILJNOG PODRIJETLA

NAJMANIJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 20% (N + P,0Os + K20);
ZA SVAKO HRANIJIVOLt: 3% N, 4% P,0s, 4%




K0

NAJMANIJI SADRZAJ BIURETA: AMIDNI

DUSIK x 0,026

OBLICIL, TOPIVOSTI I SADRZAJ

PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA

HRANJIVA TREBAJU BITI OSTALI ZAHTJEVI
DEKLARIRANI KAKO JE PROPISANO
U STUPCIMA 4,516
N P20s K20 N P20s K20
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni (1) P,Os topiv u K,O [(1) Ukupni dusik|Gnojivo ne smije (1) Kalijev oksid
dusik(2) vodi(2) P»Os topiv| topiv [(2) Ako bilo koji [sadrzavati topiv u vodi
Nitratni u neutralnom u vodi |oblik dusika od |Thomasovu trosku, [(2) Oznaka »mali
dusik(3) amonijevom (2) do (4) aluminijev kalcijev |sadrzaj klorida«
Amonijski citratu(3) P.Os iznosi 1% (m/m) |fosfat, kalcinirani veze se uz
dusik topiv u ili viSe mora se |fosfat, djelomi¢no  [najveci sadrzaj
(4) Amidni neutralnom deklarirati otopljeni sirovi od 2% Cl
dusik amonijevom (3) Ako je fosfati 1 fini mljeveni |(3) moze se
citratu i vodi sadrzaj biureta |sirovi fosfat(1) Kada [navesti sadrzaj
(4) P,Os topivu manji od 0,2%, |P»Os topiv u vodi ne [klorida
2% limunskoj dodaje se oznaka|dostize 2%, deklarira
kiselini »mali sadrzaj se topivost (2) ili (4),
biureta« (2) Kada je P,Os
topiv u vodi 2% ili
vise deklarira se
topivost (3) ili (4) i
sadrzaj P,Os topivog
u vodi
OTOPINA NP GNOJIVA S NAZNAKOM
NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA FORMULACUE
PROIZVOD DOBIVEN KEMIJSKI I
OTAPANJEM U VODI, U STABILNOM OBLIKU
PODACI O NACINU PROIZVODNIJE NA ATMOSFERSKOM TLAKU, BEZ
C.23. DODATKA ORGANSKIH HRANJIVA

ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA

NAJMANIJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (N + P,0s);

ZA SVAKO HRANJIVO: 3% N, 5% P20s;
NAJMANJI SADRZAJ BIURETA: AMIDNI
DUSIK x 0,026

OBLICIL, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI

DEKLARIRANI KAKO JE

PROPISANO U STUPCIMA 415

PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA

OSTALI ZAHTJEVI




N P20s KO N P20Os K20

1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni P,0s topiv u (1) Ukupni dusik P>0s topiv u
dusik(2) vodi (2) Ako bilo koji oblik dusika od (2) [vodi
Nitratni do (4) iznosi 1% (m/m) ili viSe mora
dusik(3) se deklarirati
Amonijski (3) Ako je sadrzaj biureta manji od
dusik 0,2% dodaje se oznaka »mali
(4) Amidni sadrzaj biureta«
dusik

SUSPENZIJA NP GNOJIVA S NAZNAKOM
NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA FORMULACUE
PROIZVOD U TEKUCEM OBLIKU CIJA HRANJIVA
x POTJECU OD TVARI IZ VODENE OTOPINE I VODENE

C.24. PODACT O NACINU PROIZVODNJE SUSPENZIJE, BEZ DODATAKA ORGANSKIH HRANJIVA

ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA

NAJMANII SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (N + P>0s);
ZA SVAKO HRANJIVO: 3% N, 5% P1Os;
NAJMANII SADRZAJ BIURETA: AMIDNI DUSIK x 0,026

OBLICI, TOPIVOST I SADRZAJ HRANJIVA
KOJI TREBAJU BITI DEKLARIRANI KAKO LHOIC] Z%;gii;g:g?féig (OIS
JE PROPISANO U STUPCIMA 415
N P20s K20 N P20s KO
1 2 3 4 5 6

(1) Ukupni (1) P,Os topiv u vodi (1) Ukupni dusik Gnojivo ne smije

dusik(2) (2) P,Os topivu (2) Ako bilo koji sadrzavati Thomasovu

Nitratni neutralnom amonijevom oblik dusika od (2) [trosku, aluminijev

dusik(3) citratu do (4) iznosi 1% kalcijev fosfat,

Amonijski (3) P,Os topiv u (m/m) ili viSe mora |kalcinirani fosfat,

dusik neutralnom amonijevom se deklarirati djelomicno otopljeni

(4) Amidni citratu i vodi (3) Ako je sadrzaj sirovi fosfat 1 fini

dusik (4) P,Os topiv u 2% biureta manji od mljeveni sirovi fosfat

limunskoj kiselini 0,2%, dodaje se (1) Kada P,Os topiv u
oznaka »mali sadrzaj |vodi ne dostize 2%
biureta« deklarira se samo

topivost (2) ili (4)
(2) Kada je P,Os topiv u
vodi 2% ili vise deklarira
se topivost (3) ili (4) i
sadrzaj P,Os topivog u
vodi




NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

OTOPINA NK GNOJIVA S NAZNAKOM FORMULACUE

C.2.s.

PODACI O NACINU PROIZVODNIJE

PROIZVOD DOBIVEN KEMIJSKI T OTAPANJEM U VODI
U STABLINOM OBLIKU NA ATMOSFERSKOM TLAKU.
BEZ DODATKA ORGANSKIH HRANJIVA
ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA

NAJMANJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 15% (N + K:0);
ZA SVAKO HRANIJIVO: 3% N, 5% K-0;
NAJMANIJI SADRZAJ BIURETA: AMIDNI DUSIK x 0,026

OBLICI, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA
DEKLARIRANI KAKO JE OSTALI ZAHTJEVI
PROPISANO U STUPCIMA 416
N P20s KO N P20s KO
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni K,0 topiv u [(1) Ukupni dusik (1) Kalijev oksid topiv u
dusik(2) vodi (2) Ako bilo koji oblik vodi
Nitratni dusika od (2) do (4) (2) Oznaka »mali sadrzaj
dusik(3) iznosi 1% (m/m) ili vise klorida« veZe se uz najveci
Amonijski mora se deklarirati sadrzaj od 2% Cl
dusik (3) Ako je sadrzaj (3) MozZe se navesti sadrzaj
(4) Amidni biureta manji od 0,2%, klorida
dusik dodaje se oznaka »mali
sadrzaj biureta«
SUSPENZIJA NK GNOJIVA S NAZNAKOM
NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA FORMULACDE
PROIZVOD U TEKUCEM OBLIKU CIUA
HRANIJIVA POTJECU OD TVARI IZ VODENE
PODACI O NACINU PROIZVODNIE OTOPINE I VODENE SUSPENZIJE, BEZ

C.2.6. DODATKA ORGANSKIH HRANJIVA

ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA

NAJMANIJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (N + K,0);
ZA SVAKO HRANIJIVO: 3% N, 5% K,0;
NAJMANIJI SADRZAJ BIURETA: AMIDNI
DUSIK x 0,026

OBLICIL, TOPIVOSTI I SADRZAJ
HRANJIVA KOJI TREBAJU BITI

PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA

DEKLARIRANI KAKO JE OSTALI ZAHTJEVI
PROPISANO U STUPCIMA 416
N P205 K0 P20s K0

1 2 3

5




(1) Kalijev oksid topiv u
vodi

(2) Oznaka »mali sadrzaj
klorida« veze se uz najveéi
sadrzaj od 2% Cl

(3) Moze se navesti sadrzaj
klorida

(1) Ukupni K>O topivu (1) Ukupni dusik

dusik(2) vodi (2) Ako bilo koji oblik

Nitratni dusika od (2) do (4) iznosi

dusik(3) 1% (m/m) ili viSe mora se

Amonijski deklarirati

dusik (3) Ako je sadrzaj biureta

(4) Amidni manji od 0,2%, dodaje se

dusik oznaka »mali sadrzaj
biureta«

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

OTOPINA PK GNOJIVA S NAZNAKOM FORMULACIE

C.2.7.

PODACI O NACINU PROIZVODNIE

PROIZVOD DOBIVEN KEMIJSKI I OTAPANJEM U VODI,
BEZ DODATAKA ORGANSKIH HRANJIVA
ZIVOTINJSKOG ILI BILINOG PODRIJETLA

NAJMANIJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (P20s + K20);
ZA SVAKO HRANIJVIO: 5% P»0s, 5% K-O.

OBLICI, TOPIVOSTI I
SADRZAJ HRANJIVA KOJI PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA
TREBAJU BITI DEKLARIRANI
KAKO JE PROPISANO U OSTALI ZAHTJEVI
STUPCIMA 516
N P20s K20 N P20Os K20
1 2 3 4 5 6
P>0s topiv u |K>O topiv u P,0s topiv u vodi (1) Kalijev oksid topiv u vodi
vodi vodi (2) Oznaka »mali sadrzaj
klorida« veze se uz najveci
sadrzaj od 2% CI(3) Moze se
navesti sadrzaj klorida

NAZIV GNOJIVA UNUTAR TIPA

SUSPENZIJA PK GNOJIVA S NAZNAKOM
FORMULACIJE

C.2.8.

PODACI O NACINU PROIZVODNIJE

PROIZVOD U TEKUCEM OBLIKU CIJA HRANJIVA
POTJECU OD TVARI IZ VODENE OTOPINA I VEDENE
SUSPENZIJE, BEZ DODATKA ORGANSKIH HRANJIVA

ZIVOTINJSKOG ILI BILJNOG PODRIJETLA

NAJMANJI SADRZAJ HRANJIVA
(MASENI POSTOTAK)

UKUPNO: 18% (P05 + K20);
ZA SVAKO HRANIJIVO: 5% P,0s, 5% K,0

OBLICIL, TOPIVOSTI I SADRZAJ HRANJIVA
KOJI TREBAJU BITI DEKLARIRANI KAKO
JE PROPISANO U STUPCIMA S16

PODACI ZA IDENTIFIKACIJU GNOJIVA




OSTALI ZAHTJEVI

amonijevom citratu i vodi
(4) P,Os topiv u 2% limunskoj

kiselini

djelomi¢no otopljeni sirovi
fosfat i fini mljeveni sirovi
fosfat

(1) Kada P,0Os topiv u vodi
ne dostize 2%, deklarira se
topivost (2) ili (4)

(2) Kada P,Os topiv u vodi
iznosi 2% ili vise deklarira
se topivost (3) ili (4) i
sadrzaj P,Os topivog u vodi

N P20s K20 P20Os KO

1 2 3 5 6
(1) P2Os topiv u vodi K>O Gnojivo ne smije (1) Kalijev oksid
(2) P,Os topiv u neutralnom topiv sadrzavati Thomasovu topiv u vodi
amonijevom citratu u trosku, aluminijev kalcijev [(2) Oznaka »mali
(3) P,Os topiv u neutralnom vodi fosfat, kalcinirani fosfat, |sadrzaj klorida«

veze se uz najveci
sadrzaj od 2% Cl
(3) Moze se
navesti sadrzaj
klorida

D. Tip: Mineralna gnojiva sa sekundarnim hranjivima

proizvod

ukupni SO;

NAJMANJI SADRZAJ SADRZAJ
DEKLARIRANOG
PODACI O HRANJIVA
NAZIV x HRANJIVA
GNOJIVA NACINU (MASENI OSTALI OBLICI 1
BR. UNUTAR PROIZVODNIJE 1 POSTOTAK) POQACI (0) TOPIVOSTI
TIPA OSNOVNIM PODACI O PRIKAZU (OZNACAVANJU HRANJIVA
SASTOJCIMA HRANJIVA OSTALI
OSTALI ZAHTJEVI KRITERLJI
1 2 3 4 5 6
25% CaO
35% SOs
Proizvod Kalcij i sumpor
prirodnog ili izrazeni kao ukupni .
industrijskog CaO + SO; y . Ukupni sumpor
. . >, AV Moze se dodati  [(VI) oksid
Kalcijev porijekla koji Velicina Cestica: e
1 .. . AR uobicajeno Neobavezno
sulfat sadrzi kalcijev —najmanje 80% o . ..
. . . trgovacko ime  |navodenje sadrzaja
sulfat na raznim [prolazi kroz sito
. oo " ukupnog CaO
stupnjevima veli¢ine o€ica 2 mm
hidracije —najmanje 99%
prolazi kroz sito
veli¢ine oc¢ica 10 mm
. Otopina o
Otop}na kalcijevog klorida 12 A).'C'aO . Kalcijev oksid topiv
2 |kalcijevog . . Kalcij izraZen kao .
. industrijskog . . u vodi
klorida . CaO topiv u vodi
porijekla
. |Razmiermo - Hogo S (245%: SO5) .
3 Elementarni |rafinirani prirodni Sumpor izrazen kao Ukupni sumpor
sumpor ili industrijski P (V) oksid




Proizvod 24% MgO Maeneziiey oksid
mineralnog 45% SO; to igvu VJo di
porijekla koji Magnezij i sumpor Moze se dodati NE obavezno
4 |Kiserit sadrzi magnezijev |izrazeni kao uobicajeno navodenie sUmMbor
sulfat monohidrat |magnezijev oksid i trgovacko ime ; p
. . (V]) oksida topivog
kao osnovni sumpor (VI) oksid uvodi
sastojak topivi u vodi
15% MgO .. .
Proizvod koji 28% SO; }[\(/)Iai%]nzz‘llj:(;fi oksid
Mageneziiey sadrzi magnezijev |Magnezij i sumpor Moze se dodati Ngobavezno
5 Enezy sulfat heptahidrat |izrazeni kao uobicajeno .
sulfat . .. . . navodenje sumpor
kao osnovni magnezijev oksid i trgovacko ime . .
. . (VI) oksid topivog u
sastojak sumpor (V1) oksid .
r . vodi
topivi u vodi
5% MgO
()
Proizvod dobiven 10% SO.3. . Magnezijev oksid
. Magnezij 1 sumpor ; .
. otapanjem S y . |topiv u vodi
Otopina . izrazeni kao Moze se dodati
.. magnezijevog . e e Neobavezno
5.1.|magnezijevog sulfata magnezijev oksid i uobicajeno navodenie SUMbor
sulfata ) . sumpor (VI) oksid trgovacko ime ; p
industrijskog . . (VI) oksida topivog
. . [topivi u vodi .
podrijetla u vodi u vodi
Prqzyod dobiven 60% MgO
kemijskim putem e D
.. . oy Veli¢ina Cestica: . ..
Magnezijev |koji sadrzi . . 00 . Ukupni magnezijev
5.2, . . najmanje 99% prolazi .
hidroksid magnezijev . s oksid
hidroksid kao k{gz sito veliCine
osnovni sastojak ofica 0,063 mm
Suspenzija Proizvod dobiven
5.3.|magnezijevog ﬁ:gﬁg;g:}r;g 24% MgO gli{s lilgm magnezijev
hidroksida . .
hidroksida (5.2.)
Prmzvgd dobiven 13% MgO
. otapanjem e
Otopina . Magnezij izrazen kao .. .
. magnezijevog 2 . Magnezijev oksid
6 |magnezijevog . magnezijev oksid : .
. klorida S . . topiv u vodi
klorida industriisko Najveci sadrzaj
Ustrijskog kalcija: 3% CaO
porijekla

E. Tip: Mineralna gnojiva s mikrohranjivima
Objasnjenje: Sljedece se biljeske primjenjuju na Dodatak I. E. ovoga Pravilnika.

Biljeska 1: Helatni agens moze se oznaciti inicijalima kako je navedeno u E.3.

Biljeska 2: Ako nakon otapanja u vodi proizvod ne ostavi kruti talog moze se opisati rijeCima

»za otapanje«.

Biljeska 3: Kada je mikrohranjivo prisutno u helatnom obliku navodi se pH podrucje koje
jamci prihvatljivu stabilnost helatnog udjela.

E.1. Tip: Mineralna gnojiva koja sadrZe samo jedno mikrohranjivo




E.1.1. Bor

SADRZAJ
121:})1\1/;%1:‘}1 DEKLARIRANOG
NAZIV | PODACI O NACINU HRANJIVA(MASENI OSTALI HRANJIVA
GNOJIVA | PROIZVODNJE I OBLICI I
BR. POSTOTAK)PODACI PODACI O
UNUTAR OSNOVNIM O PRIKAZU OZNACAVANJU TOPIVOSTI
TIPA SASTOJCIMA HRANJIVA
HRANJIVA OSTALI
OSTALI ZAHTJEVI KRITERLJI
1 2 3 4 5 6
Borna Proizvod dobiven Moze se dodati
1(a) Kiselina djelovanjem kiseline |14% B topivog u vodi [uobicajeno Bor topiv u vodi
na borat trgovacko ime
Kemijski dobiven N .
Natrijev  |proizvod koji sadrzi N . . MOZ.? 3¢ dodati . .
1(b) borat natrijev borat kao 10% B topivog u vodi [uobicajeno Bor topiv u vodi
osnovni sastojak trgovacko ime
0
Proizvod dobiven iz 7% leup o8 B )
e Velicina Cestica: y .
.. kolemanita ili SRR . |MoZe se dodati
Kalcijev . .. najmanje 98% prolazi e .
I(c) borat pandermita koji kroz sito velidine uobicajeno Ukupni bor
sadrzi kalcijev borat otica trgovacko ime
kao osnovni sastojak 0,063 mm
Proizvod dobiven
1(d) fnclgnetanol E?gﬁg:?:;ﬁg? 8% B topivog u vodi Bor topiv u vodi
aminom
Proizvod dobiven Oznaka mora
Otopina otapanjem borne ukliudivati
1(e)|bornog kiseline i/ili 2% B topivog u vodi na zJive sastoiaka Bor topiv u vodi
gnojiva natrijevog borata i/ili oiiva d
bor etanol amina £noJ
Proizvod dobiven
.. |suspenzijom borne Oznaka mora
Suspenzija |y line yili ukljugivati
1(f) (bornog natrijevog borata i/ili 2% B topivog u vodi nazJive sastojaka Bor topiv u vodi
gnojiva JEVOE bOr: .. d
bor etanol amina u gnojiva
vodi
E.1.2. Kobalt
NAJMANJI SADRZAJ
PODACI O Y
NAZIV NACINU SADRZAJ OSTALI PODACI DEKLARIRANOG
BR GNOJIVA PROIZVODNJE I HRANJIVA o HRANJIVA
|| URIDITAR OSNOVNIM (AT OZNACAVANJU QI
TIPA SASTOJCIMA POSTOTAK)PODACI TOPIVOSTI
O PRIKAZU HRANJIVA




HRANJIVA OSTALI
OSTALI ZAHTJEVI KRITERIJI
1 2 3 4 5 6
Kemijski dobiven
Kobaltna  |P™° izvod koji sadrZi 19% Co topivog u Mo.ra se oznacitt Kobalt topiv u
2(a) mineralnu sol . naziv mineralnog .
sol . [vodi . vodi
kobalta kao osnovni aniona
sastojak
Proizvod topiv u 2% Co topivog u
Kobaltni VOdl.,.dO.blVen VO.dl, oq Cega je Naziv helatnog Kobalt topiv u
2(b) helat kemijskim najmanje 8/10 Avensa vodi
spajanjem kobalta i [navedene vrijednosti & Helatizirani kobalt
helatnog agensa helatizirano
Mora se oznaciti:
. Proizvod dobiven (1.) naziv(e) . Kobalt topiv u
Otopina . mineralnog/ih .
2(c) [kobaltnog otapanjem kobaltne 2% Co topivog u vodi |aniona vodi
.. soli 1/ili kobaltnih . Helatizirani kobalt
gnojiva . (2) naziv .
helata u vodi g ako je prisutan
prisutnog helatnog
agensa
E.1.3. Bakar
SADRZAJ
NAJMANJI
PODACI O SADRZAJ DEKLARIRANOG
NAZIV NACINU HRANJIVA(MASENI HRANJIVA
GNOJIVA OSTALI POACI O OBLICI I
BR. PROIZVODNJE I |POSTOTAK)PODACI x
UNUTAR OZNACAVANJU TOPIVOSTI
TIPA OSNOVNIM O PRIKAZU HRANJIVA
SASTOJCIMA HRANJIVA OSTALI
OSTALI ZAHTJEVI KRITERLJI
1 2 3 4 5 6
Kemijski dobiven
proizvod koji sadrzi 20% Cu topivos u Mora se oznaciti
3(a)|Bakrena sol [mineralnu sol bakra vo d(i) pivog naziv mineralnog |Bakar topiv u vodi
kao osnovni aniona
sastojak
70% ukupnog Cu
Kemijski dobiven
Bakrov proizvod koji sadrzi|Veli¢ina &estica: .
3(b) oksid bakrov oksid kao  |najmanje 98% prolazi Ukupni bakar
osnovni sastojak  |kroz sito veliine
ocica 0,063 mm
Kemijski dobiven |45% ukupnog Cu
Bakrov proizvod koji sadrzi| Veli¢ina Cestica:
3(c) hidroksid bakrov hidroksid |najmanje 98% prolazi Ukupni bakar
kao osnovni kroz sito veli¢ine
sastojak ocica 0,063 mm
3(d)|Bakreni Proizvod topivu (9% Cu topivog u Naziv Bakar topiv u vodi




helat

vodi dobiven
kemijskim

vodi, od Cega je
najmanje 8/10

helatiziranog
agensa

Helatizirani bakar

helata i, po potrebi,
punilom koje nije
hranjivo niti
toksi¢no

agensa

prisutnog helatnog

spajanjem bakra s |helatizirano

helatnim agensom

Proizvod dobiven

mijesanjem bakrene

soli 1/ili bakrovog «.... |Ukupni bakar

oksida i/ili Mora se oznaliti: | p 1o toniv u vodi
Gnojivo bakrovog (1) naziv(e) ako predstavlja

X . A bakrovih sastojaka| . .
3(e)|bazirano na |hidroksida i/ili 5% ukupnog Cu (2) naziv najmanjel/4

bakru jednim od bakrenih ukupnog bakra

Helatizirani bakar,
ako je prisutan

Proizvod dobiven

Mora se oznaditi:

Otopina otapanjem bakrene gn%ﬁzo aniona Bakar topiv u vodi
3(f) |bakrenog  |[soli i/ili jednim od |[3% Cu topivog u vodi (2) naziv £ Helatizirani bakar,
gnojiva bakrenih helata u . ako je prisutan
. prisutnog helatnog
vodi
agensa
PrOI.Z.V 0(.1 dobiven 50% ukupnog Cu
kemijskim putem N
Bakrov i je glavni Velicina Cestica:
. NPt . .
3(e) oksiklorid [sastojak bakrov najmanje o3 /f) . prolazi Ukupni bakar
A kroz sito veli¢ine
oksiklorid otica 0,063 mm
[CuxCI(OH);3] ’
.. |Proizvod dobiven
Suspenzija SuSDenziiom
3(h)|bakrovog penzl 17% ukupnog Cu Ukupni bakar
oksiklorida |23KIOVO8
oksiklorida
E.1.4. Zeljezo
NAJMQNJI SADRZAJ
NAZIV POD:ACI o SADRZAJ DEKLARIRANOG
GNOJIVA NACINU HRANJIVA(MASENI [ OSTALI POACI HRANJIVA
BR. UNUTAR PROIZVODNJE 1 (POSTOTAK)PODACI VO OBLICI I
TIPA OSNOVNIM O PRIKAZU OZNACAVANJU TOPIVOSTI
SASTOJCIMA HRANJIVA HRANJIVA
OSTALI ZAHTJEVI OSTALI KRITERIJI
1 2 3 4 5 6
Kemijski dobiven
Jeljezna prplzvod k(v)_]l.saerI 12% Fe topivog u Mora se oznaciti | . .
4(a) sol mineralnu Zeljeznu vodi naziv mineralnog|Zeljezo topivo u vodi
sol kao osnovni aniona
sastojak
Zeljezni  |Proizvod topiv u 5% Fe topivog u vodi, |Naziv helatnog |- Zeljezo topivo u
4(b) . . RS . X
helat vodi, dobiven od Cega je najmanje  |agensa vodi




kemijskim
spajanjem zeljeza s
helatnim agensima
navedenim u popisu
Dodatka I poglavlja
E.3. ovoga
Pravilnika

80% helatizirano

— Helatizirani udio
(HRN EN 13366)

— Helatizirano
zeljezo (Fe) za svaki
pojedini helatizirani
agens koji prelazi
2% (EN 13368 dio 1.
12)

Mora se
Otopina Pro1zv9d d?blyen oz.nacm:(l) naziv Jeljezo topivo u vodi
. 1 otapanjem zeljezne . . |mineralnog . .
4(c) |zeljezovog | 7.5 2% Fe topivog u vodi . . Helatizirano Zeljezo,
noiiva soli 1/ili jednog od aniona(2) naziv ako ie prisutn
£nJ zeljeznih helata u vodi prisutnog helatnog 0 J€ prisutno
agensa
E.1.5. Mangan
SADRZAJ
NAJMQNJI DEKLARIRANOG
NAZIV PODéCI & SNV HRANJIVA
GNOJIVA NACINU HRANJIVA(MASENI | OSTALI POACI OBLICI I
BR. UNUTAR PROIZVODNJE I [POSTOTAK)PODACI (0} TOPIVOSTI
TUPA OSNOVNIM O PRIKAZU OZNACAVANJU HRANJIVA
SASTOJCIMA HRANJIVA OSTALI
OSTALI ZAHTJEVI KRITERLI
1 2 3 4 5 6
Kemijski dobiven
proizvod koji Mora se oznaciti
Manganova |sadrzi mineralnu |17% Mn topivog u . Mangan topiv u
5(a) . naziv mineralnog .
sol manganovu sol vodi aniona vodi
(Mn II) kao
osnovni sastojak
Proizvod topiv u
vodi dobiven 5% Mn topivog u . Mangan topiv u
. . ¥ . Naziv .
Manganov |kemijskim vodi, od Cega je . vodi
5(b) o . . helatiziranog S
helat spajanjem najmanje 8/10 Helatizirani mangan
o agensa
mangana s helatizirano (Mn)
helatnim agensom
Kemijski dobiven |40% ukupnog Mn
proizvod koji VeliCina Cestica:
Manganov .. o0 . .
5(c) . sadrzi manganov  |najmanje 80% prolazi Ukupni mangan
oksid . . . e
oksid kao osnoni  [kroz sito veli¢ine
sastojak ocica 0,063 mm
Proizvod dobiven .... |Ukupni mangan
.. N Mora se oznaciti )
Gnojivo mijesanjem naziv Mangan topiv u
5(d)|bazirano na |manganove solii |17% ukupnog Mn maneanovih vodi ako predstavlja
manganu manganovog & najmanje 1/4
. sastojaka
oksida ukupnog mangana




. . Mora se
Proizvod dobiven s .
. oznaciti:(1) Mangan topiv u
. otapanjem . . .
Otopina . o . naziv mineralnog |vodi
manganove soli 3% Mn topivog u . L
5(e) [manganovog]|. ... : . aniona Helatizirani
S i/ili jednog od vodi . .
gnojiva . (2) naziv mangan, ako je
manganovih helata . .
. prisutnog prisutan
u vodi
helatnog agensa
E.1.6. Molibden
SADRZAJ
NAJMQNJI DEKLARIRANOG
NAZIV POD@ACI D DAV HRANJIVA
GNOJIVA NACINU HRANJIVA(MASENI | OSTALI POACI OBLICI 1
BR. UNUTAR PROIZVODNJE I |POSTOTAK)PODACI (0} TOPIVOSTI
TIPA OSNOVNIM O PRIKAZU OZNACAVANJU HRANJIVA
SASTOJCIMA HRANJIVA OSTALI
OSTALI ZAHTJEVI KRITERLI
1 2 3 4 5 6
Kemijski dobiven
Natrijev pr01%yod k9J ! 35% Mo topivog u Molibden topiv u
6(a) . sadrzi natrijev X .
molibdat . vodi vodi
molibdat kao
osnovni sastojak
Kemijski dobiven
Amonijev pro1zypd koji > adrZi 50% Mo topivog u Molibden topiv u
6(b) ) amonijev molibdat . .
molibdat K . vodi vodi
ao osnovni
sastojak
Proizvod dobiven
Gn(.)J Vo mijesanjem 35% Mo topivog u Mo.ra 5¢ ozpacm Molibden topiv u
6(c) |bazirano na  |natrijevog i . naziv sastojaka .
. .. vodi .. vodi
molibdenu amonijevog gnojiva
molibdata
Proizvod dobiven
. otapanjem o
6(d) r?lt)olli)lf(llznovo natrijevog 3% Mo topivog u nMa;irj zzs(;g.rﬁgtl Molibden topiv u
" &lmolibdata i/ili  |vodi v 5as%0] vodi
gnojiva . gnojiva
amonijevog
molibdata u vodi
E.1.7. Cink
NAJMANJI SADRZAJ
NAZIV PODACI O NACINU SADRZAJ OSTALI DEKLARIRANOG
BR GNOJIVA PROIZVODNJE I | HRANJIVA(MASENI PODACI O HRANJIVA
‘| UNUTAR OSNOVNIM POSTOTAK)PODACI OZNACAVANJU OBLICI I
TIPA SASTOJCIMA O PRIKAZU TOPIVOSTI
HRANJIVA HRANJIVA




OSTALI ZAHTJEVI OSTALI
KRITERIJI
1 2 3 4 5 6
Kemijski dobiven
proizvod koji sadrzi 15% 7Zn tobivoe u Mora se oznaciti
7(a)|Cinkova sol |mineralnu cinkovu vo d(i) pIvog naziv mineralnog |Cink topiv u vodi
sol kao osnovni aniona
sastojak
Pr01.zvod toptvu 5% Zn topivog u
. vodi, dobiven ; . ; . . . .
Cinkov O . vodi, od Cega je Naziv Cink topiv u vodi
7(b) kemijskim spajanjem | . . C R
helat . . najmanje 8/10 helatizirani agens |Helatizirani cink
cinka s helatnim o
helatizirano
agensom
70% ukupnog Zn
Kemijski dobiven Veli¢ina Cestica:
Cinkov proizvod koji sadrzi  [najmanje 80% prolazi .
7(©) oksid cinkov oksid kao kroz sito veli¢ine Ukupni cink
osnovni sastojak ocica
0,063 mm
Ukupni cink
Gnojivo Proizvod dobiven Mora se oznaciti |Cink topiv u vodi
7(d)|bazirano na |mijesSanjem cinkove [30% ukupnog Zn naziv sastojaka |ako predstavlja
cinku soli i cinkovog oksida gnojiva najmanjel/4
ukupnog cinka
Proizvod dobiven gdzgz% 18‘5 (1) naziv
Otopina otapanjem cinkove mineralﬁo Cink topiv u vodi
7(e)|cinkovog |soli i/ili jednog od 3% Zn topivogu vodi | . € |Helatizirani cink,
. . . aniona(2) naziv .
gnojiva cinkovih helata u . ako je prisutan
. prisutnog
vodi
helatnog agensa

E.2. Tip: Mineralna gnojiva s viSe mikrohranjiva
E.2.1. Krute ili teku¢e smjese mikrohranjiva

NAJMANJI SADRZAJ MIKROHRANJIVA U MASENOM POSTOTKU KADA
ZA JE HRANJIVO PRISUTNO:
MIKROHRANJIVO| SKLJUCIVO U MINERALNOM U HELATIZIRANOM ILI
OBLIKU KOMPLEKSIRANOM OBLIKU
Bor (B) 0,2 0,2
Kobalt (Co) 0,02 0,02
Bakar (Cu) 0,5 0,1
Zeljezo (Fe) 2,0 0,3
Mangan (Mn) 0,5 0,1
Molibden (Mo) 0,02 -
Cink (Zn) 0,5 0,1

Najmanji ukupni sadrzaj mikrohranjiva u krutoj smjesi je 5% (m/m).
Najmanji ukupni sadrzaj mikrohranjiva u tekucoj smjesi je 2% (m/m).




E.2.2. Gnojiva koja sadrze primarna i/ili sekundarna hranjiva s mikrohranjivima

NAJMANJI SADRZAJ MIKROHRANJIVA U GNOJIVIMA S PRIMARNIM I/ILI SEKUNDARNIM
HRANJIVIMA IZRAZEN U MASENOM POSTOTKU AKO SE PRIMJENJUJE:

ZA LJETINU I ZELENE ZA FOLIJARNU
POVRSINE 2 R PRIMJENU
Bor (B) 0,01 0,01 0,01
Kobalt (Co) 0,002 - 0,002
Bakar (Cu) 0,01 0,002 0,002
Zeljezo (Fe) 0,5 0,02 0,02
Mangan (Mn) 0,1 0,01 0,01
Molibden (Mo) 0,001 0,001 0,001
Cink (Zn) 0,01 0,002 0,002

E.3. Popis odobrenih organskih helatnih agensa za mikrohranjiva

NATRIJEVE, KALIJEVE ILI AMONIJEVE SOLI
NAVEDENIH KISELINA:
Etilendiamintetraoctena kiselina EDTA CioH1608N>
Dietilentriaminpentaoctena kiselina DTPA Ci14H23010N;3
[0,0]: etilendiamin-di (o-hidroksifenil octena) kiselina EDDHA CisH2006N>
[0,p]: etilendiamin-N-(o-hidroksifenil octena) kiselina-N'-(p- EDDHA CisH2006N>
hidroksifenil octena) kiselina
2-hidroksietiletilendiamintrioctena kiselina HEEDTA CioH1307N>
[0,0]: etilendiamin-di (o-hidroksi-o-metilfenil octena) kiselina [EDDHMA CioHi307N>
[0,p]: etilendiamin-di (o-hidroksi-p-metilfenil octena) kiselina [EDDHMA C20H2406N>
[p,o]: etilendiamin-di (p-hidroksi-o-metilfenil octena) kiselina [EDDHMA C20H2406N>
Sulfofeniloctena kiselina i produkti kondenzacije EDDHSA Ci8H20012N2 S, +
Il*(C12H140gNQS)
[2,4]: etilendiamin di-(2-hidroksi-4-karboksifenil octena) EDDCHA C20H20010N2
kiselina
[2,5]: etilendiamin di-(2-karboksi-5-hidroksifenil octena) EDDCHA C20H20010N>
kiselina
[5,2]: etilendiamin di-(5-karboksi-2-hidroksifenil octena) EDDCHA C20H20010N>
kiselina
F. Popis posebnih tipova gnojiva
JEDNOSTAVNA KRUTA Jednostavna mineralna dusi¢na gnojiva sa

MINERALNA GNOJIVA GNOJIVA sekundarnim hranjivima i/ili mikrohranjivima




Jednostavna mineralna fosforna gnojiva sa
sekundarnim hranjivima i/ili mikrohranjvima

Jednostavna mineralna kalijeva gnojiva sa
sekundarnim hranjivima i/ili mikrohranjivima

TEKUCA Jednostavna teku¢a mineralna gnojiva sa
GNOJIVA sekundarnim hranjivima i/ili mikrohranjivima

SloZena mineralna NPK gnojiva sa sekundarnim
hranjivima i/ili mikrohranjivima

SloZena mineralna NP gnojiva sa sekundarnim
SLOZENA MINERALNA KRUTA hranjivima i/ili mikrohranjivima

GNOJIVA GNOJIVA SloZena mineralna NK gnojiva sa sekundarnim
hranjivima i/ili mikrohranjivima

SloZena mineralna PK gnojiva sa sekundarnim
hranjviiam i/ili mikrohranjivima

Slozena tekuc¢a mineralna NPK gnojiva sa
sekundarnim hranjivima i/ili mikrohranjviima

Slozena teku¢a mineralna NP gnojiva sa
SLOZENA MINERALNA TEKUCA sekundarnim hranjivima i/ili mikrohranjviima

GNOJIVA GNOJIVA Slozena teku¢a mineralna NK gnojiva sa
sekundarnim hranjivima i/ili mikrohranjviima

SloZena teku¢a mineralna PK gnojiva sa
sekundarnim hranjivima i/ili mikrohranjviima

DODATAK II.
DOZVOLJENA ODSTUPANJA
Odstupanja navedena u ovom Dodatku su negativne vrijednosti izrazene u masenom postotku.
Dozvoljena odstupanja u odnosu na navedeni sadrzaj hranjiva u raznim tipovima gnojiva su

sljedeca:

1. Apsolutna vrijednost jednostavnih mineralnih gnojiva s makrohranjivima u
masenom postotku izrazena kao N, P,Os, K>O, MgO, CI (Tablice 1.1., 1.2., 1.3.)

Tablica 1.1.: DUSICNA GNOJIVA

DUSICNA GNOJIVA
Kalcijev nitrat 0,4
Kalcijev magnezijev nitrat 0,4
Natrijev nitrat 0,4
Cilska salitra 0,4
Kalcijev cijanamid 1,0
Dusicni kalcijev cijanamid 1,0




Amonijev sulfat 0,3

Amonijev nitrat ili kalcijev amonijev nitrat:

Do i ukljucujuci 32% 0,5
Preko 32% 0,5
Amonijev sulfat — nitrat 0,5
Magnezijev sulfonitrat 0,5
Magnezijev amonijev nitrat 0,5
Urea 0,5
Suspenzija kalcijevog nitrata 0,5
Otopina dgéiénog gnojiva s urea 0.5
formaldehidom ’
Suspenzijg dusi¢nog gnojiva s urea 0.5
formaldehidom ’
Urea amonijev sulfat 0,5
Otopina dusi¢nog gnojiva 0,6
Otopina urea amonijevog nitrata 0,6
Tablica 1.2.: FOSFORNA GNOJIVA
FOSFORNA GNOJIVA
Topivost P,Osu  |Broj gnojiva u Dodatku .
Mineralnoj kiselini |(3, 6, 7) 0,5
Limunskoj kiselini |(1) 0,5
Mravljoj kiselini  |(7) 0,5
Neutralnom
amonijevom (2a, 2b, 2¢) 0,5
citratu
Alkalnom
amonijevom (4,5,06) 0,5
citratu
Vodi (2a, 2b, 3) 0,5
Vodi (2¢) 1,0

Tablica 1.3.: KALIJEVA GNOJIVA T OSTALI SASTOICI

KALIJEVA GNOJIVA
Kainit (K20 + MgO)
1,5
Obogaceni kainit 1,0
Kalijev klorid




Do i ukljucujuéi 55% 1,0
Preko 55% 0,5
Kalijev klorid koji sadrzi (K20 + MgO)
magnezijevu sol 1,5
Kalijev sulfat 0,5
Kalijev sulfat koji sadrzi (K20 + MgO)
magnezijevu sol 1,5
OSTALI SASTOJCI
Klorid 0,2

2. Slozena mineralna gnojiva s makrohranjivima (Tablica 2.)

Tablica 2.
HRANJIVA
N 0,5
P,0s 0,5
K>O 1,0
UKUPNO NEGATIVNO ODSTUPANJE OD
NAVEDENIH VRIJEDNOSTI

Gnojiva koja se sastoje od dva hranjiva 1,0
Gnojiva koja se sastoje od tri hranjiva 1,5

Dozvoljena odstupanja u odnosu na deklarirani sadrzaj raznih oblika dusika ili navedene
topivosti fosfor (V) oksida predstavljaju jednu desetinu ukupnog sadrzaja odredenog hranjiva
od najvise 2% (m/m), pod uvjetom da ukupni sadrzaj hranjiva ostane u granicama navedenim
u Dodatku I. ovoga Pravilnika i ne prelazi gore navedena odstupanja.

3. Sekundarna hranjiva u gnojivima

Dozvoljena odstupanja u odnosu na deklarirane sadrzaje kalcija, magnezija, natrija i sumpora
predstavljaju jednu etvrtinu deklariranih sadrzaja ovih hranjiva i to najvise do 0,9% u
apsolutnoj vrijednosti za CaO, MgO, Na;O i SOs, tj. 0,64 za Ca, 0,55 za Mg, 0,67 za Na i
0,36 za S.

4. Mikrohranjiva u gnojivima

Dozvoljena odstupanja u odnosu na deklarirane sadrzaje hranjiva su:

— 0,4% u apsolutnoj vrijednosti za sadrzaje vece od 2%

—jedna petina deklarirane vrijednosti za sadrzaje manje od 2%.

Dozvoljena odstupanja u odnosu na granulometrijski sastav i sadrzaj vlage u gnojivima
prikazana su u Tablici 3.

Tablica 3. GRANULOMETRIJSKI SASTAV I SADRZAJ VLAGE



GRANULOMETRIJSKI |SADRZAJ
SASTAV VLAGE
% (m/m) % (m/m)
KAN granulirani Granule 2 — 5 mm Ig\ISaJ manje Najvise 0,5
KAN prilirani Granule 1 — 5 mm I;ISaJ manje Najvise 0,5
AN granulirani Granule 2 — 5 mm Ig\ISaJ manje Najvise 0,5
AN prilirani Granule 1 — 5 mm Ig\ISaJrnanJ © Najvise 0,5
UREA Granule 0,5—-3  |Najmanje Najvise 0.5
mm 96
NPI?’ NP, PK 1 NK Granule 2 — 5 mm Najmanje Najvise 2,0
gnojiva 94
MAP praskasti Granule 0,2-3  |Najmanje Najvise 7,0
mm 80
DODATAK IIIL

TEHNICKE ODREDBE ZA AMONIJSKO NITRATNA GNOJIVA S VISOKIM
SADRZAJEM DUSIKA

1. OSOBINE I OGRANICENJA ZA JEDNOSTAVNA AMONIJSKO
NITRATNA GNOJIVA S VISOKIM SADRZAJEM DUSIKA

1.1. POROZNOST (ZADRZAVANIJE ULJA)
Zadrzavanje ulja u gnojivu koje najprije mora proc¢i dva termicka ciklusa na temperaturi
izmedu 25 1 50°C te biti u skladu s odredbama Poglavlja 3. tocke 2. Dodatka III. ovoga
Pravilnika ne smije biti ve¢e od 4% (m/m).
1.2. ZAPALJIVI SASTOJCI
Maseni postotak zapaljivih tvari izraZenih kao ugljik ne smije biti veéi od 0,2% za gnojiva
koja sadrZe najmanje 31,5% (m/m) dusSika i ne smije prelaziti 0,4% za gnojiva koja sadrze od
28% do 31,5% (m/m) dusika.
1.3. pH
Otopina 10 g gnojiva u 100 ml vode mora imati pH najmanje 4.5.

1.4. ANALIZA VELICINE CESTICA

Najvise 5% mase gnojiva prolazi kroz sito veli€ine ocica od 1 mm 1 najviSe do 3% mase kroz
sito veliCine ocica 0,5 mm.



1.5. KLOR
Najveci utvrdeni sadrzaj klora je 0,02% (m/m).
1.6. TESKI METALI

Teski metali ne smiju se dodavati namjerno, a eventualni tragovi koji prate postupak
proizvodnje ne smiju prelaziti ograni¢enja.

Sadrzaj bakra ne smije biti ve¢i od 10 mg/kg.

Za druge teSke metale ogranicenja nisu utvrdena.

2. OPIS ISPITIVANJA OTPORNOSTI NA DETONACIJU KOJA SE ODNOSI
NA AMONIJSKO NITRATNA GNOJIVA S VISOKIM SADRZAJEM DUSIKA

Ispitivanje se mora provesti na reprezentativnom uzorku gnojiva. Prije ispitivanja otpornosti
na detonaciju ukupna masa uzorka mora se podvréi termickom ciklusu pet puta u skladu s
odredbama Poglavlja 3. tocke 3. Dodatka III. ovoga Pravilnika.

Gnojivo se mora podvr¢i ispitivanju otpornosti na detonaciju u vodoravnoj ¢elicnoj cijevi pod
sljede¢im uvjetima:

— besavna Celi¢na cijev,

— duzina cijevi: najmanje 1 000 mm,

—nominalni vanjski promjer: najmanje 114 mm,

—nominalna debljina stjenke: najmanje 5 mm,

— pojacalo detonacije: odabrano pojacalo mora biti takve vrste i mase da poveca tlak
detonacije koji se primjenjuje na uzorak kako bi utvrdio njegovu osjetljivost na prenosenje
detonacije,

— temperatura ispitivanja: 15 — 25 °C,

— ispitni olovni cilindri za otkrivanje detonacije: promjera 50 mm i visine 100 mm

— postavljeni vodoravno na razmacima od 150 mm pridrzavajuci cijev. Ispitivanje se mora
provesti dva puta. Ispitivanje se smatra zavrSeno ako je u oba ispitivanja jedan ili vise
podupirajucih olovnih cilindara oSte¢eno manje od 5%.

3. METODE KONTROLE PREMA OGRANICENJIMA NAVEDENIM U
POGLAVLJU III.1. I I1I. 2. OVOGA PRAVILNIKA

Metoda 1.
METODE PRIMJENE TERMICKIH CIKLUSA

1. PREDMET I PODRUCJE PRIMJENE

Ovom Metodom odreduju se postupci za primjenu termickih ciklusa prije izvodenja
ispitivanja zadrZavanja ulja kod jednostavnih amonijsko nitratnih gnojiva s visokim sadrzajem
dusika te ispitivanja otpornosti na detonaciju za oba, jednostavna i sloZena amonijsko nitratna
gnojiva s visokim sadrzajem dusika.

Metode zatvorenih termickih ciklusa opisane u ovom poglavlju u dovoljnoj mjeri
predstavljaju uvjete koji se moraju uzeti u obzir unutar podrucja primjene Poglavlja 2. i 4.
Dodatka III. Ovoga Pravilnika. Medutim, ove metode ne moraju nuzno predstavljati sve
uvjete do kojih dolazi tijekom prijevoza i skladiStenja.



2. TERMICKI CIKLUSI KOJI SE ODNOSE NA DODATAK III.1. OVOGA
PRAVILNIKA

2.1. PODRUCIJE PRIMJENE
Ovaj postupak se odnosi na termicke cikluse prije odredivanja zadrzavanja ulja u gnojivu.

2.2. NACELO 1 DEFINICIJA

U Erlenmayerovoj tikvici zagrijati uzorak od sobne temperature do 50 °C i odrZzavati ga na toj
temperaturi dva sata (stabilizirati na 50 °C). Zatim ohladiti uzorak do temperature od 25 °C i
odrzavati ga na toj temperaturi dva sata (stabilizirati na 25 °C). Kombinacija uzastopnih
zagrijavanja na 50 °C 1 25 °C ¢ini jedan termicki ciklus. Nakon provodenja dva termicka
ciklusa ispitni uzorak drzati na temperaturi od 20 + 3 °C za odredivanje vrijednosti
zadrzavanja ulja.

2.3. OPREMA

Uobicajena laboratorijska oprema, kao:

— vodene kupelji namjesStene na 25 (£ 1)1 50 (= 1) °C,
— Erlenmeyerove tikvice volumena 150 ml.

2.4. POSTUPAK

Staviti svaki ispitni uzorak od 70 (= 5) grama u Erlenmeyerovu tikvicu i zacepiti.

Svaka dva sata premjestati tikvice iz kupelji od 50 °C u kupelj na 25 °C i obrnuto.
Temperaturu vode u kupeljima odrzavati konstantnom uz stalno mijeSanje kako bi se
osigurala razina vode iznad razine uzorka. Zatvarac tikvice zastititi od kondenzacije pomocu
spuzvastoga gumenog cepa.

3. TERMICKI CIKLUSI KOJI SE UPOTREBLJAVAJU ZA DODATAK IIL.2.
OVOGA PRAVILNIKA

3.1. PODRUCJE PRIMJENE
Ovaj postupak se odnosi na termicke cikluse prije provodenja ispitivanja detonacije.

3.2. NACELO I DEFINICIJA

U nepropusnoj kutiji zagrijati uzorak sa sobne temperature na50 °C i odrzavati ga na toj
temperaturi jedan sat (stabilizirati na50 °C). Zatim ohladiti uzorak na temperaturu od 25 °C i
odrzavati ga na toj temperaturi jedan sat (stabilizirati na 25 °C). Kombinacija uzastopnih
zagrijavanja na 50 °C 1 25 °C ¢ini jedan termicki ciklus. Nakon podvrgavanja zadanom broju
termickih ciklusa ispitni uzorak drzati na temperaturi od 20 + 3 °C do provodenja ispitivanja
otpornosti na detonaciju.

3.3. OPREMA

— Vodena kupelj termostatirana u temperaturnom podrucju od 20 do 51 °C s najmanjom
brzinom zagrijavanja i hladenja od 10 °C/h ili dvije vodene kupelji od kojih je jedna
postavljena na temperaturu od 20 °C, a druga na 51 °C. Vodu u kupeljima konstantno
mijesati; volumen kupelji mora biti dovoljno Sirok kako bi se osigurala dovoljna cirkulacija
vode.

— Nepropusna kutija od nehrdajuceg celika u Cijem se sredistu nalazi termoelement. Vanjska
Sirina kutije je 45 (+ 2) mm, a debljina stjenke 1,5 mm (Slika 1.). Odbrati visinu i duljinu
kutije koja odgovara dimenzijama vodene kupelji, tj. 600 mm duljine 1 400 mm visine.



3.4. POSTUPAK

U kutiju staviti dovoljnu koli¢inu gnojiva za jednu detonaciju i zatvoriti poklopac. Staviti
kutiju u vodenu kupelj. Zagrijati vodu na 51 °C te izmjeriti temperaturu u sredistu gnojiva.
Nakon jedan sat kada je temperatura u srediStu dostigla 50 °C ohladiti vodu. Jedan sat nakon
Sto je temperatura u sredistu dostigla 25 °C zagrijati vodu i zapoceti drugi ciklus. Ako postoje
dvije vodene kupelji, prenijeti kutiju u drugu kupelj nakon svakog zagrijavanja/hladenja.

Slika 1.

poklopac

brtwa

|-
]

— 1
—— _
¥ — b —
i
e e e L) __]r_
I
4% 5 1} mm
d &
| L
Metoda 2.

ODREBPIVANJE ZADRZAVANJA ULJA

1. PREDMET I PODRUCJE PRIMJENE

Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje zadrzavanja ulja u jednostavnim amonijsko
nitratnim gnojivima s visokim sadrzajem dusika.

Metoda se primjenjuje na prilirana i granulirana gnojiva koja ne sadrZe tvari topive u ulju.

2. DEFINICIJA
Zadrzavanje ulja u gnojivu: koli¢ina ulja zadrzana u gnojivu odredena pod posebnim uvjetima
postupka, izraZena u masenom postotku.

3.NACELO
Potpuno uranjanje uzorka za ispitivanje u plinsko ulje odredeno vrijeme nakon ¢ega visSak ulja
otjece pod odredenim uvjetima. Mjeri se povecanje mase uzorka za ispitivanje.



4. REAGENS

Plinsko ulje

Maksimalni viskozitet: 5 mPas na 40 °C
Gustoca: od 0,8 do 0,85 g/ml na 20 °C
Sadrzaj sumpora: <1,0% (m/m)

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

5. OPREMA

Standardna laboratorijska oprema i sljedece:

5.1. Vaga to¢nosti 0,01 gram.

5.2. Cage volumena 500 ml

5.3. Plasti¢ni lijevak pribliznog promjera 200 mm, po mogucnosti s cilindricnom stjenkom na
gornjem dijelu,

5.4. Sito za ispitivanje, veli¢ine oCica 0,5 mm, koje stane u lijevak (5.3.).

Napomena: Veli¢ina lijevka i sita mora biti takva da samo nekoliko granula ili prila bude
polozeno jedno na drugo te da ulje moze lako otjecati.

5.5. Filter papir za brzu filtraciju, krep fini, tezine 150 g/m>.

5.6. Apsorpcijski papir (laboratorijske Cistoce).

6. POSTUPAK

6.1. Dva pojedina¢na odredivanja provode se brzo jedan za drugim na zasebnim dijelovima
istog ispitnog uzorka.

6.2. Odvojiti Cestice manje od 0,5 mm pomocu sita za ispitivanje (5.4.). Odvagati s to¢noScu
0,01 gram oko 50 grama uzorka u ¢asu (5.2.). Dodati dovoljno plinskog ulja (to¢ka 4.) dase u
potpunosti pokriju granule ili prile i pazljivo mijeSati da povrSina svih granula ili prila bude u
cijelosti navlaZena. Pokriti ¢aSu satnim staklom te ostaviti stajati jedan sat na 25 (+ 2) °C.
6.3. Filtrirati cjelokupni sadrzaj ¢ase kroz lijevak (5.3.) koji sadrzi sito za ispitivanje (5.4.).
Sadrzaj na situ ostaviti stajati jedan sat kako bi se viSak mogao ocijediti.

6.4. Poloziti dva lista filter papira (5.5.) (oko 500 x 500 mm) jedan preko drugog na glatkoj
povrsini; presaviti Cetiri ugla jednog i drugog papira prema gore do otprilike 40 mm Sirine
kako bi se sprijecilo rasipanje granula ili prila. Staviti dva sloja apsorpcijskog papira (5.6.) u
srediSte filter papira. Prenijeti cijeli sadrZaj iz sita (5.4.) na apsorpcijske papire i ravhomjerno
rasporediti granule ili prile uz pomo¢ meke, ravne ¢etke. Nakon dvije minute podi¢i jednu
stranu papira radi premjestanja granula ili prila na filter papire koji se nalaze ispod te ih

list filter papira, na slican nacin podignuti uglove prema gore i prokotrljati granule ili prile
izmedu papira kruznim pokretima uz mali pritisak. Napraviti stanku nakon svakog osmog
kruznog pokreta, podi¢i suprotne krajeve filter papira i u srediSte vratiti granule ili prile koje
su se otkotrljale prema krajevima. Nastaviti sa sljede¢im postupkom: napraviti etiri potpuna
kruzna pokreta, najprije u smjeru kazaljke na satu, a zatim u obrnutom smjeru. Nakon toga
otkotrljane granule ili prile vratiti u srediSte kako je ranije opisano. Postupak se ponavlja tri
puta (24 kruzna pokreta, dva puta podizanje krajeva). Pazljivo umetnuti novi list filter papira
izmedu donjeg i gornjeg lista te omoguciti da se granule ili prile otkotrljaju na novi list
podizuc¢i krajeve gornjeg lista. Prekriti granule ili prile novim listom papira i ponoviti
navedeni postupak. Neposredno nakon kotrljanja prenijeti granule ili prile u posudu te ponovo
odvagati s tocnos¢u 0,01 gram da se odredi masa zadrzanog plinskog ulja.

6.5. Ponavljanje postupka kotrljanja i ponovnog vaganja

Ako se utvrdi da je koliCina plinskog ulja zadrzana u uzorku za ispitivanje ve¢a od 2 grama,
poloziti dio na novu skupinu filter papira te ponoviti postupak kotrljanja podizu¢i uglove u



skladu s (6.4.) (dva puta osam kruznih pokreta uz jedno podizanje). Zatim ponovno odvagati
uzorak za ispitivanje.

7. PRIKAZ REZULTATA

7.1. METODA IZRACUNAVANIJA [ FORMULA

Zadrzavanje ulja iz svakog odredivanja (6.1.) izrazava se u masenom postotku uzorka za
ispitivanje na situ, prema sljede¢oj formuli:

My —
Zadriavanje ulia = —— L % 100
]
1

gdje je:

m; = masa uzorka za ispitivanje na situ (6.2.), izrazena u gramima,

m2 = masa uzorka za ispitivanje (6.4.) ili (6.5.) kao rezultat posljednjeg vaganja (6.4.) ili
(6.5.), izraZena u gramima.

Rezultat je aritmeticka sredina dva pojedinac¢na odredivanja.

Metoda 3.
ODREDIVANIJE ZAPALJIVIH SASTOJAKA

1. PREDMET I PODRUCJE PRIMJENE
Ova Metoda utvrduje postupak odredivanja sadrzaja zapaljivih sastojaka jednostavnih
amonijsko nitratnih gnojiva s visokim sadrzajem dusSika.

2. NACELO

Uglji¢ni dioksid prisutan u anorganskim punilima unaprijed se uklanja kiselinom. Organski
spojevi oksidiraju se mjeSavinom kromove/sumporne kiseline. Nastali uglji¢ni dioksid se
apsorbira u otopini barijevog hidroksida. Talog se otapa u otopini klorovodi¢ne kiseline i
odreduje retitracijom s otopinom natrijevog hidroksida.

3. REAGENSI

3.1. Kromov (VI) oksid Cr203 analiticke Cistoce

3.2. Sumporna kiselina, 60% V/V: Staviti 360 ml vode u ¢asu od 1 litre 1 pazljivo dodati 640
ml sumporne kiseline (gustoca pri 20 °C = 1,83 g/ml)

3.3. Otopina srebrovog nitrata: 0,1 mol/l

3.4. Barijev hidroksid

Odvagati 15 grama barijevog hidroksida [Ba(OH), x 8 H>O] i kompletno otopiti u vrucoj
vodi. Ohladiti i prenijeti u tikvicu od jedne litre. Dopuniti do oznake i promuckati. Filtrirati
kroz nabrani filter papir.

3.5. Standardna otopina klorovodi¢na kiselina: 0,1 mol/I.

3.6. Standardna otopina natrijevog hidroksida: 0,1 mol/I.

3.7. Otopina bromofenol plavila: 0,4 grama u litri vode.

3.8. Fenolftalen indikator: otopina 2 grama u litri 60% V/V etanola.

3.9. Natronsko vapno: dimenzije Cestica oko 1,0 do 1,5 mm

3.10. Demineralizirana voda, svjeze prokuhana bez uglji¢nog dioksida.

4. OPREMA
4.1. Standardna laboratorijska oprema i:
— Filter lonc€i¢ s dnom od sinteriranog stakla volumena 15 ml; promjera 20 mm; ukupne visine



50 mm; poroznosti 4 (veli¢ine pora od 51 15 pm),

— Casa od 600 ml,

4.2. Komprimirani dusik.

4.3. Oprema koju ¢ine sljede¢i dijelovi, po moguénosti spojena pomocu sfernih brusenih
spojeva (Slika 2.).

4.3.1. Apsorpcijska cijev A oko 200 mm duljine i promjera 30 mm ispunjena natronskim
vapnom (3.9.) i zatvorena ¢epom od staklene vune.

4.3.2. Reakcijska tikvica B okruglog dna od 500 ml s otvorom sa strane.

4.3.3. Nastavak za destilaciju po Vigreuksu oko 150 mm duljine (C’).

4.3.4. Hladilo s duplim stjenkama C, duljine 200 mm.

4.3.5. Drechselova boca D koja sluZzi za hvatanje viska kiseline koja moze prodestilirati.
4.3.6. Ledena kupelj E koja hladi Drechselovu bocu.

4.3.7. Dvije apsorpcijske posude F1 i F2, promjera od 32 do 35 mm, s provodnom cjevéicom
za plin koja ukljucuje 10 mm disk od sinteriranog stakla niske poroznosti.

4.3.8. Sisaljka sa uredajem za regulaciju usisavanja G koja sadrzi stakleni T komad umetnut u
sklop ¢ije je slobodni krak povezan s finom kapilarnom cijevi uz pomo¢ kratke gumene cijevi
pri¢vr§éene vijkom.

Oprez: uporaba vrele otopine kromne kiseline u aparaturi pod smanjenim tlakom je opasna i
zahtijeva odgovaraju¢e mjere opreza.

5. POSTUPAK

5.1. UZORAK ZA ANALIZU

Odvagati priblizno 10 grama amonijevog nitrata s tocnos¢u 0,001 gram.

5.2. UKLANJANJE KARBONATA

Staviti uzorak za analizu u reakcijsku tikvicu B. Dodati 100 ml H>SO4 (3.2.). Granule ili prile
se na sobnoj temperaturi otope za oko 10 minuta. Spojiti aparaturu kako je naznac¢eno na Slici
2.: jedan kraj apsorpcijske cijevi (A) spojiti s izvorom dusika (4.2.) preko uredaja kroz koji
protjece dusik u jednom smjeru 1 u kojem je tlak 5 do 6 mm zive, a drugi kraj spojiti na
dovodnu cijev koja ulazi u reakcijsku tikvicu. Spojiti Vigreouxovu frakcijsku kolonu (C’) i
hladilo (C) napajano hladnom vodom. Podesiti dusik tako da umjereno protjece kroz otopinu,
dovesti je do tocke vrenja i zagrijavati jos dvije minute. Nakon tog vremena ne bi trebalo biti
vise pjenjenja. Ako je pjenjenje vidljivo, nastaviti zagrijavati jo§ 30 minuta. Pustiti otopinu da
se ohladi najmanje 20 minuta uz strujanje dusika.

Potpuno sastaviti aparaturu kako je naznaceno na Slici 2., spajajuci kondenzacijsku cijev s
Drechselovom bocom (D), a bocu na apsorpcijske posude F1 1 F2. Tijekom sklapanja
aparature dusik mora cijelo vrijeme protjecati kroz otopinu. U svaku od apsorpcijskih posuda
(F1 1 F2) brzo unijeti 50 ml otopine barijevog hidroksida (3.4.).

Pustiti struju dusika da protjece kroz otopinu oko 10 minuta. Otopina u apsorpcijskim
posudama mora ostati bistra. U suprotnom postupak odstranjivanja karbonata mora se
ponoviti.

5.3. OKSIDACIJA T APSORPCIJA

Nakon $to se odvoji ulazna cijev s dusikom, brzo dodati 20 grama kromovog (VI) oksida
(3.1.) 1 6 ml otopine srebrovog nitrata (3.3.) kroz otvor sa strane na reakcijskoj tikvici (B).
Spojiti aparaturu na sisaljku i podesiti jednoli¢an protok dusika tako da se stvaraju mjehuri¢i
prolazom kroz diskove od sinteriranog stakla apsorpcijskih posuda F1 1 F2.

Zagrijati reakcijsku tikvicu (B) da teku¢ina zavrije i pustiti je da vrije sat i pol.) Ako je
potrebno, podesiti ventil s kojim se regulira usisavanje (G) kako bi se kontrolirao protok
dusika, zbog sprje¢avanja taloZenja barijevog karbonata na diskovima od sinteriranog stakla
za vrijeme ispitivanja. Postupak je zadovoljavajuci ako otopina barijevog hidroksida u
apsorpcijskoj posudi F2 ostane bistra. U suprotnom potrebno je ponoviti ispitivanje. Prekinuti



zagrijavati i rastaviti aparaturu. Isprati provodne cijevi vodom (3.10.) s unutarnje i vanjske
strane da se ukloni otopina barijevog hidroksida, a teku¢inu od ispiranja sakupiti u
odgovarajucu apsorpcijsku posudu. Staviti provodne cjevcice jednu za drugom u ¢asu od 600
ml ¢iji sadrzaj ¢e se kasnije upotrijebiti za postupak odredivanja.

Pod vakuumom brzo filtrirati najprije sadrzaj apsorpcijske posude F2, a zatim apsorpcijske
posude F1 koriste¢i lonci¢ za filtriranje od sinteriranog stakla. Sakupiti talog ispiranjem
apsorpcijskih posuda vodom (3.10.) te lon¢i¢ s 50 ml iste vode. Staviti lon¢i¢ u ¢asu od 600
ml 1 dodati oko 100 ml kipuce vode (3.10.). Staviti 50 ml kipuce vode u svaku od
apsorpcijskih posuda i pustiti da dusik protjece kroz provodne cjev€ice pet minuta. Spojiti
vodu s onom iz ¢ase. Ponoviti postupak jos jednom radi sigurnosti da su provodne cjevcice
temeljito isprane.

5.4. ODREDIVANJE KARBONATA IZ ORGANSKIH TVARI

Dodati pet kapi fenolftalena (3.8.) sadrzaju u ¢asi. Otopina postaje crvene boje. Dodati
klorovodi¢nu kiselinu (3.5.) kap po kap do nestanka ruzicaste boje. Dobro promijesati otopinu
u lonc¢icu radi provjere nestanka ruzicaste boje. Dodati pet kapi bromofenol plavila (3.7.) i
titrirati s klorovodi¢nom kiselinom (3.5.) do promjene boje u zuto. Dodati jo§ 10 ml
klorovodic¢ne kiseline.

Zagrijati otopinu do vrenja i pustiti da vrije najviSe jednu minutu. Pazljivo provjeriti da u
tekucini ne ostane talog.

Ostaviti da se ohladi 1 retitrirati otopinom natrijevog hidroksida (3.6.).

(1) Vrijeme reakcije od sat i pol je dovoljno u slucaju vecine organskih tvari kada je srebrov nitrat prisutan kao
katalizator.

6. SLIJEPA PROBA
Napraviti slijepu probu koristeci isti postupak 1 iste koli¢ine svih reagenasa.

7. PRIKAZ REZULTATA
Sadrzaj zapaljivih sastojaka u obliku ugljika (C) iskazati u masenom postotku uzorka
sljede¢om formulom:

1~ W

)

% = 0,06 %

gdje je:

E = masa uzorka za ispitivanje, u gramima,

V1 = ukupni volumen klorovodi¢ne kiseline 0,1 mol/l dodane nakon promjene boje
fenolftalena, u ml,

V2 = volumen otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l upotrebljen za retitraciju, u ml.



Slika 2.

A = Apsorpcijska cijev ispunjena natronskim vapnom,

B = Reakcijska tikvica,

C’ = Vigreuxova frakcijska kolona duljine 150 mm,

C = Hladilo s duplim stjenkama duljine 200 mm,

D = Drechselova boca od 250 ml,

E = Ledena kupelj,

F11 F2 = Apsorpcijske posude promjera od 32 do 35 mm spojene kuglastim ubruSenim
spojevima na kojima su provodne cjevcice za plin s diskom 10 mm od sinteriranog stakla
niske poroznosti,

G = Uredaj za reguliranje usisavanja.

Metoda 4.
ODREDIVANIJE pH VRIJEDNOSTI

1. PREDMET I PODRUCJE PRIMJENE
Ova Metoda utvrduje postupak mjerenja pH vrijednosti otopine jednostavnih amonijsko
nitratnih gnojiva s visokim sadrzajem dusika.

2. NACELO
Mjerenje pH otopine amonijevog nitrata pomoc¢u pH metra.

3. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda bez uglji¢nog dioksida.

3.1. Pufer otopina, pH 6,88 na 20 °C

Otopiti 3,40 + 0,01 grama kalijevog dihidrogen ortofosfata (KH2PO4) u priblizno 400 ml
vode. Zatim otopiti 3,55 £ 0,01 grama natrijevog hidrogen ortofosfata (Na,HPO4) u priblizno



400 ml vode. Prenijeti dvije otopine, bez gubitka, u odmjernu tikvicu od 1000 ml, dopuniti do
oznake 1 promuckati. Ova otopina ¢uva se u hermeticki zatvorenoj posudi.

3.2. Pufer otopina, pH 4,00 na 20 °C

Otopiti 10,21 + 0,01 grama kalijevog hidrogen ftalata (KHCgO4H4) u vodi, prenijeti bez
gubitka u odmjernu tikvicu od 1000 ml, dopuniti do oznake i1 promuckati.

Otopinu cuvati u hermeticki zatvorenoj posudi.

3.3. Mogu se koristiti standardne pH otopine dostupne na trzistu.

4. OPREMA
pH metar opremljen staklenom i kalomel elektrodama ili odgovaraju¢im, osjetljivost 0,05 pH
jedinica.

5. POSTUPAK

5.1. BAZDARENJE pH METRA

Izbazdariti pH metar (4.) na temperaturi od 20 (£ 1) °C koristeci pufer otopine (3.1.), (3.2.) ili
(3.3.). Pustiti lagano strujanje dusika po povrSini otopine za vrijeme ispitivanja.

5.2. ODREDIVANIJE

U casi od 250 ml staviti 100,0 ml vode na 10 (= 0,01) grama uzorka. Ukloniti netopivo
filtriranjem, dekantiranjem ili centrifugiranjem tekucine. Izmjeriti pH vrijednost bistre otopine
na temperaturi od 20 (£ 1) °C u skladu s istim postupkom za bazdarenje pH metra.

6. PRIKAZ REZULTATA
Rezultat iskazati u pH jedinicama uz to¢nost 0,1 jedinice i navesti koriStenu temperaturu.

Metoda 5.
ODREDIVANIJE VELICINE CESTICA

1. PREDMET I PODRUCJE PRIMJENE
Ova Metoda utvrduje postupak ispitnog prosijavanja jednostavnih amonijsko nitratnih gnojiva
s visokim sadrzajem duSika.

2. NACELO

Ispitni uzorak se prosijava na garnituri od tri sita, bilo ru¢no ili mehanicki. Masa koja ostane
na svakom situ se zabiljezi, a postotak materijala koje prode kroz odgovarajuce sito se
izracuna.

3. OPREMA

3.1. Ispitna sita od pletene zice promjera 200 mm, standardne veli¢ine ocica od 2,0 mm, 1,0
mm i 0,5 mm. Jedan poklopac i posuda ispod (dno) za ova sita.

3.2. Vaga to¢nosti 0,1 gram.

3.3. Mehanicka tresilica (ako postoji) koja omogucava vertikalno i horizontalno kretanje
ispitnog uzorka.

4. POSTUPAK

4.1. Uzorak se reprezentativno podijeli u dijelove od priblizno 100 grama.

4.2. Izvagati jedan od ovih dijelova s to¢nosti 0,1 gram.

4.3. Sloziti garnituru sita uzlaznim redom: posuda ispod (dno), 0,5 mm, 1 mm, 2 mm i staviti
izvagani dio za ispitivanje na sito koje se nalazi na vrhu. Staviti poklopac na vrh garniture
sita.



4.4. Tresti rucno ili strojno u vertikalnom i horizontalnom smjeru, a ako je ru¢no, povremeno
udariti. Nastaviti s postupkom 10 minuta ili dok je koli¢ina koja prolazi kroz svako sito u
jednoj minuti manja od 0,1 gram.

4.5. Ukloniti sita iz garniture i sakupiti zaostali materijal, ako je potrebno lagano procetkati
donju stranu sita pomocu mekane Cetke.

4.6. Odvagati materijal zaostao na svakom situ te onaj koji je sakupljen na dnu i to uz to¢nost
0,1 gram.

5. PROCJENA REZULTATA

5.1. Pretvoriti mase frakcija u postotak na ukupnu masu frakcija (nakon sijanja).

Izracunati postotak u posudi ispod (dno), tj. <0,5 mm: A%

Izracunati postotak koji se zadrZao na situ 0,5 mm: B%

Izracunati postotak koji je proSao kroz 1,0 mm, tj. (A + B)%

Ukupna masa frakcija treba biti unutar 2% od pocetne uzete mase.

5.2. Treba provesti najmanje dvije zasebne analize i pojedina¢ni rezultat za A ne bi se trebao
razlikovati za viSe od 1,0% apsolutno i za B vise od 1,5% apsolutno. Ako to nije slucaj,
ponoviti ispitivanje.

6. PRIKAZ REZULTATA
Izrac¢unati srednju vrijednost dobivenu od dvije vrijednosti za A s jedne i za A + B s druge
strane.

Metoda 6.V
ODREDIVANIJE SADRZAJA KLORA
(KAO KLORIDNI ION)

1. PREDMET I PODRUCJE PRIMJENE
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanja sadrzaja klora (kao kloridni ion) u
jednostavnim amonijsko nitratnim gnojivima s visokim sadrzajem dusika.

2. NACELO
Kloridni ioni otopljeni u vodi odreduju se u kiselom mediju potenciometrijskom titracijom sa
srebrovim nitratom.

3. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda koja ne sadrzi kloridne ione.

3.1. Aceton

3.2. Koncentrirana dusi¢na kiselina (gustoca pri 20 °C = 1,40 g/ml)

3.3. Standardna otopina srebrovog nitrata 0,1 mol/l. Otopinu ¢uvati u boci od smedeg stakla.
3.4. Standardna otopina srebrovog nitrata 0,004 mol/l — otopinu pripremiti neposredno prije
upotrebe.

3.5. Standardna referentna otopina kalijevog klorida 0,1 mol/l.

Odvagati s to¢nos¢u 0,1 mg 3,7276 grama kalijevog klorida analiticke Cistoce, prethodno
osuSenog jedan sat u suSioniku pril30 °C i ohladenog u eksikatoru do sobne temperature.
Otopiti u malo vode, prenijeti otopinu bez gubitaka u odmjernu tikvicu od 500 ml, razrijediti
do oznake 1 promuckati.

3.6. Standardna referentna otopina kalijevog klorida 0,004 mol/l — otopinu pripremiti
neposredno prije upotrebe.



4. OPREMA

4.1. Potenciometar sa srebrnom indikatorskom elektrodom i kalomel referentnom elektrodom,
osjetljivosti 2 mV, koja pokriva podrucje od -500 do +500 mV.

4.2. Most koji sadrzi zasi¢enu otopinu kalijevog nitrata, na krajevima zatvoren sa poroznim
¢epovima spojen s kalomel elektrodom (4.1.).

4.3. Magnetska mjesalica s teflonskim Stapi¢em.

4.4. Mikrobireta graduirana s podjelom 0,01 ml, s fino zasiljenim vrhom.

5. POSTUPAK

5.1. STANDARDIZACIJA OTOPINE SREBROVOG NITRATA

Otpipetirati 5,00 ml i 10,00 ml standardne referentne otopine kalijevog klorida (3.6.) 1 staviti
u dvije plitke caSe prikladnog volumena (npr. 250 ml). Provesti titraciju sadrzaja u svakoj casi
kako slijedi:

Dodati 5 ml otopine dusi¢ne kiseline (3.2.), 120 ml acetona (3.1.) i dovoljno vode da se dobije
volumen od 150 ml. Staviti magnetski Stapi¢ (4.3.) u ¢asu i pokrenuti mijesalicu. Uroniti
srebrnu elektrodu (4.1.) i slobodan kraj mosta (4.2.) u otopinu. Spojiti elektrode na
potenciometar (4.1.) i nakon provjere vrijednosti nule na uredaju zabiljeziti vrijednost
pocetnog potencijala.

Titrirati koriste¢i mikrobiretu (4.4.), na pocetku dodati 4 ili 9 ml otopine srebrovog nitrata
koja odgovara standardnoj referentnoj otopini kalijevog klorida koja se koristi. Nastaviti
dodavati po 0,1 ml za 0,004 mol/I otopinu te po 0,05 ml za 0,1 mol/l otopinu. Nakon svakog
dodatka pricekati da se potencijal stabilizira.

Zabiljeziti dodane volumene i odgovarajuce vrijednosti potencijala u prva dva stupca Tablice
4.

U treci stupac Tablice 4. zabiljeziti naredna povecanja potencijala E (AiE). U Cetvrti stupac
zabiljeziti negativne i1 pozitivne razlike (A2E) izmedu povecanja potencijala (AiE). Kraj
titracije odgovara dodatku 0,1 ili 0,05 ml otopine srebrovog nitrata (V1) koja daje najveca
vrijednost A(E.

Da se izracuna tocan volumen (Veq) otopine srebrovog nitrata na kraju reakcije, koristi se
sljedec¢a formula:

b
Feg = 1 +(P{ XE]

gdje je:

V, = ukupni volumen otopine srebrovog nitrata neposredno manji od volumena koji daje
najvece povecanje AiE, u ml,

V1 = volumen zadnjeg dodatka otopine srebrovog nitrata (0,1 ili 0,05 ml), u ml,

b = posljednja pozitivna vrijednost AzE,

B = zbroj apsolutnih vrijednosti od posljednje pozitivne vrijednosti A2E 1 prve negativne
vrijednosti A2E (vidjeti primjer u Tablici 4.).

5.2. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu i uzeti je u obzir pri izratunavanju kona¢nog rezultata.

Rezultat slijepe probe V4 na reagensima prikazan je sljede¢om formulom:

Vei=2V3-V>



gdje je:

V> = vrijednost to¢nog volumena (Veq) otopine srebrovog nitrata koja odgovara titraciji
upotrijebljenih 10 ml standardne referentne otopine kalijevog klorida, u ml,

V3 = vrijednost to¢nog volumena (Veq) otopine srebrovog nitrata koja odgovara titraciji
upotrijebljenih 5 ml standardne referentne otopine kalijevog klorida, u ml.

5.3. PROVIJERA

Slijepa proba moze u isto vrijeme posluZiti kao provjera ispravnosti aparature i ispravno
provedenoga ispitnog postupka.

5.4. ODREDIVANIJE

Odvagati dio uzorka od 10 do 20 grama s to¢nos¢u 0,01 gram. Kvantitativno prenijeti u ¢asu
od 250 ml. Dodati 20 ml vode, 5 ml otopine dusi¢ne kiseline (3.2.), 120 ml acetona (3.1.) te
dovoljno vode da ukupni volumen bude otprilike 150 ml.

Staviti magnetski Stapi¢ (4.3.) u ¢asu i pokrenuti mijesalicu. Uroniti srebrnu elektrodu (4.1.) 1
slobodan kraj mosta (4.2.) u otopinu. Spojiti elektrode na potenciometar (4.1.) i nakon
provjere vrijednosti nule na uredaju zabiljeZiti vrijednost pocetnog potencijala.

Titrirati otopinom srebrovog nitrata dodavanjem iz mikrobirete (4.4.) po 0,1 ml. Nakon
svakog dodatka pric¢ekati da se potencijal stabilizira.

Nastaviti s titracijom kako je navedeno u 5.1. pocevsi od stavka 4.

6. PRIKAZ REZULTATA
Rezultat analize iskazati kao postotak klora sadrzan u uzorku za analizu. Izracunati postotak
sadrzaja klora (Cl) iz formule:

0,3545 5 T x (5~ ) 100

M

Yo CF =

gdje je:

T = koncentracija upotrijebljene otopine srebrovog nitrata, u mol/l,
V4 = rezultat slijepe probe (5.2.), u ml,

Vs = vrijednost Veq koja odgovara odredivanju (5.4.), u ml,

m = masa uzorka za ispitivanje, u gramima.

Tablica 4: PRIMJER

VOLUMEN
srEBROVOG |POTENCUAL| 4 p | g

NITRATA V
(ml)
4,80 176 - -
4,90 211 35 + 37
5,00 283 72 -49
5,10 306 23 —-10
5,20 319 13 -

Veq=4,9+0,1 x37/37+49 =4,943




Metoda 7.
ODREDIVANJE BAKRA

1. PREDMET I PODRUCJE PRIMJENE
Ova Metoda utvrduje postupak odredivanja sadrzaja bakra u jednostavnim amonijsko
nitratnim gnojivima s visokim sadrzajem duSika.

2. NACELO
Uzorak se otapa u razrijedenoj klorovodi¢noj kiselini, a bakar odreduje atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.

3. REAGENSI

3.1. Klorovodi¢na kiselina (gustoca pri 20 °C = 1,18 g/ml).

3.2. Otopina klorovodicne kiseline, 6 mol/l.

3.3. Otopina klorovodi¢ne kiseline, 0,5 mol/l

3.4. Amonijev nitrat

3.5. Vodikov peroksid, 30% m/V

3.6. Osnovna otopina bakra(?):

Odvagati 1 gram Cistog bakra s tocnos¢u 0,001 gram, otopiti u 25 mlotopine klorovidi¢ne
kiseline 6 mol/I (3.2.), postupno dodati 5 ml vodikovog peroksida (3.5.) i razrijediti vodom do
1 litre. 1 ml ove otopine sadrzi 1 000 ug bakra (Cu).

3.6.1. Razrijedena otopina bakra:

Razrijediti vodom 10 ml osnovne otopine (3.6.) do 100 ml, a zatim 10 ml tako dobivene
otopine razrijediti vodom do 100 ml. 1 ml konacno razrijedene otopine sadrzi 10 pg bakra
(Cu).

Ovu otopinu pripremiti neposredno prije upotrebe.

(2) Moze se koristiti standardna otopina bakra dostupna na trzistu.

4. OPREMA
Atomski apsorpcijski spektrometar s bakrovom lampom (324,8 nm).

5. POSTUPAK

5.1. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

Odvagati 25 grama uzorka s to¢nos¢u 0,001 g, staviti u ¢asu od 400 mli pazljivo dodati 20 ml
klorovodic¢ne kiseline (3.1.) (moZe do¢i do snazne reakcije zbog nastajanja uglji¢nog
dioksida). Ako je potrebno, dodati vise klorovodi¢ne kiseline. Nakon prestanka pjenjenja na
vodenoj kupelji upariti do suhog, uz povremeno mijesanje staklenim Stapi¢em. Dodati 15 ml
otopine klorovodic¢ne kiseline 6 mol/l (3.2.) 1 120 ml vode. Promijesati staklenim Stapicem
koji treba ostati u ¢asi, a ¢aSu pokriti satnim staklom. Lagano zagrijavati otopinu do potpunog
otapanja 1 nakon toga ohladiti.

Kvantitativno prenijeti otopinu u odmjernu tikvicu od 250 ml, uz ispiranje ¢ase s 5 ml
klorovodic¢ne kiseline 6 mol/I (3.2.) 1 dva puta s 5 ml kipuce vode, dopuniti klorovodicnom
kiselinom 0,5 mol/l (3.3.) do oznake i pazljivo promuckati.

Filtrirati kroz filter papir® bez bakra, odbacujuéi prvih 50 ml.

5.2. SLJEPA PROBA

Pripremiti otopinu slijepe probe izostavljajuci uzorak 1 uzeti je u obzir kod izratunavanja



konac¢nih rezultata.

5.3. ODREDIVANIJE

5.3.1. Priprema uzorka i otopina slijepe probe

Razrijediti otopinu uzorka (5.1.) 1 otopinu slijepe probe (5.2.) s otopinom klorovodi¢ne
kiseline 0,5 mol/l (3.3.) do koncentracije bakra za optimalno mjerno podrucje spektrometra.
Obicno nije potrebno nikakvo razrjedivanje.

5.3.2. Priprema standardnih otopina

Razrjedivanjem standardne otopine (3.6.1.) s otopinom klorovodic¢ne kiseline 0,5 mol/l (3.3.)
pripremiti najmanje pet standardnih otopina koje odgovaraju optimalnom mjernom podrucju
spektrometra (0 do 5,0 mg/l Cu). Prije dopunjavanja do oznake, svakoj otopini dodati otopinu
amonijevog nitrata (3.4.) da se dobije koncentracija od 100 mg/ml.

5.4. MJERENIJE

Postaviti spektometar (4.) na valnu duljinu 324,8 nm. Koristiti oksidiraju¢i plamen zrak-
acetilen. Uzastopno usisati tri puta standardne otopine (5.3.2.), otopine uzorka i otopinu
slijepe probe (5.3.1.) na potpuno isti nacin, ispiru¢i instrument destiliranom vodom izmedu
svakog usisavanja. Nacrtati bazdarnu krivulju nanosec¢i srednje vrijednosti apsorpcije svakog
upotrijebljenog standarda na ordinatu i odgovarajuce koncentracije bakra u pg/ml na apcisu.
Odrediti koncentraciju bakra u kona¢nom uzorku i otopinama slijepe probe iz bazdarne
krivulje.

(3) Whatman 541 ili istovjetan.

6. PRIKAZ REZULTATA
Izracunati sadrzaj bakra u uzorku vodeci raCuna o masi uzorka za ispitivanje, razrjedenjima
provedenim tijekom analize i vrijednosti slijepe probe. Rezultat iskazati u mg Cu/kg.

4. ODREDIVANJE OTPORNOSTI NA DETONACIJU

4.1. PREDMET 1 PODRUCJE PRIMJENE

Ova Metoda utvrduje postupak odredivanja otpornosti na detonaciju amonijsko nitratnih
gnojiva s visokim sadrzajem dusika.

4.2. NACELO

Ispitni uzorak se nalazi u ¢eli¢noj cijevi i podvrgava detonaciji udarcem od eksplozivnog
punjenja. Sirenje detonacije odreduje se stupnjem deformacije olovnih cilindara na kojima je
vodoravno postavljena cijev, tijekom ispitivanja.

4.3. MATERIJALI

4.3.1. PLASTICNI EKSPLOZIV KOJI SADRZI 83 DO 86% PENTRITA

Gustoéa: 1500 do 1600 kg/m?

Brzina detonacije: 7300 do 7700 m/s

Masa: 500 (= 1) g

4.3.2. SEDAM DUGIH SAVITLJIVIH DETONIRAJUCIH STAPINA BEZ METALNOG
NASTAVKA

Masa punjenja: 11 do 13 g/m

Duljina svakog $tapina: 400 (+ 2) mm.

4.3.3. SABITA ZRNCA SEKUNDARNOG EKSPLOZIVA, UDUBLJENA ZA PRIHVAT
DETONATORA

Eksploziv: heksogen/vosak 95/5 ili tetril ili slican sekundarni eksploziv, sa ili bez dodatka
grafita

Gustoéa: 1500 do 1600 kg/m?

Promjer: 19 do 21 mm



Visina: 19 do 23 mm

Sredi$nji utor za prihvat detonatora: promjer 7 do 7,3 mm, dubina 12 mm

4.3.4. BESAVNA CELICNA CIJEV, kako je utvrdeno u ISO 65-1981 — Tegka serija,
nominalnih dimenzija DN 100 (4")

Vanjski promjer: 113,1 do 115,0 mm

Debljina stjenke: 5,0 do 6,5 mm

Duljina: 1005 (£ 2) mm

4.3.5. PODNA PLOCA

Materijal: ¢elik dobre kvalitete zavarivanja

Dimenzije: 160 x 160 mm

Debljina: 5 do 6 mm

4.3.6. SEST OLOVNIH CILINDARA

Promjer: 50 (= 1) mm

Visina: 100 do 101 mm

Materijali: meko olovo, najmanje 99,5%-tne Cistoce.

4.3.7. CELICNI BLOK

Duljina: najmanje 1000 mm

Sirina: najmanje 150 mm

Visina: najmanje 150 mm

Masa: najmanje 300 kg, ukoliko nema ¢vrstog temelja za ¢elicni blok.

4.3.8. PLASTICNA ILI KARTONSKA CAHURA (CILINDAR) ZA EKSPLOZIVNO
PUNJENJE

Debljina stjenke: 1,5 do 2,5 mm

Promjer: 92 do 96 mm

Visina: 64 do 67 mm

4.3.9. DETONATOR (elektri¢ni ili neelektricni) pocetne snage 8do 10

4.3.10. DRVENI DISK

Promjer: 92 do 96 mm. Promjer treba odgovarati unutarnjem promjeru plasti¢ne ili kartonske
cahure (4.3.8.)

Debljina: 20 mm

4.3.11. DRVENA SIPKA istih dimenzija kao detonator (4.3.9.)

4.3.12. KROJACKE PRIBADACE (maksimalna duljina 20 mm)

4.4. POSTUPAK

4.4.1. PRIPREMA EKSPLOZIVNOG PUNJENJA ZA UMETANJE U CELICNU CIJEV
Ovisno o raspolozivosti opreme postoje dvije metode za pocetak paljenja eksplozivnog
punjenja

4.4.1.1. Istovremeno pokretanje sa sedam mjesta

Eksplozivno punjenje za upotrebu prikazano je na Slici 3.

4.4.1.1.1. Izbusiti otvore u drvenom disku (4.3.10.) paralelno s osi diska, kroz srediste i1 kroz
Sest mjesta, simetri¢no rasporedenih oko koncentricnog kruga promjera 55 mm. Promjer
otvora mora biti od 6 do 7 mm (vidjeti presjek A-B na Slici 3.), ovisno o promjeru
detonirajuceg Stapina (4.3.2.) koji se koristi.

4.4.1.1.2. Izrezati sedam dugih savitljivih detonirajucih Stapina (4.3.2.) svaki duljine 400 mm,
da se izbjegne gubitak eksploziva na svakom kraju, napraviti iste rezove i krajeve odmah
zalijepiti. Ugurati svaki od sedam komada kroz sedam otvora u drvenom disku (4.3.10.) sve
dok njihovi krajevi ne izadu nekoliko centimetara na drugoj strani diska. Zatim poprecno
uvesti malu krojacku pribadacu (4.3.12.) u tekstilni nastavak svakog Stapina 5 do 6 mm od
kraja 1 nanijeti ljepilo sa vanjske strane Stapina u sloju Sirine 2 cm koji neposredno prianja uz
pribadacu. Nakon toga povuci dugacke komade svakog Stapina tako da igla dode u dodir s
drvenim diskom.



4.4.1.1.3. Oblikovati plasticni eksploziv (4.3.1.) tako da se dobije cilindar promjera od 92 do
96 mm, ovisno o promjeru cilindra (4.3.8.). Postaviti cilindar uspravno na vodoravnu
povriinu i umetnuti oblikovani eksploziv. Zatim umetnuti drveni disk® dovode¢i sedam
komada detonirajucih Stapina na vrh cilindra 1 pritisnuti ga prema dolje na eksploziv. Podesiti
visinu cilindra (64 do 67 mm) tako da njegov gornji rub ne premasuje razinu drva. Nakon
toga, pricvrstiti cilindar na drveni disk na primjer spajalicama ili malim ¢avlima, oko njegove
obodnice.

4.4.1.1.4. Grupirati slobodne krajeve sedam komada detonirajucih Stapina oko obodnice
drvene Sipke (4.3.11.) tako da budu medusobno vodoravni u ravnini okomitoj na Sipku.
Svezati ih u snop oko §ipke pomocu ljepljive trake®"

(4) Promjer diska mora uvijek odgovarati unutarnjem promjeru cilindra.
(5) NB: Kada je Sest obodnih komada uzeta zategnuto nakon sastavljanja, sredi$nje uZe mora ostati blago
olabavljeno.

4.4.1.2. Centralno pokretanje sabitim zrncima

Eksplozivno punjenje za upotrebu prikazano je na Slici 4.

4.4.1.2.1. Pripremanje sabitih zrnaca

Poduzimajucéi potrebne sigurnosne mjere opreza, staviti 10 grama sekundarnog eksploziva
(4.3.3.) u kalup unutarnjeg promjera 19 do 21 mm i sabiti u ispravan oblik i gustocu.

(Odnos promjera i visine treba biti priblizno 1:1).

U sredini podne ploce kalupa nalazi se klin visine 12 mm i promjera 7,0 do 7,3 mm (ovisno o
promjeru detonatora koji se koristi), koji stvara cilindri¢ni utor u sabitom ulosku radi kasnijeg
umetanja detonatora.

4.4.1.2.2. Pripremanje eksplozivnog punjenja

Staviti eksploziv (4.3.1.) u cilindar (4.3.8.) tako da stoji uspravno na vodoravnoj povrsini,
pritisnuti ga prema dolje drvenom matricom tako da eksploziv dobije cilindri¢an oblik sa
srediSnjim utorom. Umetnuti sabita zrnca u taj utor. Prekriti cilindri¢no oblikovan eksploziv
koji sadrzi sabita zrnca s drvenim diskom (4.3.10.) tako da njegov srediSnji otvor bude
promjera od 7,0 do 7,3 mm radi umetanja detonatora. Ljepljivom trakom krizno ucvrstiti
drveni disk 1 cilindar. Umetnuti drvenu Sipku (4.3.11.) i provjeriti da li su otvor izbuSen u
disku i utor u sabitim zrncima koaksijalni.

4.4.2. PRIPREMANJE CELICNIH CIJEVI ZA ISPITIVANJE DETONACIJE

Na jednom kraju Celi¢ne cijevi (4.3.4.) izbusiti dva dijametralno suprotna otvora promjera 4
mm okomito kroz bo¢nu stjenku na udaljenosti 4 mm od ruba.

Potpuno zavariti podnu plocu (4.3.5.) na drugi kraj cijevi, u potpunosti ispuniti varom desni
ugao izmedu podne ploce 1 stjenke cijevi oko obodnice cijevi.

4.4.3. PUNJENJE CELICNE CIJEVI UZORKOM I EKSPLOZIVNIM PUNJENJEM

Vidjeti Slike 3.1 4.

4.4.3.1. Ispitni uzorak, ¢eli¢na cijev i eksplozivno punjenje moraju biti pri temperaturi 20 (+
5)sC. Za dva ispitivanja detonacije potrebno je 16 do 18 kg ispitnog uzorka.

4.4.3.2. Postaviti cijev uspravno tako da se njena Cetvrtasta podnica oslanja na ¢vrstu, ravnu
povrsinu, po mogucénosti betonsku. Ispuniti cijev do otprilike jedne tre¢ine njene visine
ispitnim uzorkom i potresati pet puta okomito s visine 10 cm tako da se granule ili prile u
cijevi sabiju Sto je moguce guSce. Da se ubrza sabijanje, provesti vibraciju na cijev udaranjem
bocne stjenke ¢ekicem od 750 do 1000 grama izmedu ispustanja, ukupno 10 puta.

Ponoviti metodu punjenja s drugim dijelom ispitnog uzorka. Daljnje dodavanje provesti tako
da se nakon sabijanja podizanjem i ispustanjem cijevi 10 puta i ukupno 20 isprekidanih
udaraca ¢ekic¢em, ispunjenost cijevi bude 70 mm od njenog otvora.

Visina ispunjenosti uzorkom mora se prilagoditi ¢eli¢noj cijevi tako da eksplozivno punjenje



(4.4.1.1. 111 4.4.1.2.) koje ¢e biti umetnuto kasnije bude u tijesnom dodiru s uzorkom preko
njegove Citave povrsine.

4.4.3.3. Umetnuti eksplozivno punjenje u cijev tako da je u dodiru s uzorkom; gornja povrsina
drvenog diska mora biti 6 mm ispod kraja cijevi. Da se osigura tijesan kontakt izmedu
eksploziva i ispitnog uzorka dodati ili ukloniti male koli¢ine uzorka. Kao §to je prikazano na
Slikama 3. 1 4., rascjepke se moraju umetnuti kroz otvore blizu otvorenog kraja cijevi, a
njihove nozice rastvore se ravno nasuprot cijevi.

4.4.4. POZICIONIRANJE CELICNE CIJEVI I OLOVNIH CILINDARA (vidjeti Sliku 5.)
4.4.4.1. Brojevima od 1 do 6 oznaciti dna olovnih cilindara (4.3.6.). Na simetrali ¢elicnog
bloka (4.3.7.) polegnutog na vodoravnom temelju naciniti Sest oznaka, s razmakom od 150
mm jednu od druge, tako da prva oznaka bude najmanje 75 mm od ruba bloka. Postaviti
olovni cilindar uspravno na svaku od tih oznaka tako da je dno svakog cilindra centrirano na
njegovu oznaku.

4.4.4.2. Polegnuti ¢eli¢nu cijev, pripremljenu u skladu s 4.3.3., vodoravno na olovne cilindre
tako da os cijevi bude paralelna sa simetralom ¢eli¢nog bloka, a da se zavareni kraj cijevi
proteze 50 mm iznad olovnog cilindra br. 6. Da se sprijeci kotrljanje cijevi umetnuti male
drvene klinove izmedu vrhova olovnih cilindara i stjenke cijevi (po jedan na svaku stranu) ili
krizno postaviti drvo izmedu cijevi i ¢elicnog bloka.

Napomena: Provjeriti da je cijev u dodiru sa svih Sest olovnih cilindara. Blaga zakrivljenost
povrsine cijevi moze se nadoknaditi zakretanjem cijevi oko njene longitudinalne osi. Ako je
neki od olovnih cilindara previsok, ¢eki¢em pazljivo udariti doti¢ni cilindar sve dok se ne
postigne odgovarajuca visina.

4.4.5. PRIPREMA ZA DETONACLJU

4.4.5.1. Postaviti aparaturu u skladu s 4.4.4. u bunker ili odgovarajuce pripremljenu
podzemnu lokaciju (npr. rudnik ili tunel). Osigurati da se temperatura celicne cijevi odrzava
pri 20 (£ 5)sC prije detonacije.

Napomena: Ukoliko takve lokacije gdje se eksploziv moZze postaviti nisu dostupne, po potrebi
postupak se moze obaviti u betonsko oblozenom rovu s natkrivenim drvenim gredama.
Detonacija moze uzrokovati izbacivanje ¢elicnih komada velikom kinetickom energijom zbog
Cega se eksplozije moraju obavljati na odgovaraju¢oj udaljenosti od naselja ili njihovih
prilaza.

4.4.5.2. Ako se koristi eksplozivno punjenje sa sedam mjesta potrebno je osigurati da
detonirajuci Stapini budu rastegnuti kako je opisano u 4.4.1.1.4. i rasporedeni §to je moguce
viSe vodoravno.

4.4.5.3. Nakon toga ukloniti drvenu Sipku 1 zamijeniti je detonatorom. Eksplozije ne provoditi
sve dok zona opasnosti ne bude evakuirana, a osoblje koje provodi ispitivanje ne bude u
zaklonu.

4.4.5.4. Detonirati eksploziv.

4.4.6. Pustiti da prode dovoljno vremena da se dim (plinoviti i ponekad toksicni proizvodi
koji se raspadaju, kao $to su dusi¢ni plinovi) razide, a zatim sakupiti olovne cilindre i izmjeriti
njihove visine Vernier kaliperom.

Za svaki od oznacenih olovnih cilindara zabiljeziti stupanj drobljenja i iskazati ga kao
postotak originalne visine od 100 mm. Ako su cilindri zdrobljeni ukoso, zabiljeziti najvisu i
najnizu vrijednost te izraCunati prosjecnu.

4.4.7. Za kontinuirano mjerenje brzine detonacije moze se koristiti sonda; sonda se mora
umetnuti longitudinalno na os cijevi ili uzduz njene bocne stjenke.

4.4.8. Po uzorku je potrebno provesti dva ispitivanja.

4.5. IZVJESTAJ O ISPITIVANJU

U izvjestaju o ispitivanju za svako ispitivanje detonacije treba navesti vrijednosti sljede¢ih
parametara:



— vrijednosti stvarnih mjerenja za vanjski promjer celi¢ne cijevi i debljinu stjenke,

— ¢vrstocu Celicne cijevi po Brinellu,

— temperaturu cijevi 1 uzorka neposredno prije eksplozije,

— gustocu pakiranja (kg/mt) uzorka u Celi¢noj cijevi,

— visinu svakog olovnog cilindra nakon eksplozije, navode¢i odgovarajucéi broj cilindra,

— upotrijebljenu metodu za eksplozivno punjenje.

4.5.1. Procjena rezultata ispitivanja

Ako je tijekom svake eksplozije drobljenje najmanje jednog olovnog cilindra manje od 5%, sa
sigurno$¢u se moze zakljuciti da je uzorak u skladu sa zahtjevima iz Dodatka II1.2. ovoga
Pravilnika.

Slika 3.: EKSPLOZIVNO PUNJENIJE S POKRETANJEM SA SEDAM MJESTA
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Dimenzije u mm

Presjek C-D

Presjek A-B

1) Celi¢na cijev

2) Drveni disk sa sedam otvora



3) Plasti¢na ili kartonska cahura (cilindar)

4) Detonirajuci Stapini

5) Plasti¢ni eksploziv

6) Ispitni uzorak

7) Otvor promjera 4 mm izbusen za prihvat uvlake (8)
8) Rascjepka

9) Ljepljiva traka za osiguranje (4) oko (9)

Slika 4.: EKSPLOZIVNO PUNJENJE S CENTRALNIM
POKRETANJEM
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Dimenzije u mm

1) Celi¢na cijev

2) Drveni disk

3) Plasti¢na ili kartonska cahura (cilindar)

4) Drvena Sipka

5) Plasti¢ni eksploziv

6) Ispitni uzorak

8) Otvor promjera 4 mm izbusen za prihvat rascjepke (9)
9) Rascjepka

10) Drvena matrica za (5)

Slika 5.
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Pozicioniranje ¢elicne cijevi na lokaciji gdje ¢e se obaviti eksplozija
Dimenzije u mm

1 do 6 = brojevi olovnih cilindara

1) Celi¢na cijev

2) Olovni cilindri

3) Celi¢ni blok

4) Podna ploca

5) Eksplozivno punjenje

DODATAK V.
METODE UZORKOVANIJA I ANALIZE
A. METODE UZORKOVANJA ZA KONTROLU GNOJIVA
1. DEFINICIJA
Jedinica uzorkovanja — partija (jedinica koja se uzorkuje) je koli¢ina proizvoda koja tvori
jedinicu i posjeduje ujednacena svojstva.

Jednokratni uzorak je koli¢ina uzeta s jednog mjesta iz jedinice uzorkovanja.
Skupni uzorak je zbroj jednokratnih uzoraka uzetih iz iste jedinice uzorkovanja.



Umanjeni uzorak je reprezentativni dio skupnog uzorka dobiven iz jedinice uzorkovanja
postupkom umanjenja.

Konacni uzorak (laboratorijski uzorak) je reprezentativni dio umanjenog uzorka.

Ispitni uzorak je uzorak pripremljen iz laboratorijskog uzorka od kojeg se uzima dio za
ispitivanje (analizu).

2. OPREMA ZA UZORKOVANJE

Oprema za uzorkovanje mora biti napravljena od materijala koji ne mogu utjecati na svojstva
proizvoda koji se uzorkuju.

2.1. Oprema koja se preporucuje za uzorkovanje krutih gnojiva

2.1.1. Oprema koja se preporucuje za ru¢no uzorkovanje

Za ru¢no uzorkovanje moze se koristiti:

— lopata ravnog dna s okomitim rubovima,;

— sonda za uzorkovanje s dugackim otvorom i odjeljcima (Slika 6.). Dimenzije sonde za
uzorkovanje moraju odgovarati svojstvima uzorkovanog dijela (dubina kontejnera, dimenzije
vrece, 1 dr.) 1 veli¢ini granula gnojiva;

— posuda za uzorkovanje sa pokretne trake (Slika 7.).

2.1.2. Mehanicko uzorkovanje

Za mehanicko uzorkovanje moze se koristiti:

— mehanicka oprema za uzorkovanje sa pokretne trake koja zadovoljava kvantitativne uvjete
iz tocke 3.2.1. Dodatka I'V. A. ovoga Pravilnika;

2.1.3. Razdjeljivanje uzoraka

Razdjeljivac se upotrebljava za razdjeljivanje uzetih uzoraka na jednake dijelove, a moze se
koristiti 1 za pripremu jednokratnih i1 kona¢nih uzoraka.

Razdjeljivanje uzetih uzoraka na jednake dijelove moze se provesti i metodom cetvrtanja.
2.2. Oprema koja se preporuca za uzorkovanje tekucih gnojiva

2.2.1. Za ru¢no uzorkovanje tekucih gnojiva moze se koristiti:

— cijev, sonda, boca ili druga odgovarajuca oprema s kojom se moze nasumice uzimati uzorke
iz jedinice uzorkovanja.

2.2.2. Za mehanicko uzorkovanje tekucih gnojiva u istjecanju ili protjecanju moze se koristiti
odobrena mehanicka oprema koja zadovoljava kvantitativne uvjete iz tocke 3.2.1. Dodatka
IV. A. ovoga Pravilnika.

3. KVANTITATIVNI ZAHTJEVI

3.1. Jedinica uzorkovanja

Veli¢ina jedinice uzorkovanja mora biti prilagodena tako da se moze uzorkovati svaki njezin
dio.

3.2. Jednokratni uzorci

3.2.1. RASUTA KRUTA GNOJIVA ILI TEKUCA GNOJIVA U KONTEJNERIMA VECIM
OD 100 kg (Tablica 5.)

Tablica 5. VELICINA JEDNOKRATNOG UZORKA ZA RASUTA KRUTA GNOJIVA ILI
TEKUCA GNOJIVA U KONTEINERIMA VECIM OD 100 kg

VELICINA JEDINICE | NP IVALEI BRD)
UZORKOVANIJA (t) TESTITIOA,
<25 7
2,5-80 V20 x br. tonage(imlca
uzorkovanja(®)




> 80 | 40

3.2.2. PAKOVINE KRUTIH GNOJIVA ILI TEKUCIH GNOJIVA U KONTEJNERIMA
MANJIM OD 100 kg (U DALINJEM TEKSTU: PAKOVINE) (Tablica 6.)

Tablica 6. VELICINA JEDNOKRATNOG UZORKA ZA PAKOVINE KRUTIH GNOJIVA
ILI TEKUCIH GNOJIVA U KONTEINERIMA MANJEM OD 100 kg

VELICINA
JEDINICE MINIMALNI
UZORKOVANIJA
Pakovine vecée od 1 kg [ Pakovine do 1 kg
< 5 pakovina Sve pakovine(”)
5 — 16 pakovina 4%
. . . .. 4
17 — 400 pakovina \br. pakiranja Jec})lmce
uzorkovanja(®)
> 400 pakovina 20

3.3. Skupni uzorak

Zahtjeva se jedinstveni skupni uzorak jedinice uzorkovanja. Ukupna masa jednokratnih
uzoraka koji ¢ine skupni uzorak ne smije biti manja od sljedeceg:

3.3.1. Za rasuta gnojiva ili tekuca gnojiva u kontejnerima ve¢im od 100 kg ne manja od 4 kg
3.3.2. Pakovine krutih ili teku¢ih gnojiva u pakovinama manjim od 100 kg

3.3.2.1. Za pakovine vec¢e od 1 kg ne manje od 4 kg

3.3.2.2. Za pakovine manje od 1 kg zahtjeva se masa sadrzaja najmanje Cetiri originalna
pakiranja, tako da skupni uzorak bude najmanje 4 kg

3.3.3. Za uzorak amonijevog nitrata kao gnojiva za ispitivanje u skladu s Dodatkom III.2.
ovoga Pravilnika — ne manje od 75 kg.

3.4. Konacni uzorci

3.4.1. Kruta i tekuca gnojiva

Po potrebi, umanjivanjem skupnog uzorka dobiva se konacni uzorak koji ne moze biti manji
od 1 kg. Analiza se provodi jednom konacnom uzorku. Masa ispitnog uzorka ne smije biti
manja od 500 grama.

3.4.2. Uzorak amonijsko nitratnog gnojiva za ispitivanje

Skupni uzorak predstavlja konacni uzorak za ispitivanjem a po potrebi moze se umanjiti.
3.4.2.1. Minimalna masa kona¢nog uzorka za ispitivanje iz Dodatka III.1. ovoga Pravilnika je
1 kg.

3.4.2.2. Minimalna masa kona¢nog uzorka za ispitivanje iz Dodatka II1.2. ovoga Pravilnika je
25 kg.

3.5. Napomena

Masa izrazena u kilogramima za tekuca gnojiva izrazava se u litrama.

3.6. Faze postupka uzorkovanja prikazane su shemom u prilogu (Slika 8.)

(6) Ako dobiveni broj nije cijeli broj, decimala se mora zaokruziti na sljedeci cijeli broj.
(7) Za ambalaze ¢iji sadrzaj ne prelazi | kg, jednokratni uzorak bit ¢e sadrzaj jedne originalne pakovine.

(8) Za ambalaze ¢iji sadrzaj ne prelazi | kg, jednokratni uzorak bit ¢e sadrzaj jedne originalne pakovine.
(9) Ako dobiveni broj nije cijeli broj, decimala se mora zaokruziti na sljede¢i cijeli broj.



4. UPUTE ZA UZIMANJE I PRIPREMU UZORAKA

4.1. Opcenito

Uzorci se moraju uzeti i pripremiti $to je brze moguce imajuci na umu mjere opreza potrebne
kako bi se osigurala reprezentativnost tih uzoraka s obzirom na uzorkovano gnojivo. Oprema,
a takoder 1 povrSine 1 posude namijenjene spremanju uzoraka moraju biti Ciste i suhe.

Kada se radi o teku¢im gnojivima, ako je moguce, jedinice uzorkovanja treba promijesati prije
uzorkovanja.

4.2. Jednokratni uzorci moraju se uzimati nasumice iz cijele jedinice uzorkovanja i moraju biti
priblizno jednake velicine.

4.2.1. Rasuta kruta gnojiva ili tekuca gnojiva u kontejnerima ve¢im od 100 kg.

Jedinica uzorkovanja se mora prividno podijeliti na odredeni broj jednakih dijelova. Broj
dijelova odgovara broju jednokratnih uzoraka u skladu sa zahtjevima iz tocke 3.2.1. Dodatka
IV. A. ovoga Pravilnika, pri ¢emu treba biti izdvojen najmanje jedan uzorak sa svakog tako
prividno podijeljenog dijela. Ako nije moguce udovoljiti zahtjevima iz tocke 3.1. Dodatka IV.
A ovoga Pravilnika, kada se radi o uzorkovanju gnojiva u rinfuzi ili tekucih gnojiva u
kontejnerima ve¢im od 100 kg uzorkovanje treba obaviti kada se jedinica uzorkovanja
premjesta (utovar ili istovar). U tom se slucaju uzorci uzimaju dok se premjestaju iz nasumice
odabranih prividno podijeljenih dijelova, kako je gore utvrdeno.

4.2.2. Pakovine krutih gnojiva ili tekucih gnojiva u kontejnerima (u daljnjem tekstu pakovine)
od kojih je svaka manja od 100 kg

Nakon izbora trazenog broja pakovina za uzorkovanje kako je navedeno u tocki 3.2.2. ovog
Dodatka izuzima se dio sadrzaja svake pakovine. Ako je potrebno uzorci se uzimaju nakon
zasebnog praznjenja pakovine.

4.3. Priprema skupnog uzorka

Skupni uzorak dobiva se mijeSanjem jednokratnih uzoraka.

4.4. Priprema kona¢nog uzorka

Sadrzaj skupnih uzorka treba pazljivo promijesati.

Po potrebi, skupni uzorak treba umanjiti na najmanje 4 kg (umanjeni uzorak) koriStenjem
mehanickog razdjeljivaca ili metodom cCetvrtanja.

Nakon toga treba pripremiti najmanje tri konacna uzorka priblizno iste koli¢ine, a u skladu s
kvantitativnim zahtjevima iz tocke 3.4. Dodatka IV. A. ovoga Pravilnika. Uzorci se stavljaju u
nepropusnu ambalazu. Potrebno je poduzeti sve mjere opreza da se izbjegne svaka promjena
svojstava uzoraka.

Kad se radi o ispitivanju iz Dodatka III. Odjeljka 1.1 2. ovoga Pravilnika kona¢ni se uzorci
drZe na temperaturi izmedu 0 °C 1 25 °C.

5. PAKIRANJE KONACNIH UZORAKA

Posude ili pakiranja se vazu, oznacavaju etiketama odnosno naljepnicama (pecat mora
prekrivati dio naljepnice) te se zatvaraju na taj nacin da je onemogucéeno otvaranje ambalaze
bez ostecenja pecata ili plombe.

6. ZAPIS O UZORKOVANJU
O svakom uzorkovanju treba voditi zapis koji omogucava da se svaka jedinca uzorkovanja
nedvojbeno prepozna.

7. ODREDISTE UZORKA
Za svaku jedinicu uzorkovanja jedan konac¢ni uzorak Salje se s podacima potrebnim za analizu
ili ispitivanje, $to je brze moguce, ovlastenom analitickom laboratoriju.



8. KONTROLA KAKVOCE GNOJIVA U INSPEKCIJSKE SVRHE

8.1. Upute za uzimanje, pripremu i pakiranje uzoraka za inspekcijske svrhe

Tocke 2., 3.14. Dodatka IV. A. ovoga Pravilnika primjenjuju se kod uzimanja i pripreme
uzoraka gnojiva u inspekcijske svrhe.

8.2. Pakiranje uzoraka

Uzorci se stavljaju u Ciste, suhe 1 neupotrebljavane vrecice ili posude od materijala koji ne
mogu promijeniti svojstva uzorkovanog gnojiva.

Pripremljeni uzorci se oznacavaju, pecate ili plombiraju te zatvaraju na nacin da je
onemoguceno otvaranje ambalaze bez oSte¢enja pecata ili plombe. Na pecatu odnosno plombi
mora biti vidljiva oznaka inspektora koji je uzorak uzeo. Vrecice ili posude s pripremljenim
uzorkom oznacavaju se pri¢vr§¢ivanjem etikete na uzorak tako da se ne moze skinuti bez
povrede pecata odnosno plombe.

Etiketa mora sadrzavati sljedece podatke:

— oznaku uzorka,

—naziv i tip gnojiva,

— naziv proizvodaca i/ili uvoznika gnojiva,

— datum i mjesto uzimanja uzorka,

— koli¢inu gnojiva iz koje je uzorak uzet,

— metodu kojom je uzorak uzet,

—naziv i adresu pravne ili fizicke osobe kod koje je uzet uzorak,

— potpis i pecat inspektora koji je uzeo uzorak.

Podaci na etiketi moraju biti ispisani na takav nacin i takvim sredstvom da se ne mogu
mijenjati i brisati.

8.3. Zapisnik o uzorkovanju

Za svako uzimanje uzorka gnojiva, za kontrolu kakvoce u inspekcijske svrhe, poljoprivredni
inspektor sastavlja zapisnik u koji se upisuju podaci:

—naziv i tip gnojiva,

— porijeklo gnojiva (naziv proizvodaca, uvoznika i prodavaca),

— deklaracija i dokumenti koji u transportu prate gnojivo,

— nacin pakiranja, broj pakiranja, koli¢ina gnojiva koju uzorak predstavlja kao i broj
jednokratnih uzoraka,

— mjesto na kojem je uzet uzorak (adresa skladista ili registarski broj vozila),

— datum uzimanja i oznaka uzorka,

— metoda po kojoj je uzet uzorak sukladno Dodatku IV. A. ovoga Pravilnika,

— osoba kod koje je uzorak uzet,

— specifi¢ne okolnosti prilikom uzimanja uzorka (ukoliko su postojale).

Zapisnik se sastavlja u dva primjerka od kojih se jedan dostavlja pravnoj ili fizickoj osobi kod
koje je uzorak uzet, a drugi primjerak poljoprivredni inspektor zadrzava za sebe.

8.4. Sifriranje uzoraka

Poljoprivredni inspektor dostavlja uzorak ovlastenom laboratoriju na analizu pod Sifrom, uz
dopis kojim se oznacavaju naziv i tip gnojiva i specifikacija za provedbu analize.

Skidanje etikete s uzorka i Sifriranje uzorka obavlja se u prisutnosti drugog poljoprivrednog
inspektora.

O sifriranju uzorka uzetog u inspekcijskom postupku sastavlja se zapisnik o Sifriranju uzorka
koji mora sadrzavati:

—naziv pravne ili fizicke osobe kod koje je uzet uzorak,

—naziv 1 tip gnojiva,

—naziv i sadrZaj hranjiva,

— oznaka (klasa, urbroj 1 datum) Zapisnika o uzimanju uzorka,

— popis sluzbenih osoba koje su prisustvovale Sifriranju uzorka.



Originalne etikete Cuvaju se u prilogu Zapisnika o Sifriranju uzoraka uzetih u inspekcijskom
postupku.

Zapisnik o Sifriranju uzoraka uzetih u inspekcijskom postupku predstavlja sluzbenu tajnu.
8.5. Odrediste uzorka

Poljoprivredni inspektor jedan uzorak Salje u ovlaSteni laboratorij radi kontrole kakvoce
gnojiva u inspekcijske svrhe, drugi uzorak ¢uva 90 dana radi ponovne analize, a tre¢i uzorak
dostavlja se nadziranoj pravnoj ili fizi¢koj osobi kod koje je uzorak uzet.

8.6. Rezultat analize

Ovlasteni laboratorij duzan je u roku od 15 dana od prijema uzorka izvrsiti analizu kakvoce
gnojiva u inspekcijske svrhe 1 inspektoru poslati Rezultat analize koji se sastoji od Izvjestaja i
Misljenja.

Rezultat analize se sastavlja u tri primjerka od kojih se dva dostavljaju poljoprivrednom
inspektoru koji je uzeo uzorak, a tre¢i primjerak ovlasteni laboratorij zadrzava za sebe.
Ukoliko Rezultat analize ovlastene institucije pokazuje nedozvoljeno odstupanje od
propisanih vrijednosti inspektor Salje tre¢i uzorak i Rezultat analize ovlastene institucije
proizvodacu ili uvozniku gnojiva.

Ako se stranka u postupku nadzora ne slaze s Rezultatom analize moZze u roku od 15 dana od
prijema Rezultata analize zahtijevati ponovnu analizu koja se obavlja u drugom ovlaStenom
laboratoriju, a analizi moze prisustvovati ovlasteni predstavnik pravne ili fizicke osobe ¢iji se
uzorak analizira.

Ponovnu analizu moZze zahtijevati i inspektor.

Rezultat ponovne analize je konacan i mjerodavan za donoSenje odgovarajuceg rjeSenja
prema odgovornim pravnim i fizickim osobama te se moze pobijati samo pod uvjetima i
nacinima propisanim za pobijanje javnih isprava.

Slika 6. SONDA ZA UZORKOVANIJE
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1. tijelo sonde
2. siljak

3. potisni klip

Slika 7. POSUDA ZA UZORKOVANIJE S POKRETNE TRAKE




Slika 8. SHEMATSKI PRIKAZ PROCESA UZORKOVANIJA

FRORROUAIA. UZORKOVANI PROIZVOD:
U VREGAMA ILI 54 TRANSPORTNE ILI SA HRPE
1. UZIMANJE TRAKE
JEDNOKRATNIH
UZORAKA
AMONIJEY
,., NITRAT:
SKUPNI UZORAK ne manji od
ne manje od 4 kg 75 hg
I
,', |
2. UMANLIEN.JE :
Fc‘ﬁ:’é;_fm UMANJENI UZORAK I
|
L L :
KOMASHI UZ0RAK: LM%HZETSEJSM ne manji od
e manje od 1 kg 25 kg
[
|
|
|
J,
ISPITII LIZ O e mrargi od
ne manje od 0.5 kg 16 - 18 ko
B. METODE ZA ANALIZU GNOJIVA
Opéenite primjedbe
LABORATORIJISKA OPREMA

U opisima metoda opcenita laboratorijska oprema nije precizno definirana, osim datih
veli¢ina tikvica i pipeta. U svakom sluc¢aju laboratorijski pribor mora biti dobro ociscen,
narocito kad se radi o odredivanju malih koli¢ina elemenata.

PROVIJERA

Prije analize potrebno je osigurati ispravnost aparature, ispravno provodenje analiti¢kih
tehnika i upotrebu kemijskih spojeva poznatog sastava tamo gdje je to potrebno (npr.
amonijev sulfat, mono kalijev fosfat, itd.). Unato¢ tome, rezultati analiziranih gnojiva mogu
ukazivati na pogreSan kemijski sastav ako analiticke tehnike nisu strogo primjenjene. S druge
strane, broj odredivanja je iskustven i odnosi se na proizvode slozenog kemijskog sastava.
Preporuca se da gdje je moguce, laboratoriji koriste standardna referentna gnojiva to¢no
odredenog sastava.

Opcenite odredbe 0 metodama analiziranja umjetnih gnojiva
1. REAGENSI
Osim ako nije drugacije utvrdeno metodom analize svi reagensi moraju biti ¢istoce p.a. Ako



se analiziraju mikrohranjiva ¢isto¢a reagensa mora biti provjerena pomocu slijepe probe.
Ovisno o dobivenom rezultatu mozda ¢e biti potrebno provesti daljnje proc¢is¢avanje.

2. VODA

Kada postupci otapanja, razrjedenja, ispiranja ili pranja navedeni u metodama analize ne
utvrduju prirodu otapala ili razrjedivaca, podrazumijeva se upotreba vode. Voda mora biti
demineralizirana ili destilirana. U posebnim slucajevima, kako je navedeno u metodi analize,
takvu se vodu treba podvrgnuti posebnom procesu procis¢avanja.

3. LABORATORIJSKA OPREMA

S obzirom na opremu koja se inace koristi u kontrolnim laboratorijima, uredaji opisani u
metodama analize ograni¢eni su na posebne instrumente i aparature ili na pribor koji
udovoljava specifi¢énim zahtjevima. Takva oprema mora biti besprijekorno Cista, prije svega
ako se radi o odredivanju malih koli¢ina. Laboratorij mora osigurati ispravnost odmjernog
staklenog posuda koje odgovara uvjetima odgovarajuc¢ih metroloskih normi.

Metoda 1.
PRIPREMA UZORKA ZA ANALIZU

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak pripreme uzorka za analizu uzetog iz kona¢nog uzorka.

2. NACELO

Pripremu konacnog uzorka zaprimljenog u laboratorij ¢ini niz radnji, uobicajeno je
prosijavanje, mljevenje i mijesanje, koje se provode na nacin da:

— s jedne strane, najmanja izvagana koli¢ina utvrdena metodama analize bude reprezentativna
kad se radi o laboratorijskom uzorku,

— s druge strane, fino¢a gnojiva ne smije Stetno utjecati na njegovu topivost u razli¢itim
ekstrakcijskim sredstvima.

3. PRIBOR

Razdjeljivac uzoraka (alternativno)

Sita veli¢ine o¢ica od 0,2 1 0,5 mm

Boce od 250 ml, s cepom

Porculanski tucak i tarionik ili laboratorijski mlin.

4. 1ZBOR POSTUPKA KOJI CE SE KORISTITI

Prethodna napomena

Ako je proizvod prepoznatljiv, potrebno je zadrzati samo reprezentativni dio kona¢nog
uzorka.

4.1. Konacni uzorci koji se ne smiju usitnjavati

Kalcijev nitrat, kalcijev magnezijev nitrat, natrijev nitrat, Cilska salitra, kalcijev cijanamid,
dusic¢ni kalcijev cijanamid, amonijev sulfat, amonijevi nitrati s vise od 30% N, urea, bazi¢na
troska, djelomic¢no topivi prirodni fosfat, talozeni dehidratizirani dikalcijev fosfat, kalcinirani
fosfat, aluminijev kalcijev fosfat, meki mljeveni sirovi fosfat.

4.2. Konacni uzorci koji se moraju razdijeliti, a jedan se dio mora usitniti

To su proizvodi na kojima se provede stanovita odredivanja bez prethodnog usitnjavanja
(primjerice fino¢a mljevenja) i ostala odredivanja nakon mljevenja. Oni ukljucuju sva slozena
gnojiva koja sadrze sljedece fosfatne sastojke: bazicnu trosku, aluminijev kalcijev fosfat,
kalcinirani fosfat, meki mljeveni sirovi fosfat i djelomi¢no otopljeni sirovi fosfat. U tu svrhu



konacni uzorak se podijeli, po moguénosti na dva jednaka dijela, koriStenjem razdjeljivaca ili
Cetvrtanjem.

4.3. Konacni uzorci na kojima se odredivanja provode na usitnjenom proizvodu
Potrebno je usitniti samo reprezentativni dio kona¢nog uzorka. To su sva ostala gnojiva s
popisa koja se ne mogu naci pod tockama 4.1. 1 4.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

5. METODA

Dio kona¢nog uzorka iz tocke 4.2. 1 4.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika brzo prosijati kroz
sito veli¢ine otvora 0,5 mm. Ostatak se grubo usitni tako da se dobije proizvod koji ima
minimalan broj finih Cestica, a zatim se isti ponovo prosije. Usitnjavanje se mora obavljati u
takvim uvjetima da ne dode do znatnog zagrijavanja tvari. Postupak se ponavlja onoliko puta
koliko je potrebno sve dok ostatka viSe nema i mora se obaviti §to je brze moguce da se
sprijeci svako povecanje ili smanjenje sastavnih dijelova (vode, amonijaka). Ukupan usitnjeni
1 prosijani uzorak stavlja se u €istu bocu koja se moze zacepiti.

Prije svakog vaganja za provodenje analize Citav se uzorak mora dobro promijesati.

6. POSEBNI SLUCAJEVI

(a) Gnojiva koja sadrze mjeSavinu nekoliko kategorija kristala

U ovom slucaju Cesto dolazi do razdvajanja. Stoga je iznimno vazno uzorak smrviti i
propustiti kroz sito veli¢ine o€ica 0,200 mm. Na primjer: mjesavine amonijevog fosfata i
kalijevog nitrata. Kad se radi o takvim proizvodima preporuca se usitnjavanje ¢itavog
kona¢nog uzorka.

(b) Ostatak koji je tesSko usitniti 1 koji ne sadrzi hranjive tvari

Izvagati ostatak i voditi raCuna o njegovoj masi prilikom izraCunavanja konacnog rezultata.
(c) Proizvodi koji se raspadaju uslijed zagrijavanja

Usitnjavanje mora biti izvedeno na takav nacin da se izbjegne svako zagrijavanje. U ovom
slu¢aju za usitnjavanje je pozeljno koristiti tarionik. Na primjer: slozena gnojiva koja sadrze
kalcijev cijanamid i ureu.

(d) Proizvodi koji su izuzetno vlazni ili usitnjavanjem postaju vlazni

Radi osiguravanja homogenosti, treba odabrati sito s najmanjom veli¢inom ocica koja dopusta
usitnjavanje grudica ruc¢no ili pomocu tucka. To moze biti slucaj s mjesavinama ¢iji odredeni
sastojci sadrze kristalnu vodu.

Metosle 2.
DUSIK

Metoda 2.1.
ODREDIVANJE AMONIJSKOG DUSIKA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje amonijskog dusika.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje na sva dusi¢na gnojiva ukljucujuc¢i kompleksna gnojiva u kojima se
dusik nalazi isklju¢ivo u obliku amonijevih soli ili amonijevih soli s nitratima.

Metoda nije primjenjiva za gnojiva koja sadrze ureu, cijanamid ili druge organsko dusi¢ne
spojeve.
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4.8. Otopina natrijevog hidroksida priblizno 30% NaOH (d2o = 1,33 g/ml) bez amonijaka
4.9. Otopina indikatora

4.9.1. Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metilnog crvenila u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i
dopuniti do jedne litre vodom.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otopine B.

Indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj i zelen u luznatoj otopini. Upotrijebiti
0,5 ml (10 kapi) ove otopine indikatora.

4.9.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95% etanola. Dopuniti do 100 ml vodom 1 filtrirati
ako je potrebno. Ovaj indikator moze se koristiti (4 do 5 kapi) umjesto ranije navedenog.
4.10. Kamenci¢i za reguliranje vrenja oprani u klorovodi¢noj kiselini i kalcinirani.

4.11. Amonijev sulfat za analize

5. OPREMA

5.1. Aparatura za destilaciju sastoji se od tikvice odgovarajuéeg volumena s okruglim dnom
spojene na hladilo sa hvatacem kapi.

Napomena 1

Razli¢iti tipovi opreme koji se preporucuju i izraduju za ovo odredivanje prikazani su na
slikama 6, 7, 8, 9.

5.2. Pipete od 10, 20, 25, 50, 100 i 200 ml

5.3. Odmjerna tikvica 500 ml

5.4. Rotacijska muckalica (35 do 40 okretaja u minuti)

6. PRIPREMA UZORAKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.



7. METODA ANALIZE

7.1. PRIPREMA OTOPINE

Odrediti topivost uzorka u vodi na sobnoj temperaturi u omjeru 2% (m/v). Odvagati 5, 7 ili 10
g pripremljenog uzorka s to¢nos¢u 0,001 g prema vrijednostima iz Tablice 4. Dodatka IV. B.
ovoga Pravilnika i staviti u odmjernu tikvicu od 500 ml. Prema rezultatu testa topivosti
postupiti kako slijedi:

a) Proizvodi potpuno topivi u vodi

U tikvicu dodati dovoljnu koli¢inu vode da se uzorak otopi, promijesati, a kada je potpuno
otopljeno dopuniti tikvicu vodom i promuckati.

b) Proizvodi koji nisu potpuno topivi u vodi

U tikvicu dodati 50 ml vode i1 20 ml klorovodi¢ne kiseline (4.1.) 1 promijesati. Ostaviti stajati
dok ne prestane razvijanje uglji¢nog dioksida. Dodati 400 ml vode i muékati pola sata na
rotacijskoj muckalici (5.4.). Dopuniti volumen vodom, promuckati i filtrirati kroz suhi filter
papir u suhu posudu.

7.2. ANALIZA OTOPINE

Prema izabranoj varijanti u tikvicu za hvatanje destilata staviti volumen standardne otopine
sumporne kiseline kao §to je navedeno u Tablici 7. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Dodati
odgovarajucu koli¢inu izabranog indikatora (4.9.1. ili 4.9.2.) i po potrebi vode do volumena
50 ml. Kraj produzne cijevi hladila mora biti uronjen ispod razine otopine.

Odpipetirati alikvot!? bistre otopine kao $to je navedeno u Tablici 7. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika 1 staviti u destilacijsku tikvicu aparature. Dodati vodu da se dobije ukupni volumen
350 ml i nekoliko kamenci¢a za reguliranje vrenja.

Spojiti aparaturu za destilaciju i poduzeti potrebne mjere opreza da se sprijeci gubitak
amonijaka. U destilacijsku tikvicu dodati 10 ml koncentrirane otopine natrijevog hidroksida
(4.8.) 1li 20 ml u slucaju kada se koristi 20 ml klorovodi¢ne kiseline (4.1.) za otapanje ispitnog
uzorka. Postepeno zagrijavati tikvicu da se izbjegne jako vrenje. Kada po¢ne vrenje destilirati
u obrocima oko 100 ml za 10 — 15 minuta tako da ukupni volumen destilata bude oko 250
ml!V. Kada je sav amonijak predestiliran spustiti tikvicu za hvatanje destilata tako da vrh
nastavka hladila bude iznad povrSine tekucine.

Provjeriti sljedeci destilat pomocu odgovarajuceg reagensa kako bi bili sigurni da je sav
amonijak izdestilirao. Vrh hladila isprati s malo vode, a suvisak kiseline titrirati standardnom
otopinom natrijevog ili kalijevog hidroksida propisanog za odabranu varijantu (vidjeti
napomenu 2).

Napomena 2

Razlicite koncentracije standardnih otopina mogu se koristiti za retitraciju pod uvjetom da
njihov volumen ne bude ve¢i od 40-45 ml.

7.3. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu pod istim uvjetima 1 uzeti je u obzir kod izraCunavanja kona¢nog
rezultata.

7.4. PROVJERA

Prije izvodenja analize prekontrolirati ispravnost aparature i primjenu metode koristeci
alikvotni dio svjeze pripremljene otopine amonijevog sulfata (4.11.) koja sadrzi maksimalnu
koli¢inu dusSika u izabranoj varijanti.

(10) Koli¢ina amonijskog dusika sadrzana u alikvotnom dijelu uzetom u skladu s Tablicom 4. bit ¢e oko:

— 0,05 g za varijantu a

—0,10 g za varijantu b

—0,20 g za varijantu ¢

(11) Hladilo mora biti tako regulirano da se osigura neprekidni protok kondenzata. Destilacija treba biti zavrSena
za 30 do 40 minuta.



8. PRIKAZ REZULTATA
Rezultat analize izraziti kao postotak amonijskog duSika u gnojivu uzetog za analizu.

9. DODATAK

Kao §to je navedeno u napomeni 1 tocke 5.1. Metode 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Slike 9, 10, 11 1 12 upucuju na izvedbe razli€itih tipova aparatura koje se koriste u ovoj
Metodi.

Tablica 7.: Odredivanje amonijskog duSika, amonijskog i nitratnog dusika u gnojivima
Tablica prikazuje odvage, razrjedenja 1 izraCunavanje za izvodenje svake od varijanatia, bic
Metode.

Varijanta a

Priblizno maksimalna koli¢ina dusSika za destilaciju: 50 mg.

Sumporna kiselina 0,1 mol/l [c (1/2 H2SO4) = 0,1 mol/l] u tikvici za hvatanje destilata: 50 ml.
Retitracija s NaOH ili KOH 0,1mol/I.

DEKLARIRANI OISES(S}E RAZRJEDENJE U(Z)(T)OPH\I? N PRIKAZ
SADRZAJ RRA ZA | o B 7UL TATA(1)[%N=(50-
o) () DESTILACIU A
(g) (ml)

0-5 10 500 50 (50-A)x0,14

5-10 10 500 25 (50-A)x0,28

10-15 7 500 25 (50-A)x0,40

15-20 5 500 25 (50-A)x0,56
20-40 7 500 10 (50-A)x1,00

(12 Formula za izrazavanje rezultata:

— 50 ili 35 = ml standardne otopine sumporne kiseline stavljeni u tikvicu za hvatanje destilata

— A = ml natrijevog ili kalijevog hidroksida upotrebljeni na retitraciju

— F = broj koji ukljucuje tezinu, razrjedenje, alikvotni dio otopine uzorka za destilaciju i volumetrijski ekvivalent

Varijanta b

Priblizno maksimalna koli¢ina dusika za destilaciju: 100 mg.

Sumporna kiselina 0,2 mol/l [c (1/2 HSO) = 0,2 mol/l] u tikvici za hvatanje destilata: 50 ml.
Retitracija s NaOH ili KOH 0,2 mol/l

DEKLARIRANI OISES(S}E U%%;T ‘; A PRIKAZ
SADRZAJ RAZRJEDENJE(ml) REZULTATA(')
(%N) DESTILACIJU (%N = (50-A)xF]
(@ (ml)

0-5 10 500 100 (50-A)x0,14

5-10 10 500 50 (50-A)x0,28

10-15 7 500 50 (50-A)x0,40

15-20 5 500 50 (50-A)x0,56




2040 | 7| 500 20 (50-A)x1,00

Varijanta ¢
Priblizno maksimalna koli¢ina dusika za destilaciju: 200 mg.

Sumporna kiselina 0,5 mol/l [c (1/2 HSO) = 0,5 mol/I] u tikvici za hvatanje destilata: 35 ml.
Retitracija s NaOH ili KOH 0,5 mol/l.

IZNOS L OTOPINA
DEKLARIRANI|ODVAGE|R¥2edeniel 7 npia za REZUIIEI&%%O)[O/N
SADRZAJ (%N) ) DESTILACIJU  (50-ANF] °

®) (ml)
0-5 10 500 200 (35-A)x0,175
5-10 10 500 100 (35-A)x0,350
10-15 7 500 100 (35-A)x0,500
15-20 5 500 100 (35-A)x0,700
20-40 5 500 50 (35-A)x 1,400

Slika 9.



Opis Slike 9.:

a) Tikvica s okruglim dnom dugog vrata volumena 1000 ml.

b) Destilacijska cijev s hvatacem kapi spojena na hladilo kuglastim spojem (No 18) (kuglasti
spoj moze biti zamjenjen odgovaraju¢im gumenim spojem)

¢) Lijevak s teflonskim pipcem za dodatak natrijevog hidroksida (pipac moze biti zamjenjen s
gumenim spojem sa Stipaljkom).

d) Hladilo sa Sest kugli s okruglim spojem (No 18) na ulazu, a na izlazu spojen sa staklenom
produzenom cijevi pomo¢u gumenog spoja (kada je destilacijska cijev u sredini spojena



gumenom cijevi kugli¢ni spoj moze biti zamjenjen s odgovaraju¢im gumenim ¢epom).
e) Tikvica od 500 ml za hvatanje destilata.
Aparatura je izradena od bor silikatnoga stakla.

Slika 10.
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Opis Slike 10.:

a) Tikvica s okruglim dnom dugog vrata volumena 1000 ml s kuglastim spojem (No 35).

b) Destilacijska cijev s hvatac¢em kapi spojena kuglastim spojem (No 35) na ulazu i kuglastim
spojem (No 18) na izlazu, sa strane spojena lijevkom s teflonskim pipcem za dodavanje
natrijevog hidroksida.

¢) Hladilo sa Sest kugli s okruglim spojem (No 18) na ulazu, a na izlazu spojeno sa staklenom
produzenom cijevi pomo¢u gumenog spoja.

d) Tikvica do 500 ml za hvatanje destilata.

Aparatura je izradena od bor silikatnoga stakla.



Slika 11.

Opis Slike 11.:

a) Tikvica s okruglim dnom dugog vrata volumena 750 ili 1000 ml.

b) Destilacijska cijev s hvatacem kapi kuglastog spoja (No 18) na izlazu.

¢) Koljenasta cijev s kuglastim spojem (No 18) na ulazu i konusom za kapanje na izlazu
(destilacijska cijev moze biti spojena gumenom cijevi umjesto kuglastog spoja).



d) Hladilo sa Sest kugli spojeno na izlazu sa staklenom cijevi pomoc¢u malog gumenog spoja
e) Tikvica od 500 ml za hvatanje destilata.

Aparatura je izradena od bor silikatnoga stakla.

Slika 12.
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Opis Slike 12.:

a) Tikvica s okruglim dnom dugog vrata volumena 1000 ml sa zvonastim rubom

b) Destilacijska cijev s hvatatem kapi spojena kuglastim spojem (No 18) na izlazu, a sa strane
povezana lijevkom s teflonskim pipcem za dodatak natrijevog hidroksida (prikladni gumeni



¢ep moze biti koriSten umjesto kuglastog spoja, pipac moze biti zamjenjen gumenim spojem s
prikladnom stezaljkom)

c¢) Hladilo sa Sest kugli sa okruglim spojem (No 18) na ulazu, a na izlazu spojeno sa
staklenom produzenom cijevi preko gumenog spoja (kada je destilacijska cijev u sredini
spojena gumenom cijevi kuglasti spoj moze biti zamjenjen s prikladnim gumenim ¢epom)

d) Tikvica od 500 ml za hvatanje destilata

Aparatura je izradena od bor silikatnoga stakla.

Metode 2.2.
ODREDIVANJE NITRATNOG I AMONIJSKOG DUSIKA

Metoda 2.2.1.
ODREDIVANIJE NITRATNOG I AMONIJSKOG DUSIKA PREMA ULSCHU

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje nitratnog i amonijskog dusika redukcijom
prema Ulschu.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje za sva duSicna gnojiva ukljucujué¢i kompleksna gnojiva u kojima se
dusik nalazi isklju¢ivo u nitratnom obliku ili u amonijskom i nitratnom obliku.

3.NACELO

Redukcija nitrata i nitrita u amonijak sa Zeljezom u kiseloj sredini 1 istiskivanje tako
dobivenog amonijaka destilacijom s dodatkom natrijevog hidroksida u suvisku te odredivanje
dobivenog amonijaka u poznatom volumenu standardne otopine sumporne kiseline. Titracija
viska sumporne kiseline sa standardnom otopinom natrijevog ili kalijevog hidroksida.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda bez uglji¢nog dioksida i svih dusi¢nih spojeva

4.1. Razrijedena otopina klorovodic¢ne kiseline: pomijesati jedan volumen HCI (d2o=1,18
g/ml) s jednim volumenom vode

4.2. Otopina sumporne kiseline: 0,1 mol/l

c(1/2 H2S0O4)=0,1 mol/l

4.3. Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida (bez karbonata):0,1mol/Il

4.4. Otopina sumporne kiseline, priblizno 30% H>SO4 (m/v), bez amonijaka

4.5. Zeljezo u prahu reducirano vodikom (koli¢ina Zeljeza mora biti dovoljna za redukciju
najmanje 0,05 g nitratnog dusika)

4.6. Otopina natrijevog hidroksida, priblizno 30% NaOH (d2o =1,33 g/ml), bez amonijaka
4.7. Otopina indikatora

4.7.1. Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1g metilnog crvenila u 37 ml 0,1 mol/l otopine natrijevog hidroksida 1
dopuniti do jedne litre vodom.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otopine B.

Indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj i zelen u luznatoj otopini. Upotrijebiti
0,5 ml (10 kapi) otopine.

4.7.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-nog etanola. Dopuniti do 100 ml s vodom 1
filtrirati ako je potrebno.



Ovaj indikator se moze koristiti (4 — 5 kapi) umjesto gore navedenog.
4.8. Kamencici za reguliranje vrenja oprani u klorovodi¢noj kiselini i kalcinirani.
4.9. Natrijev nitrat za analizu.

5. OPREMA
Vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. METODA ANALIZE

7.1. PRIPREMA OTOPINE

Prema Metodi 2.1. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika

7.2. POSTUPAK

U tikvicu za hvatanje destilata staviti tocno izmjerenu koli¢inu od 50 ml standardne otopine
sumporne kiseline kao §to je navedeno u Tablici 7. Metode 2.1. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika (varijanta a) i dodati odgovarajucu koli¢inu otopine indikatora 4.7.1 ili 4.7.2. Kraj
produZzne cijevi hladila mora biti uronjen ispod razine standardne otopine kiseline u tikvici za
hvatanje destilata.

Odpipetirati alikvot bistre otopine kao Sto je navedeno u Tablici 7., varijanta a, Metode 2.1.
Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika i staviti u destilacijsku tikvicu aparature. Dodati 350 ml
vode, 20 ml 30%-tne otopine sumporne kiseline (4.4.), promuckati i dodati 5 g reduciranog
zeljeza (4.5.). Isprati grlo tikvice s nekoliko mililitara vode i staviti na grlo tikvice stakleni
lijevak dugog vrata. Grijati na vodenoj kupelji oko jedan sat te isprati stakleni lijevak s
nekoliko mililitara vode.

Poduzeti potrebne mjere opreza da se izbjegnu gubici amonijaka, u destilacijsku tikvicu
dodati 50 ml koncentrirane otopine natrijevog hidroksida (4.6.), ili u slu¢aju kada se za
otapanje uzorka koristi 20 ml klorovodi¢ne kiseline (1+1) (4.1.) dodati 60 ml koncentrirane
otopine natrijevog hidroksida (4.6.). Spojiti aparaturu za destilaciju. Destilirati amonijak
prema postupku opisanom u Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7.3. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu (izostaviti uzorak) pod istim uvjetima i uzeti u obzir kod izracunavanja
konac¢nog rezultata.

7.4. PROVJERA

Prije analize prekontrolirati ispravnost aparature i primjenjenu metode koristeci alikvotni dio
svjeze pripremljene otopine natrijevog nitrata (4.9.) koja sadrzi 0,045 do 0,050 g dusika.

8. PRIKAZ REZULTATA
Rezultat analize izraziti kao postotak nitratnog dusika ili zajedno, amonijskog i nitratnog
dusika u gnojivu uzetog za analizu.

Metoda 2.2.2.
ODREDIVANIJE NITRATNOG I AMONIJSKOG DUSIKA PREMA ARNDU

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje nitratnog i amonijskog dusika redukcijom
prema Arndu (prilagodeno za svaku od varijanti a, b i c).

2. PODRUCJE PRIMJENE
Prema Metodi 2.2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.



3.NACELO

Redukcija nitrata i nitrita u amonijak u neutralnoj vodenoj otopini pomocu legure metala
sastava 60% Cu 1 40% Mg (Arndova legura) uz prisutnost magnezijevog klorida (MgCly).
Destilacija amonijaka i odredivanje dobivenog amonijaka u poznatom volumenu standardne
otopine sumporne kiseline. Titriracija viska kiseline sa standardnom otopinom natrijevog ili
kalijevog hidroksida.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda bez ugljicnog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.

4.1. Razrijedena otopina klorovodi¢ne kiseline: pomijesati jedan volumen HCI (d20=1,18
g/ml) s jednim volumenom vode

42. Otopina sumporne kiseline:

0,1 mol/l
¢ (1/2 H,50,) = 0,1 mol/l

4.3. Otopina natrijevog ili kalijevog (" Za varjantu a

hidroksida

bez karbonata: 0,1 mol/] J

44 Otopina sumporne kiseline:

0,2 mol/l

¢ (1/2 H,50,) = 0,2 mol/l |, za varijantu b vidjeti
4.5. Otopina natrijevog ili kalijevog napomenu 2, Metode 1.
hidroksida

bez karbonata: 0,2 mol/l y

46. Otopina sumporne kiseline: 0,5

mol/l

za varijantu ¢ vidjeti na-

¢ {1/2 H;50,)=0,5 mol/l > pomenu 2, Metode 1.

4.7. Otopina natrijevog ili kalijevog
hidroksida
bez karbonata: 0,5 mol/l )

4.8. Otopina natrijevog hidroksida: priblizno 2 mol/l

4.9. Arndova legura za analizu: prah mora pro¢i kroz sito veliine o¢ica manje od 1 mm
4.10. Otopina magnezijevog klorida 20%

Otopiti 200 g magnezijevog klorida (MgClz x 6H20) u priblizno 600 ili 700 ml vode u tikvici
od jedne litre s ravnim dnom. Za sprecavanje pjenjenja dodati 15 g magnezijevog sulfata
(MgSO4 x 7TH-0).

Nakon otapanja dodati 2 g magnezijevog oksida i nekoliko kamencica za reguliranje vrenja i
kuhanjem koncentrirati suspenziju na 200 ml tako da se istisne sav amonijak iz reagensa.
Ohladiti, dopuniti do jedne litre 1 filtrirati.

4.11. Otopina indikatora

4.11.1. Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1g metilnog crvenila u 37 ml 0,1 mol/l otopine natrijevog hidroksida i
dopuniti do jedne litre vodom.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otopine B.

Indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj i zelen u luznatoj otopini. Upotrijebiti
0,5 ml (10 kapi) otopine.

4.11.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-tnog etanola. Dopuniti do 100 ml vodom 1
filtrirati ako je potrebno. Ovaj indikator se moze koristiti (4-5 kapi) umjesto gore navedenog.
4.11.3. Otopina indikatora kongo crvenila

2



Otopiti 3 g kongo crvenila u jednoj litri tople vode i filtrirati poslije hladenja ako je potrebno.
Ovaj indikator se moze upotrijebiti umjesto dva gore navedena za neutralizaciju kiselih
ekstrakata prije destilacije, uz upotrebu 0,5 ml indikatora za neutralizaciju 100 ml tekucine.
4.12. Kamenci¢i za reguliranje vrenja oprani u klorovodi¢noj kiselini i kalcinirani.

4.13. Natrijev nitrat za analizu.

5. OPREMA
Vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. METODA ANALIZE

7.1. PRIPREMA OTOPINE

Vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7.2. ANALIZA OTOPINE

Prema izabranoj varijanti u tikvicu za hvatanje destilata staviti to¢no izmjerenu koli¢inu
standardne otopine sumporne kiseline kao §to je navedeno u Tablici 7. Metode 2.1. Dodatka
IV. B. ovoga Pravilnika. Dodati odgovarajucu koli¢inu otopine izabranog indikatora (4.11.1.
ili 4.11.2.) i na kraju dovoljnu koli¢inu vode da se dobije volumen od 50 ml. Kraj produzne
cijevi hladila mora biti uronjen ispod razine otopine.

Odpipetirati alikvot bistre otopine kao Sto je navedeno u Tablici 7. i staviti u tikvicu za
destilaciju.

Dodati vode da se dobije ukupni volumen 350 ml (vidjeti napomenu 1), 10 g Arndove legure
(4.9.), 50 ml otopine magnezijevog klorida (4.10.) i nekoliko kamenci¢a za reguliranje vrenja
(4.12.). Tikvicu brzo spojiti s aparaturom za destilaciju. Lagano zagrijavati oko 30 minuta.
Nakon toga pojacati grijanje za destilaciju amonijaka. Nastaviti s destilacijom oko jedan sat.
Nakon tog vremena ostatak u destilacijskoj tikvici trebao bi biti gustoce sirupa. Kada je
destilacija zavrSena suvisak kiseline u tikvici za hvatanje destilata titrirati prema postupku u
Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Napomena 1

Kada je otopina uzorka kisela (dodatak 20 ml HCI (4.1.) za otapanje uzorka) alikvot uzet za
analizu neutralizira se na sljede¢i nacin. U destilacijsku tikvicu kojoj se nalazi alikvot dodati
250 ml vode, potrebnu koli¢inu indikatora (4.11.1.,4.11.2., 4.11.3.) 1 pazljivo promuckati.
Neutralizirati s otopinom natrijevog hidroksida 2 mol/I (4.8.) i ponovo zakiseliti s kap
klorovodic¢ne kiseline (4.1.). Nakon toga nastaviti kako je navedeno u 7.2. (drugi odlomak).
7.3. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu (izostaviti uzorak) pod istim uvjetima i uzeti u obzir kod izra¢unavanja
konac¢nog rezultata.

7.4. PROVJERA

Prije analize prekontrolirati ispravnost aparature i primijenu metode koriste¢i alikvotni dio
svjeze pripremljene otopine natrijevog nitrata (4.13.) koja sadrzi 0,050 do 0,150 g nitratnog
dusika ovisno o izabranoj varijanti.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 2.2.1. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika

Metoda 2.2.3.
ODREDIVANIJE NITRATNOG I AMONIJSKOG DUSIKA PO DEVARDU



1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje nitratnog 1 amonijskog dusika redukcijom s
Devardovom legurom (prilagodeno za svaku od varijanti a, b, i c).

2. PODRUCJE PRIMJENE
Vidjeti Metodu 2.2.1. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika

3. NACELO METODE

Redukcija nitrata i nitrita u amonijak provodi se u jako luznatoj otopini s legurom metala
sastava: 45% Al, 5% Zn 1 50% Cu (Devardova legura). Destilacijom nastali amonijak uvodi
se u poznati volumen standardne otopine sumporne kiseline, a suviSak se titrira sa
standardnom otopinom natrijevog ili kalijevog hidroksida.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda bez uglji¢nog dioksida i duSi¢nih spojeva.

4.1. Razrijedena otopina klorovodic¢ne kiseline: pomijesati jedan volumen HCI (d =1,18) s
jednim volumenom vode

42. Otopina sumporne kiseline:

0,1 mol/l
¢ (1/2 H.80,) = 0,1 mol/l

4.3. Otopina natrijevog ili kalijevog ;- Za varjantu a

hidroksida

bez karbonata: 0,1 mol/l y

44 Otopina sumporne kiseline:

0,2 mol/l

¢ (1/2 H.80,) = 0,2 mol/l | za varijantu b vidjeti
4.5. Otopina natrijevog ili kalijevog napomenu 2, Metode 1.
hidroksida

bez karbonata: 0,2 mol/l y

46. Otopina sumporne kiseline: 0,5 7

mol/l

za varijantu ¢ vidjeti na-

¢ (1/2 H,80,)=
(1/2 H,50,)=0,5 mol ~ pomenu 2, Metode 1.

4.7. Otopina natrijevog ili kalijevog
hidroksida
bez karbonata: 0,5 mol/l J

4.8. Devardova legura za analize

90 do 100% praha mora proéi kroz sito veli¢ine o¢ica 0,25 mm?, 50 do 75% praha mora pro¢i
kroz sito veli¢ine o¢ica 0,075 mm?.

Preporucuje se veli¢ina pakiranja do 100 g.

4.9. Otopina natrijevog hidroksida priblizno 30% NaOH (d2o = 1,33 g/ml) bez amonijaka.
4.10. Otopina indikatora

4.10.1. Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metilnog crvenila u 37 ml 0,1 mol/l otopine natrijevog hidroksida i
dopuniti do 1 litre vodom.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopunitido 1 1.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otopine B.

Indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj i zelen u luznatoj otopini. Koristiti 0,5
ml (10 kapi) otopine

4.10.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-tnog etanola. Dopuniti do 100 ml vodom 1



filtrirati ako je potrebno.

Moze se koristiti (Cetri do pet kapi) ovog indikatora umjesto predhodno navedenog.
4.11. Etanol 95 ili 96%-tni.

4.12. Natrijev nitrat za analizu.

5. OPREMA

Vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

5.1. Aparatura za destilaciju sastoji se od tikvice odgovaraju¢eg volumena s okruglim dnom,
spojene na hladilo s destilacijskom cijevi koja ima proSirenje, opremljena s hvatacem kapi na
tikvici za hvatanje destilata kako bi se sprijec¢io gubitak amonijaka.

Preporuceni tip aparature za ovo odredivanje se izraduje prema izvedbi prikazanoj na Slici 13.
5.2. Pipete od 10, 20, 25, 50, 100 i 200 ml

5.3. Odmjerna tikvica od 500 ml

5.4. Muckalica (35 do 40 okretaja u minuti)

6. PRIPREMA UZORAKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA OTOPINA ZA ANALIZU

Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7.2. ANALIZA OTOPINE

Koli¢ina amonijskog dusika i amonijskog i nitratnog dusika u alikvotnom dijelu otopine ne
smije biti veca od maksimalno navedene koli¢ine u Tablici 7.

Prema izabranoj varijanti, staviti u tikvicu za hvatanje destilata volumen standardne otopine
sumporne kiseline kao §to je navedeno u Tablici 7. Dodati odgovarajucu koli¢inu odabranog
indikatora (4.10.1. ili 4.10.2.) i vode do volumena 50 ml. Kraj produzne cijevi hladila mora
biti uronjen ispod razine otopine. Kuglasti nastavak za sprjecavanje gubitka amonijaka
napuniti destiliranom vodom.

Otpipetirati alikvot kao §to je navedeno u Tablici 7. 1 staviti u destilacijsku tikvicu aparature.
U destilacijsku tikvicu dodati vode do volumena 250 — 300 ml,5 ml etilnog alkohola (4.11.) 1
4 g Devardove legure (4.8.) (Vidjeti napomenu 2).

Nakon poduzetih potrebnih mjera opreza za gubitak amonijaka, u tikvicu dodati oko 30 ml
30%-tne otopine natrijevog hidroksida (4.9.), a u slucaju da je otopina uzorka kisela dodati jo§
dovoljnu koli¢inu za neutraliziciju klorovodi¢ne kiseline (4.1.) prisutne u alikvotnome dijelu
uzetom za analizu. Spojiti tikvicu za destilaciju u aparaturu i osigurati nepropusnost spojeva.
Pazljivo promuckati tikvicu da se izmjesSa sadrzaj.

Pazljivo zagrijavati tako da oslobadanje vodika bude postepeno u vremenu od pola sata, kada
¢e tekucina zakuhati. Nastaviti destilirati pojacavajuéi zagrijavanje tako da najmanje 200 ml
tekucine prodestilira za 30 minuta (ne produzavati destilaciju dulje od 45 min).

Kad je destilacija zavrSena odvojiti tikvicu za hvatanje destilata od aparature, pazljivo oprati
nastavak hladila i nastavak za sprecavanje gubitka amonijaka i sakupiti u tu tikvicu. Titrirati
suviSak kiseline prema postupku Metode 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Napomena 2

U prisustvu kalcijevih soli kao Sto su kalcijev nitrat i kalcijev amonijev nitrat prije destilacije
potrebno je dodati 0,700 g natrijevog hidrogen fosfata (NaHPO4 x 2 H>0O) za svaki gram
uzorka prisutnog u alikvotu da se sprijeci stvaranje Ca(OH)..

7.3. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu (izostaviti uzorak) pod istim uvjetima i uzeti u obzir kod izra¢unavanja
konac¢nog rezultata.



7.4. PROVJERA

Prije analize prekontrolirati ispravnost aparature i primjenu metode koristec¢i alikvotni dio
svjeze pripremljene otopine natrijevog nitrata (4.12.) koja sadrzi u odabranoj varijanti 0,050
do 0,150 g nitratnog dusika.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 2.2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

Slika 13.

Opis Slike 13.:

a) Tikvica s okruglim dnom dugog vrata volumena 750 ili 1000 ml sa zvonastim rubom.

b) Destilacijska cijev s hvataCem kapi i1 sferi¢nim spojem No 18 na izlazu.

¢) Koljenasta cijev sa sfericnim spojem No 18 na ulazu i konusnim produzetkom na izlazu
(prikladni gumeni spoj moze biti upotrebljen umjesto sferi¢nog spoja).

d) Hladilo sa Sest kugli s nastavkom koji prolazi kroz gumeni ¢ep koji takoder drzi nastavak
za sprecavanje gubitka amonijaka.



e) Tikvica od 750 ml za hvatanje destilata.
f) Kuglasti nastavak za sprecavanje gubitka amonijaka
Aparatura je izradena od bor silikatnog stakla.

Metoda 2.3.
ODREDIVANJE UKUPNOG DUSIKA

Metoda 2.3.1.
ODREDIVANJE UKUPNOG DUSIKA U KALCIJEVOM CIJANAMIDU BEZ NITRATA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje ukupnog dusika u kalcijevom cijanamidu bez
nitrata.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Iskljucivo za kalcijev cijanamid (bez nitrata).

3.NACELO
Poslije digestije po Kjedahlu amonijski dusik istisnut natrijevim hidroksidom sakuplja se 1
odredi u standardnoj otopini sumporne kiseline.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda bez ugljicnog dioksida i svih duSi¢nih spojeva.

4.1. Razrijedena otopina sumporne kiseline (d20 = 1,54 g/ml): pomijesati jedan volumen
sumporne kiseline (d2o = 1,84 g/ml) s jednim volumenom vode.

4.2. Kalijjev sulfat za analizu

4.3. Bakrov oksid (CuO): 0,3 do 0,4 g za svako odredivanje, ili odgovarajuca koli¢ina
bakrovog sulfata pentahidrata (CuSO4 x 5H20), od 0,95 do 1,25 g za svako odredivanje.
4.4. Otopina natrijevog hidroksida, priblizno 30% NaOH (d2o = 1,33 g/ml) bez amonijaka.

4.5. Otopina sumporne kiseline: ~

0,1 mol/l

¢ (1/2 H,50,)=0,1 mol/l , zd varijantu a (vidjeti

4.6. Otopina natrijevog ili kalijevog Metodu 2.1.)

hidroksida

bez karbonata: 0,1 mal/l y

4.7. Otopina sumporne kiseline: ~

0,2 mol/l . e

¢ (1/2 H,504)=0,1 mol/l Za varijantu b hldjﬂ_l
- Lo napoment 2, Metoda

4.8. Otopina natrijevog ili kalijevog

. . 2.1.)

hidroksida

bez karbonata: 0,2 maol/l p.

4.9. Otopina sumporne kiseline: ~

0,5 mol/l ant ¢ (vidieti

- (1/2 H,50,)=0,5 mol/ za varijantu ¢ (vidieti

¢ (1/2 H,504)=0,5 mol/l = napomenu 2, Metoda

4.10. Otopina natrijevog ili kalijevog
hidroksida
bez karbonata: 0,5 maol/l y

2.1.)




4.11. Otopina indikatora

4.11.1. Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metilnog crvenila u 37 ml 0,1 mol/l otopine natrijevog hidroksida i
dopuniti do jedne litre vodom.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otopine B.

Indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj i zelen u luznatoj otopini. Upotrijebiti
0,5 ml (10 kapi) otopine.

4.11.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-nog etanola. Dopuniti do 100 ml vodom 1
filtrirati ako je potrebno. Ovaj indikator se moze koristiti (4-5 kapi) umjesto gore navedenog.
4.12. Kamenci¢i za reguliranje vrenja oprani u klorovodi¢noj kiselini i kalcinirani.

4.13. Natrijev tiocijanat za analizu.

5. OPREMA

5.1. Aparatura za destilaciju. Vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika
5.2. Kjedahlova tikvica dugog vrata, odgovaraju¢eg volumena

5.3. Pipete od 50, 100 1 200 ml

5.4. Odmjerna tikvica od 250 ml

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

Odvagati, s to¢noscu od 0,001 g, 1 g uzorka i staviti u Kjeladhl — ovu tikvicu. Dodati 50 ml
razrijedene otopine sumporne kiseline (4.1.), 10 do 15 g kalijevog sulfata (4.2.), 1 propisani
katalizator (4.3.). Lagano grijati da se istisne voda, pazljivo kuhati 2 sata, pustiti da se ohladi 1
razrijediti sa 100 do 150 ml vode. Ponovno ohladiti, kvantitativno prenijeti suspenziju u
odmjernu tikvicu od 250 ml, dopuniti volumen vodom, promuckati i filtrirati kroz suhi filter u
suhu tikvicu.

7.2. ANALIZA OTOPINE

Odpipetirati i prenijeti prema izabranoj varijanti (vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika), 50, 100 ili 200 ml pripremljene otopine i1 destilirati amonijak kako je opisano u
Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Dodati otopinu NaOH (4.4.) sa sigurnosc¢u da je
u suvisku.

7.3. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu (izostaviti uzorak) pod istim uvjetima i uzeti u obzir kod izraCunavanja
konac¢nog rezultata.

7.4. PROVJERA

Prije analize prekontrolirati ispravnost aparature 1 primijenu metode koriste¢i alikvotni dio
standardne otopine kalijevog tiocijanata (4.13.), priblizne koncentraciji dusika u uzorku.

8. PRIKAZ REZULTATA

Rezultat analize izraziti kao postotak dusika (N) u gnojivu uzetom za analizu.
Varijjanta a: %N = (50-A) x 0,7

Varijjanta b: %N = (50-A) x 0,7

Varijjanta c: %N = (35-A) x 0,875



Metoda 2.3.2.
ODREDIVANJE UKUPNOG DUSIKA U KALCIJEVOM CIJANAMIDU KOJI SADRZI
NITRATE

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje ukupnog dusika u kalcijevom cijanamidu.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Ova Metoda se primjenjuje za kalcijev cijanamid koji sadrzi nitrate.

3.NACELO

Kjeldahlovu metodu nije moguce izravno primjeniti za kalcijev cijanamid koji sadrzi nitrate.
Iz tog razloga nitratni dusik se reducira u amonijak s metalnim zeljezom 1 kositrenim
kloridom prije Kjeldahlove digestije.

4. REAGENSI
Destilirana ili demineralizirana voda bez ugljicnog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.
4.1. Koncentrirana sumporna kiselina (d2o = 1,84 g/ml)

4.2. Zeljezo u prahu reducirano vodikom

4.3. Kalijev sulfat za analizu, sitno mljeven

4.4. Otopina sumporne kiseline: h
0,1maol/l
c (1/2 H.S0,)=0,1mol/l L za varijantu a (vi-
4.5. Otopina natrijevog ili kalijevog hi- djeti Metodu 2.1.)
droksida
bez karbonata: 0,1 mol/l -

4.6. Otopina sumporne kiseline:
0,2 mol/l . .
c(1/2 H;50,)=0,2 mol/l > -‘“‘f’ ol (“;
4.7. Otopina natrijevog ili kalijevog hi- 'ﬂ}m 1‘”&";”;“‘“ -
droksida elode 2.1

bez karbonata: 0,2 mol/l

4.8. Otopina sumporne kiseline:

0,5 mol/l

¢l 1/2 H,50,)=0,5 maol/l

4.9. Otopina natrijevog ili kalijevog hi-
droksida

bez karbonata: 0,5 mol/l —

za varijantu ¢ (vi-
~ djeti napomenu 2,
Metode 2.1)

4.10. OTOPINA INDIKATORA

4.10.1. Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1g metilnog crvenila u 37 ml 0,1 mol/l otopine natrijevog hidroksida i
dopuniti do jedne litre vodom.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otopine B.

Indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj i zelen u luznatoj otopini. Upotrijebiti
0,5 ml (10 kapi) otopine.

4.10.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-nog etanola. Dopuniti do 100 ml vodom 1



filtrirati ako je potrebno. Ovaj indikator se moze koristiti (4 — 5 kapi) umjesto gore
navedenog.

4.11. Otopina kositrenog klorida

Otopiti 120 g SnCl; x 2 H>O u 400 ml koncentrirane klorovodi¢ne kiseline (d2o= 1,18 g/ml) 1
dopuniti do jedne litre vodom. Otopina mora biti potpuno bistra i pripremljena neposredno
prije upotrebe. To je vazno da se zadrzi sposobnost redukcije kositrenog klorida.

Napomena

Otopiti 0,5 g SnCl, x 2 H2O u 2 ml koncentrirane klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) 1
dopuniti vodom do 50 ml. Poslije toga dodati 5 g Rochelleove soli (kalijev natrijev tartarat) i
dovoljnu koli¢inu natrijevog bikarbonata za analizu kako bi provjera s lakmus papirom dala
luznatu reakciju.

Titrirati s otopinom joda [c (1/2 J2) = 0,1 mol/l] uz Skrob kao indikator.

1 ml otopine joda c (1/2 J») = 0,1 mol/l odgovara 0,01128 g SnCl,x 2 H>O.

Najmanje 80% ukupnog kositra u tako pripremljenoj otopini mora biti u dvovalentnom
obliku. Za titraciju se mora upotrebiti najmanje 35 ml otopine joda c (1/2 J2) = 0,1 mol/l.
4.12. Otopina natrijevog hidroksida koja sadrzi oko 30% NaOH (d = 1,33 g/ml) bez
amonijaka.

4.13. Standardna otopina nitrat — amonijak.

Odvagati oko 2,5 g kalijevog nitrata za analizu i 10,16 g amonijevog sulfata za analizu i
prenijeti u odmjernu tikvicu od 250 ml. Otopiti u vodi i dopuniti do 250 ml. 1 ml ove otopine
sadrzi 0,01 g dusika.

4.14. Kamenci¢i za reguliranje vrenja oprani u klorovodi¢noj kiselini i kalcinirani.

5. OPREMA
Vidjeti Metodu 2.3.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

Odvagati 1 g uzorka, s tocnos¢u od 0,001 g i staviti u Kjeladhlovu tikvicu. Dodati 0,5 g
zeljeza u prahu (4.2.) 1 50 ml otopine kositrovog klorida (4.11.), promuckati dva puta i ostaviti
stajati pola sata. Za vrijeme stajanja promuckati nakon 10 1 20 minuta. Poslije toga dodati 10
g kalijevog sulfata (4.3.) 1 30 ml sumporne kiseline (4.1.). Kuhati i paziti na vrijeme kuhanja,
oko jedan sat, do prestanka razvijanja bijelih para. Pustiti da se ohladi i razrijediti sa 100 do
150 ml vode. Suspenziju kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 250 ml, ohladiti 1
dopuniti vodom, promuckati i filtrirati kroz suhi filter u suhu ¢aSu. Umjesto prenoSenja
suspenzije kako je primjenjeno u varijantama a, b ili ¢ upotrebljene u Metodi 2.1. Dodatka IV.
B. ovoga Pravilnika, amonijski dusik u toj otopini moze se direktno destilirati dodatkom
dovoljne koli¢ine natrijevog hidroksida u suvisku (4.12.).

7.2. ANALIZA OTOPINE

Odpipetirati 50, 100 ili 200 ml pripremljene otopine i prenijeti prema izabranoj varijanti a, b
ili c upotrebljene Metode 2.1. Dodatka IV. B. ovoga pravilnika. Destilirati amonijak kako je
opisano u Metodi 2.1., Dodatka IV. B. ovog Pravilnika, vode¢i racuna da se u tikvicu za
destilaciju doda dovoljna koli¢ina otopine natrijevog hidroksida (4.12.) u suvisku.

7.3. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu (izostaviti uzorak) pod istim uvjetima i uzeti u obzir kod izraCunavanja
konac¢nog rezultata.

7.4. PROVJERA



Prije analize prekontrolirati ispravnost aparature i primijenu metode koristeci standardnu
otopinu (4.13.) koja sadrzi amonijski 1 nitratni dusik priblizno jednakoj koli¢ini cijanamidnog
1 nitratnog dusSika u nitratnom kalcijevom cijanamidu.

U tu svrhu staviti 20 ml standardne otopine (4.13.) u Kjeldahlovu tikvicu.

Napraviti analizu prema metodi opisanoj u tockama 7.1. 1 7.2. ove Metode.

8. PRIKAZ REZULTATA

Rezultat analize izraziti kao postotak ukupnog dusika (N) u gnojivu uzetom za analizu.
Varijjanta a: %N = (50-A) x 0,7

Varijjanta b:%N = (50-A) x 0,7

Varijanta c:%N = (35-A) x 0,875

Metoda 2.3.3.
ODREDIVANJE UKUPNOG DUSIKA U UREI

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje ukupnog dusika u urei.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje iskljucivo za ureu kao gnojivo koja ne sadrzi nitrate.

3.NACELO

Urea kvantitativno prelazi u amonijak kuhanjem u prisutnosti sumporne kiseline. Amonijak
dobiven na taj nacin se destilira iz luznate sredine, a nastali destilat sakuplja se u suvisku
standardne otopine sumporne kiseline. SuviSak kiseline titrira se pomocu standardne otopine
luzine.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda bez ugljicnog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.
4.1. Koncentrirana sumporna kiselina (d2o = 1,84 g/ml).

4.2. Otopina natrijevog hidroksida oko 30% NaOH (d2o = 1,33 g/ml), bez amonijaka.

4.4. Otopina sumporne kiseline: A

0,1mal/l

¢ (1/2 H,S0,)=0,1mol/l L za varijantu a (vi-
4.5. Otopina natrijevog ili kalijevog hi- djeti Metodu 2.1.)

droksida

bez karbonata: 0,1 mol/l -

4.6. Otopina sumporne kiseline:

0,2 mol/l . .

c(1/2 H;50,)=0,2 mol/l > ﬁ?‘ varjjantu b ':“;
4.7. Otopina natrijevog ili kalijevog hi- i}m {mﬁ"ﬁle”u -
droksida elode 2.1

bez karbonata: 0,2 mol/l o

4.8. Otopina sumporne kiseline: h

ol za varijantu ¢ (vi

c(1/2 H80,)=05 moll (" djeti nhpome\r;m 2
4.9. Otopina natrijevog ili kalijevog hi- Metode 2.1) ’
droksida elode =

bez karbonata: 0,5 mol/l —



4.9. OTOPINE INDIKATORA

4.9.1. Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metilnog crvenila u 37 ml 0,1 mol/l otopine natrijevog hidroksida i
nadopuniti do jedne litre vodom.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i nadopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otopine B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj, a zelen u luznatoj otopini.
Upotrijebiti 0,5 ml (10 kapi).

4.9.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-tnog etanola, dopuniti do 100 ml vodom 1
filtrirati, ako je potrebno. Ovaj indikator (4 — 5 kapi) moze biti upotrebljen umjesto prethodno
navedenog.

4.10. Kamenci¢i za reguliranje vrenja oprani u klorovodi¢noj kiselini i kalcinirani.

4.11. Urea za analizu

5. OPREMA

5.1. Aparatura za destilaciju, vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika
5.2. Odmjerna tikvica od 500 ml

5.3. Pipete od 25, 50 i 100 ml.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA OTOPINE

Odvagati 2,5 g pripremljenog uzorka s to¢nosc¢u 0,001 g, staviti ga u Kjeldahlovu tikvicu od
300 ml i navlaziti s 20 ml vode. U tikvicu dodati 20 ml koncentrirane sumporne kiseline
(4.1.), promijesati i dodati nekoliko staklenih kuglica za vrenje. U vrat tikvice staviti stakleni
lijevak dugog vrata da se sprijeci prskanje. U pocetku polagano grijati, a zatim temperaturu
postepeno povecavati do prestanka stvaranja bijelih para (30 do 40 minuta).

Ohladiti i razrijediti s oko 100 do 150 ml vode. Kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od
500 ml. Ohladiti na sobnu temperaturu, dopuniti tikvicu s vodom do oznake, promuckati i ako
je potrebno filtrirati kroz suhi filter papir u suhu posudu.

7.2. ANALIZA OTOPINE

S preciznom pipetom odpipetirati 25, 50 ili 100 ml otopine iz odmjerne tikvice prema
odabranoj varijantiti (vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika). Destilirati
amonijak kako je opisano u Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika dodavanjem
dovoljne koli¢ine NaOH (d20 = 1,33 g/ml) (4.2.) u tikvicu za destilaciju tako da se osigura
dovoljan suvisak.

7.3. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu (izostaviti uzorak) pod istim uvjetima i uzeti u obzir kod izra¢unavanja
konac¢nog rezultata.

7.4. PROVJERA

Prije izvodenja analize prekontrolirati ispravnost aparature i primjenu metode koristeci
alikvotni dio svjeZe pripremljene otopine uree (4.11.).

8. PRIKAZ REZULTATA
Rezultat izraziti u postotku dusika (N) sadrzanog u gnojivu za analizu.
Varjjanta a: % N = (50-a) x 1,12



Varijanta b: % N = (50-a) x 1,12
Varijjanta c: % N = (35-a) x 1,40

Metoda 2.4.
ODREDIVANJE CIJANAMIDNOG DUSIKA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje cijanamidnog dusika.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Ova Metoda se primjenjuje za kalcijev cijanamid i mjeSavine kalcijevog cijanamida i nitrata.

3.NACELO
Cijanamidni dusik se talozi kao srebrni kompleks i odreduje u talogu metodom po Kjeldahlu.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda bez ugljicnog dioksida i svih duSi¢nih spojeva.

4.1. Glacijalna octena kiselina

4.2. Otopina amonijaka koja sadrzi 10% plinovitog amonijaka mase (d20 = 0,96 g/ml)

4.3. Otopina amonijak-srebro prema Tollensu

Pomijesati 500 ml 10%-tne vodene otopine srebrovog nitrata (AgNO3) s 500 ml 10%-tnog
amonijaka (4.2.).

Ne izlagati nepotrebno svjetlu, zraku ili grijanju. Otopina je stabilna godinama. Tako dugo
dok je otopina bistra reagens je dobre kvalitete.

4.4. Koncentrirana sumporna kiselina (d2o = 1,84 g/ml)

4.5. Kalijjev sulfat za analizu

4.6. Bakrov oksid (CuO), 0,3 do 0,4 g ili odgovarajuca ekvivalentna koli¢ina bakrovog
sulfata pentahidrata (CuSO4x5H20) od 0,95 do 1,25 g za svako odredivanje.

4.7. Otopina natrijevog hidroksida, priblizno 30% NaOH (d2o = 1,33 g/ml), bez amonijaka
4.8. Otopina sumporne kiseline: 0,1 mol/l

c(1/2 H2SO04) = 0,1mol/l

4.9. Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida: 0,1 mol/l

4.10. Otopina indikatora

4.10.1. Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1g metilnog crvenila u 37 ml 0,1 mol/l otopine natrijevog hidroksida 1
dopuniti do jedne litre vodom.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otopine B.

Indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj i zelen u luznatoj otopini. Upotrijebiti
0,5 ml (10 kapi) otopine.

4.10.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-nog etanola. Dopuniti do 100 ml vodom i
filtrirati ako je potrebno. Ovaj indikator se moze koristiti (4-5 kapi) umjesto gore navedenog.
4.11. Kamenci¢i za reguliranje vrenja oprani u klorovodi¢noj kiselini i kalcinirani.

4.12. Kalijev tiocijanat za analizu

5. OPREMA

5.1. Aparatura za destilaciju, vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika
5.2. Odmjerna tikvica od 500 ml (po Stohmanu)

5.3. Kjeldahova tikvica dugog vrata, odgovaraju¢eg volumena (300 do 500 ml)



5.4. Pipeta od 50 ml
5.5. Rotacijska muckalica (35 do 40 okretaja po minuti)

6. PRIPREMA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. Mjere opreza

Kod svake uporabe otopine amonijak — srebra moraju se nositi zastitne naocale. Ukoliko se
napravi tanka membrana na povrsini tekucine eksplozija moZe nastati uslijed gibanja, stoga je
potreban najveci oprez.

7.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

Odvagati 2,5 g uzorka s to¢nos¢u od 0,001 g i staviti u mali stakleni tarionik. Mrviti uzorak s
vodom tri puta izlijevajuci vodu poslije svakog mrvljenja u tikvicu od 500 ml po Stohmannu
(5.2.). Kvantitativno prenijeti uzorak u tikvicu od 500 ml po Stohmannu, isprati vodom
tarionik, tucak i lijevak. Dopuniti vodom do priblizno 400 ml.Dodati 15 ml glacijalne octene
kiseline (4.1.). Muckati na rotacijskoj muckalici (5.5.) dva sata.

Dopuniti do 500 ml vodom, promuckati i filtrirati.

Analizu treba napraviti §to je moguce brze.

7.3. ANALIZA OTOPINE

Prenijeti 50 ml filtrata u ¢asu od 250 ml.

Dodati otopinu amonijaka (4.2.) do slabo luznatog 1 30 ml tople otopine amonijak — srebro
nitrata (4.3.) u svrhu taloZenja zutog cijanamidnog srebrnog kompleksa.

Ostaviti preko nodi, filtrirati 1 ispirati talog s hladnom vodom do nestanka amonijaka.

Staviti filter 1 talog, jo$ vlazan, u Kjedahlovu tikvicu, dodati 10 do 15 g kalijevog sulfata
(4.5.), katalizator (4.6.) u odredenoj koli¢ini te 50 ml vode 1 25 ml koncentrirane sumporne
kiseline (4.4.).

Tikvicu polako zagrijavati 1 lagano muckati do vrenja. Pojacati grijanje i kuhati dok se sadrzaj
u tikvici ne obezboji ili postane svijetlo zelen.

Nastaviti kuhati oko jedan sat 1 ostaviti da se ohladi.

Tekuéinu kvantitativno prenijeti iz Kjeldahlove tikvice u tikvicu za destilaciju, dodati
nekoliko kamencica za reguliranje vrenja (4.11.) i vode do volumena priblizno 350 ml.
Promjesati i ohladiti.

Destilirati amonijak prema Metodi 2.1. varijanta a Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, dodati
dovoljno otopine NaOH (4.7.) sa sigurnosc¢u da je u suvisku.

7.4. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu (izostaviti uzorak) pod istim uvjetima i uzeti u obzir kod izra¢unavanja
konac¢nog rezultata.

7.4. PROVJERA

Prije analize prekontrolirati ispravnost aparature i primijenu metode koriste¢i alikvotni dio
standardne otopine kalijevog tiocijanata (4.12.) koja odgovara 0,05 g dusSika.

8. PRIKAZ REZULTATA
Rezultat analize izraziti kao postotak cijanamidnog dusika u gnojivu uzetog za analizu.

%N = (50 — 4)x0,56
127



Metoda 2.5.
SPEKTROMETRIJSKO ODREDIVANJE BIURETA U UREE

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje biureta u urei.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje iskljucivo za ureu.

3.NACELO

U luznatom mediju u prisutnosti kalijevog natrijevog tartarata, biuret i dvovalentni bakar
tvore ljubicasto bakreni kompleksni spoj. Apsorbancija otopine mjeri se na valnoj duljini oko
546 nm (nanometara).

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda bez ugljicnog dioksida i amonijaka. Kvaliteta vode je
narocito vazna kod ovog odredivanja.

4.1. Metanol

4.2. Otopina sumporne kiseline, oko 0.1 mol/l

¢ (1/2 H2SO4) = 0.1 mol/l

4.3.0topina natrijevog hidroksida, oko 0.1 mol/l

¢ (NaOH) = 0.1 mol/l

4.4. Luznata otopina kalijevog natrijevog tartarata

U odmjernoj tikvici od 1 litre otopiti 40 g natrijevog hidroksida u 500 ml vode i ostaviti da se
ohladi. Dodati 50 g kalijevog natrijevog tartarata (NaKC4H4Os x 4 H2O). Dopuniti do oznake.
Ostaviti stajati 24 sata prije uporabe.

4.5. Otopina bakrovog sulfata

U odmjernoj tikvici od 1 litre otopiti 15 g bakrovog sulfata pentahidrata (CuSO4 x 5 H,O) u
500 ml vode. Dopuniti do oznake.

4.6. Svjeze pripremljena standardna otopina biureta

U odmjernoj tikvici od 250 ml otopiti 0,250 g pro¢iséenog biureta''® u vodi. Dopuniti do 250
ml. 1 ml ove otopine sadrzi 0,001 g biureta.

4.7. Otopina indikatora

U odmjernoj tikvici od 100 ml otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-tnog etanola,
dopuniti vodom do 100 ml. Filtrirati ako je ostalo nesto netopivog.

5. OPREMA

5.1. Spektrometar ili fotometar s filterima osjetljivosti i preciznosti koji dopustaju
ponovljivost' mjerenja T manje od 0,5%.

5.2. Odmjerne tikvice od 100, 250 1 1000 ml

5.3. Graduirane pipete od 2, 5, 10, 20, 25 i 50 ml ili bireta od 25 ml s podjelom 0,05 ml
5.4. Caga od 250 ml

(13) Biuret moze biti prethodno prociscéen ispiranjem s 10%-tnom otopinom amonijaka, a zatim s acetonom te
susen u vakuumu
(14) Vidjeti tocku 9. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika



7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA BAZDARNE KRIVULIJE

Prenijeti alikvote od 0, 2, 5, 10, 20, 25 1 50 ml standardne otopine biureta (4.6.) iz birete u niz
od 7 odmjernih tikvica od 100 ml. Dopuniti volumen vodom na oko 50 ml, dodati kap
indikatora (4.7.) 1 ako je potrebno neutralizirati sa sumpornom kiselinom 0,1 mol/l (4.2.).
Mijesati i dodati 20 ml luZnate otopine tartarata (4.4.) i onda 20 ml otopine bakrovog sulfata
4.5.).

Napomena

Otopine (4.4.14.5.) moraju biti odmjerene s dvije precizne birete ili jo§ bolje, s pipetom.
Dopuniti do 100 ml destiliranom vodom, promuckati i1 ostaviti da stoji 15 min na 30 (£2) °C.
Uz slijepu probu kao referencu izmjeriti apsorbanciju svake otopine na valnoj duljini 546 nm
u kiveti prikladne duljine puta.

Nacrtati bazdarnu krivulju nanoSenjem apsorbancija na ordinatu i odgovarajuce koli¢ine
biureta u miligramima na apcisu.

7.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

Odvagati 10 g pripremljenog uzorka s to¢nos¢éu 0,001 g u odmjernu tikvicu od 250 ml, otopiti
u oko 150 ml vode 1 dopuniti do oznake. Filtrirati ako je potrebno.

Primjedba 1

Ako uzorak za analizu sadrzi vise od 0,015 g amonijskog dusSika otopiti ga u ¢asi od 250 ml u
50 ml metanola (4.1.). Smanjiti volumen uparavanjem na oko 25 ml. Kvantitativno prenijeti u
odmjernu tikvicu od 250 ml. Dopuniti do oznake vodom i ako je potrebno filtrirati kroz suhi
nabrani filter papir u suhu posudu.

Primjedba 2

Ukloniti opalescenciju ako su prisutne koloidne Cestice jer mogu nastati smetnje tijekom
filtriranja. U tom slucaju pripremiti otopinu namjenjenu za analizu kako slijedi: otopiti uzorak
za analizu u 150 ml vode, dodati 2 ml 1 mol/l klorovodi¢ne kiseline i1 otopinu filtrirati kroz
dvostruki nabrani vrlo fini filter papir u odmjernu tikvicu od 250 ml. Isprati filter papir vodom
1 dopuniti volumen. Nastaviti u skladu s metodom opisanom u to¢ci 7.3. Dodatka IV. B.
ovoga Pravilnika.

7.3. ODREDIVANIJE

Prema pretpostavljenom sadrzaju biureta otpipetirati 25 — 50 ml otopine spomenute u tocci
7.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, staviti u odmjernu tikvicu od 100 ml i neutralizirati,
ako je potrebno, s 0,1 mol/l reagensom (4.2. ili 4.3.) uz upotrebu indikatora metilnog crvenila.
Dodati 20 ml luznate otopine kalijevog natrijevog tartarata (4.4.) i 20 ml otopine bakra (4.5.) s
pipetom iste to¢nosti kao kod pripreme bazdarne krivulje. Dopuniti volumen, snazno
promuckati 1 ostaviti stajati 15 minuta na 30 (£ 2) °C.

Provesti fotometrijsko mjerenje i izracunati koli¢inu biureta u urei.

8. PRIKAZ REZULTATA

e 25

Y hiyreio =

gdje je:
C — masa biureta u miligramima, ocitana iz bazdarne krivulje;
V — volumen alikvota.

9. DODATAK
»Jo« je intenzitet zrake monokromatskog zracenja (odredene valne duljine) prije prolaska kroz



transparentni (prozirni) medij, a »J« je intenzitet ove zrake nakon prolaza

— faktor transmisije:

T=""
"J?EI

— neprozirnost

0=
J

— apsorbancija:
E=1log O

— apsorbancija po jedinici optickog puta:

k=—

=
— koeficijent specificne apsorbancije:

E

*

M=

[

gdje je:

s = debljina sloja u centimetrima,

¢ = koncentracija u miligramima po litri,

K = odredeni faktor za svaku tvar u Lambert-Berovom zakonu.

Metoda 2.6.
ODREDIVANJE RAZLICITIH OBLIKA DUSIKA U ISTOM UZORKU

Metoda 2.6.1
ODREDIVANJE RAZLICITIH OBLIKA DUSIKA U ISTOM UZORKU GNOJIVA KOJI
SADRZI DUSIK KAO NITRATNI, AMONIJSKI, AMIDNI I CIJANAMIDNI DUSIK

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje jednog oblika dusika u prisutnosti svakog
drugog oblika.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Svako gnojivo navedeno u Dodatku I. B. ovoga Pravilnika koje sadrzi dusik u razli¢itim
oblicima.

3.NACELO )
3.1. UKUPNO TOPIVI I NETOPIVI DUSIK



Prema popisu standardnih gnojiva (Dodatak I. B. ovoga Pravilnika) ovo odredivanje se
primjenjuje za gnojiva koja sadrze kalcijev cijanamid.

3.1.1. U odsutnosti nitrata ispitni uzorak se razgraduje direktnom razgradnjom po Kjeldahlu.
3.1.2. U prisutnosti nitrata ispitni uzorak se nakon redukcije metalnim zeljezom i kositrenim
kloridom mineralizira razgradnjom po Kjeldahlu.

U oba slucaja amonijak se odreduje po Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Napomena

Ako analiza pokaZe da je sadrzaj netopivog dusika veci od 0,5% zaklju¢ujemo da gnojivo
sadrzi druge oblike netopivog dusika koji nisu navedeni na listi u Dodatku I. B. ovoga
Pravilnika.

3.2. OBLICI TOPIVOG DUSIKA

Daljnja odredivanja se provode iz razlicitih alikvotnih dijelova uzetih iz iste otopine uzorka:
3.2.1. ukupni topivi dusik:

3.2.1.1. u odsutnosti nitrata, direktnom razgradnjom po Kjeldahlu.

3.2.1.2. u prisutnosti nitrata, razgradnjom po Kjeldahlu u alikvotnome dijelu otopine nakon
redukcije po Ulschu, amonijak se u oba slucaja odreduje kao Sto je opisano u Metodi 2.1.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

3.2.2. ukupni topivi dusik bez nitratnog oblika duSika razgradnjom po Kjeldahlu nakon
uklanjanja nitratnog dusika Zeljezovim sulfatom u kiselom mediju, amonijak se odreduje kao
Sto je opisano u Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

3.2.3. nitratni dusik iz razlike:

3.2.3.1. u odsutnosti kalcijevog cijanamida, iz razlike 3.2.1.2. 1 3.2.2. ili iz razlike ukupno
topivog dusika (3.2.1.2.) i zbroja amonijskog i amidnog dusika (3.2.4. + 3.2.5),

3.2.3.2. u prisutnosti kacijevog cijanamida, iz razlike 3.2.1.2.13.2.2. ili iz razlike 3.2.1.2. 1
zbroja 3.2.4. +3.2.5. + 3.2.6.

3.2.4. amonijski dusik:

3.2.4.1. iskljucivo u prisutnosti amonijskog dusika i amonijskog i nitratnog dusika prema
Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

3.2.4.2. u prisutnosti amidnog dusika i/ili cijanamidnog dusika hladnom destilacijom
amonijak se veZe u standardiziranu otopinu sumporne kiseline 1 odreduje prema Metodi 2.1.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnka.

3.2.5. amidni dusik:

3.2.5.1. prevodenjem pomocu ureaze u amonijak koji se titrira standardnom otopinom
klorovodicne kiseline,

ili

3.2.5.2. gravimetrijski sa ksanthidrolom: bez velike greSke moze se koristiti koprecipitirani
biuret za amidni dusik jer je njegov sadrzaj relativno nizak prema apsolutnoj vrijednosti u
sloZzenim gnojivima,

ili

3.2.5.3. iz razlike prema Tablici 8.:

Tablica 8.
NITRATNI[AMONIJSKI|CIJANAMID-
BROJI husik DUSIK NI DUSIK AVALILGE,
) . (3.2.1.1)-(3.2.42
1 Odsutan Prisutan Prisutan 13.26)
. ) . (3.22)-(3.2.4.2
2 Prisutan Prisutan Prisutan +32.6)




Odsutan Prisutan Odsutan  ((3.2.1.1.) - (3.2.4.2))
4 Prisutan Prisutan Odsutan 3.22)-(3.24.2)

3.2.6. Cijanamidni dusik talozenjem kao srebrov spoj, a dusik se u talogu odreduje po
Kjeldahalovoj metodi

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda.

4.1. Kalijev sulfat za analize

4.2. Zeljezov prah reduciran vodikom (propisana koli¢ina Zeljeza mora reducirati najmanje 50
mg nitratnog dusika)

4.3. Kalijev tiocijanat za analize

4.4. Kalijev nitrat za analize

4.5. Amonijev sulfat za analize

4.6. Urea za analize

4.7. Razrijedena otopina sumporne kiseline 1:1:

pomijesati 1 volumen sumporne kiseline (d20= 1,84 g/ml) s 1 volumenom vode

4.8. Standardna otopina sumporne kiseline: 0,2 mol/l

¢ (1/2 H2SO04) = 0,2 mol/l

4.9. Koncentrirana otopina natrijevog hidroksida. Vodena otopina sa oko 30% (m/V) NaOH,
bez amonijaka

4.10. Standardna otopina natrijevog ili kaijevog hidroksida: 0,2 mol/l,bez karbonata

¢ (KOH) = 0,2 mol/l

4.11. Otopina kositrovog klorida

Otopiti 120 g SnCl; x 2H>0 u 400 ml koncentrirane klorovodicne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) i
dopuniti vodom do jedne litre. Otopina mora biti kristalno bistra i svjeze pripremljena
neposredno prije upotrebe.

Napomena

Vazno je provjeriti redukcijsku jakost kositrovog klorida: otopiti 0,5 g SnCl, x 2H,0 u 2 ml
koncentrirane klorovodi¢ne kiseline (d20 = 1,18 g/ml) i dopuniti vodom do 50 ml. Nakon toga
dodati 5 g Rochelleove soli (kalijev natrijev tartarat) te dovoljnu koli¢inu natrijevog
bikarbonata do luznate otopine provjerene lakmus papirom.

Titrirati otopinom joda 0,1 mol/l uz prisutnost otopine Skroba kao indikatora

1 ml 0,1 mol/l jodne otopine odgovara 0,01128 g SnCl» x 2H>O.

Najmanje 80% ukupnog kositra prisutnog u pripremljenoj otopini mora biti u dvovalentnom
obliku. Za titraciju je potrebno najmanje 35 ml otopine joda 0,1 mol/l.

4.12. Sumporna kiselina (d2o = 1,84 g/ml)

4.13. Razrjedena klorovodicna kiselina: pomijesati jedan volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o
= 1,18 g/ml) s jednim volumenom vode

4.14. Octena kiselina: 96 — 100%-tna

4.15. Otopina sumporne kiseline koja sadrzi oko 30% H2SO4(m/V)

4.16. Zeljezov sulfat: kristalini¢ni FeSOs x 7 H2O

4.17. Standardna otopina sumporne kiseline: 0,1 mol/l

¢ (1/2 H2SO4) = 0,1 mol/l

4.18. Oktil alkohol

4.19. Zasic¢ena otopina kalijevog karbonata

4.20. Standardna otopina natrijevog ili kaijevog hidroksida: 0,1 mol/l, bez karbonata

¢ (NaOH) = 0,1 mol/l

4.21. Standardna otopina barijevog hidroksida



4.22. Otopina natrijevog karbonata: 10% (m/V)

4.23. Klorovodicna kiselina: 2 mol/l

¢ (HCI) =2 mol/l

4.24. Standardna otopina klorovodi¢ne kiselina: 0,1 mol/l

¢ (HCI) = 0,1 mol/l

4.25. Otopina ureaze

Staviti 0,5 g aktivne ureaze u 100 ml destilirane vode. Koriste¢i klorovodi¢nu kiselinu 0,1
mol/l (4.24.), podesiti pH na 5,4 pomoc¢u pH metra.

4.26. Ksanthidrol

5% otopina u etanolu ili metanolu (4.31.) (ne koristiti proizvode koji imaju visoki sadrzaj
netopivog ostataka). Otopina se moze ¢uvati 3 mjeseca u dobro zatvorenoj boci zasti¢enoj od
svjetla.

4.27. Bakrov oksid (CuO): 0,3 do 0,4 g po odredivanju ili odgovarajuca koli¢ina bakrovog
sulfata pentahidrata (CuSO4 x 5 H20) od 0,95 do 1,25 g po odredivanju

4.28. Kamenci¢i za reguliranje vrenja oprani u klorovodi¢noj kiselini 1 kalcinirani

4.29. Otopine indikatora

4.29.1. Otopina A: Otopiti 1 g metilnog crvenila u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1
mol/l 1 dopuniti vodom do jedne litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumen otopine A s dva volumena otpine B.

Indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luZnatoj otopini.
Koristiti 0,5 ml (10 kapi) ove otopine.

4.29.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g indikatora metilnog crvenila u 50 ml 95%-tnog etanola. Dopuniti vodom do 100
ml i po potrebi profiltrirati. Ovaj indikator (4 ili 5 kapi) se moze koristiti umjesto prethodno
navedenog.

4.30. Indikator papiri

Lakmus bromtimol plavi (ili neki drugi osjetljivosti pH od 6 — 8).

Etanol ili metanol: otopina 95%-tna.

5. OPREMA

5.1. Aparatura za destilaciju

Vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

5.2. Aparatura za odredivanje amonijskog dusika prema analitickoj tehnici 7.2.5.3. (Slika
14.)

Aparatura se sastoji od staklene posude posebnog oblika koja je na vrhu spojena s hvatacem
kapi 1 vertikalnom cijevi za dovod zraka. Cijevi mogu biti spojene na tikvicu pomocu
probuSenog gumenog ¢epa. Vazno je koristiti prilagodljiv oblik vrha cijevi kroz koju struji
zrak, kako bi mjehuric¢i plina bili precizno provedeni kroz otopinu u posudi u kojoj se
apsorbiraju. Najbolji mehanizam je oblik gljive s vanjskim promjerom 20 mm na kojem je 6
otvora od 1 mm oko ruba vanjske strane.

5.3. Aparatura za odredivanje dusika po postupku ureaze (7.2.6.1.)

Sastoji se od Erlenmayerove tikvice od 300 ml s posebnim lijevkom i malim apsorberom
(Slika 15.).

5.4. Rotacijska muckalica (35 — 40 okretaja u minuti)

5.5. pH metar

5.6. Pe¢ s podesavanjem temperature

5.7. Stakleno posude:

Pipete od 2, 5, 10, 20, 25, 50 i 100 ml,

Kjeldahlove tikvice dugog vrata od 300, 500 i 700 ml,



Odmjerne tikvice od 100, 250, 500 i 1000 ml,
Sinter lonci¢ poroziteta 5 — 15 p,
Tarionik.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika

7. ANALITICKA TEHNIKA

7.1. UKUPNI TOPIVI I NETOPIVI DUSIK

7.1.1. U odsutnosti nitrata

7.1.1.1. Razgradnja

Odvagati koli¢inu uzorka s to¢nos¢u 0,001 g koji sadrzi najvise 100 mg dusika. Odvagu
staviti u tikvicu za destilaciju (5.1.).

Dodati 10 — 15 g kalijevog sulfata (4.1.), katalizator (4.27.) i nekoliko granula za reguliranje
vrenja (4.28.). Nakon toga dodati 50 ml razrijedene sumporne kiseline (4.7.) i snazno
promijesati. Najprije zagrijavati oprezno uz mijeSanje sve dok se ne prestane pjeniti. Zatim
zagrijavati tako dugo da tekucina stalno vrije i ostaviti da kuha jo§ sat nakon §to otopina
postane bistra, sprecavajuci da se organske tvari ne hvataju za stijenke tikvice. Ostaviti da se
ohladi. Pazljivo dodati oko 350 ml vode uz stalno mijesanje. Voditi racuna da je razgradnja u
potpunosti zavrSena. Nakon §to se tkivica ohlad spojiti je na aparaturu za destilaciju (5.1.).
7.1.1.2. Destilacija amonijaka

Otpipetirati 50 ml standardne otopine sumporne kiseline 0,2 mol/l (4.8.) u tikvicu za hvatanje
destilata. Dodati indikator (4.29.1.) ili (4.29.2.). Voditi racuna da je nastavak zavrSetka hladila
najmanje 1 cm ispod razine otopine.

Voditi rauna da se izbjegne gubitak amonijaka, pazljivo dodati u tikvicu za destilaciju
dovoljno koncentrirane otopine natrijeve luzine (4.9.) kako bi tekucina postala jako luznata
(120 ml opéenito je dovoljno; provjeriti tako da se doda nekoliko kapi fenolftaleina. Na kraju
destilacije otopina u tikvici mora ostati izrazito luznata). Prilagoditi zagrijavanje tikvice tako
da u pola sata izdestilira 150 ml destilata. Indikator papirom (4.30.) provjeriti da li je
destilacija u potpunosti zavrSena. Ako nije, destilirati sljedecih 50 ml i ponoviti test sve dok
indikator papir (4.30.) ne pokaze neutralnu reakciju. Destilirati jo§ nekoliko minuta s
podignutim hladilom nekoliko milimetara iznad otopine. Visak kiseline titrirati standardnom
otopinom kalijevog ili natrijevog hidroksida 0,2 mol/l (4.10.) do promjene boje indikatora.
7.1.1.3. Slijepa proba

Provesti slijepu probu, (bez uzorka) pod istim uvjetima i podatke uzeti u obzir kod izratuna
konac¢nog rezultata.

7.1.1.4. Prikaz rezultata

v (2 — A)x 0,28

gdje je:

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l, koja se
koristi kao slijepa proba, kada je u posudu za hvatanje destilata (5.1) pipetirano 50 ml
standardne otopine sumporne kiseline koncentracije 0,2 mol/l (4.8),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l,
upotrebljeni za analizu

M = masa uzorka za ispitivanje, u gramima.

7.1.2. U prisutnosti nitrata



7.1.2.1. Ispitni uzorak

Odvagati koli¢inu uzorka s to¢nos¢u od 0,001 g. Ispitivani uzorak ne smije sadrzavati viSe od
40 mg nitratnog dusika.

7.1.2.2. Redukcija nitrata

U malom tarioniku izmijeSati uzorak za ispitivanje s 50 ml vode. Prenijeti s minimalnom
koli¢inom destilirane vode u Kjeldahlovu tikvicu od 500 ml. Dodati 5 g reduciranog zeljeza
(4.2.) 1 50 ml otopine kositrovog klorida (4.11.). Promuckati i ostaviti stajati pola sata. Za
vrijeme stajanja promijesati svakih 10 do 20 minuta.

7.1.2.3. Kjeldahlova destilacija

Dodati 30 ml sumporne kiseline (4.12.), 5 g kalijevog sulfata (4.1.), propisanu koli¢inu
katalizatora (4.27.) i nekoliko granula za reguliranje vrenja (4.28.). Zagrijavati lagano s
kruskastim staklenim nastavkom na grlu tikvice. Postepeno pojacavati zagrijavanje uz
jednoliko mijeSanje tekucine kako bi se smjesa odrzavala u pokretu: teku¢ina potamni i zatim
se razbistri uz nastajanje zuto — zelene bezvodne suspenzije zeljezovog sulfata. Nakon toga
zagrijavati jo$ jedan sat da se dobije bistra otopina odrzavajuci lagano vrenje. Ostaviti da se
ohladi. Oprezno isprati vrat tikvice s malo vode i dodati jo§ 100 ml vode. PromijeSati i
prenijeti sadrzaj tikvice u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti volumen vodom. Promuckati
1 filtrirati koz subhi filter papir u suhu posudu.

7.1.2.4. Analiza otopine

Otpipetirati alikvotni dio koji sadrzi najvise 100 mg dusSika u tikvicu aparature za destilaciju
(5.1.). Razrijediti do 350 ml destiliranom vodom, dodati nekoliko granula za reguliranje
vrenja (4.28.), spojiti tikvicu u aparaturu za destilaciju 1 nastaviti s odredivanjem kako je
opisano u tocki 7.1.1.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7.1.2.5. Slijepa proba

Vidjeti tocku 7.1.1.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7.1.2.6. Prikaz rezultata

v 3 (2 — A)x 0,28

gdje je:

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l koja se
koristi kao slijepa proba kada je u posudu za hvatanje destilata (5.1) pipetirano 50 ml
standardne otopine sumporne kiseline koncentracije 0,2 mol/l (4.8),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l upotrebljeni za
analizu

M = masa uzorka u gramima prisutna u alikvotnome dijelu uzeta iz 7.1.2.4.

7.2. OBLICI TOPIVOG DUSIKA

7.2.1. Priprema otopine za analizu

Odvagati 10 g uzorka s toc¢nos¢u 1 mg i staviti u odmjernu tikvicu od 500 ml.

7.2.1.1. U slucaju kada gnojiva ne sadrze cijanamidni dusik

Dodati u tikvicu od 50 ml vode a zatim 20 ml razrjedene otopine klorovodi¢ne kiseline
(4.13.). Promuckati i ostaviti da stoji sve do prestanka stvaranja ugljicnog dioksida. Zatim
dodati 400 ml vode i muckati pola sata na rotacijskoj muckalici (5.4.). Dopuniti volumen
vodom, promuckati i filtrirati kroz suhi filter papir u suhu posudu.

7.2.1.2. U slucaju gnojiva koja sadrze cijanamidni dusik

U tikvicu od 400 ml dodati vode i nekoliko kapi metilnog crvenila (4.29.2.). Po potrebi
zakiseliti otopinu upotrebom octene kiseline (4.14.). Dodati 15 ml octene kiseline (4.14.).
Muckati dva sata na rotacijskoj muckalici (5.4.). Ako je potrebno, ponovno zakiseliti otopinu



tijekom postupka upotrebom octene kiseline (4.14.). Dopuniti volumen vodom, promuckati i
odmah filtrirati kroz suhi filter papir u suhu posudu i odmah odrediti cijanamidni dusik.

U oba slucaja, odredivanje razlic¢itih oblika topivog dusika provesti isti dan kada je otopina
pripremljena, pocevsi s odredivanjem cijanamidnog i amidnog dusika ako su pristutni.

7.2.2. Ukupno topivi dusik

7.2.2.1. U odsutnosti nitrata

Otpipetirati u Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml alikvotni dio filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.) koji
sadrzi najviSe 100 mg dusika. Dodati 15 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.12.), 0,4 g
bakrovog oksida ili 1,25 g bakrovog sulfata (4.27.) i nekoliko granula za reguliranje vrenja
(4.28.). Najprije lagano zagrijavati da zapo¢ne razgradnja, a zatim na vec¢oj temperaturi dok
tekucina ne postane bezbojna ili blago zelenkasta, a do prestanka razvijanja bijelih para.
Nakon hladenja kvantitativno prenijeti otopinu u tikvicu za destilaciju, razrijediti vodom do
oko 500 ml i dodati nekoliko granula za reguliranje vrenja (4.28.). Spojiti tikvicu u aparaturu
za destilaciju (5.1.) 1 nastaviti s odredivanjem kako je opisano u tocki 7.1.1.2.

7.2.2.2. U prisutnosti nitrata

Odpipetirati u Erlenmeyerovu tikvicu od 500 ml alikvotni dio filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.) koji
ne sadrzi viSe od 40 mg nitratnog dusika. U ovoj fazi analize ukupna koli¢ina dusika nije
vazna. Dodati 10 ml 30%-tne otopine sumporne kiseline (4.15.), 5 g reduciranog zeljeza (4.2.)
1 odmah poklopiti Erlenmeyerovu tikvicu sa satnim stakalcem. Lagano zagrijavati dok
reakcija postane stalna, ali ne burna. U tom trenutku zaustaviti zagrijavanje i ostaviti tikvicu
da odstoji najmanje tri sata na sobnoj temperaturi. Kvantitativno prenijeti vodom u odmjernu
tikvicu od 250 ml, ostavljajuci neotopljeno zeljezo i nadopuniti vodom do oznake. Dobro
promuckati i odpipetirati alikvot koji sadrzi najvise 100 mg dusSika u Kjeldahlovu tikvicu od
300 ml. Dodati 15 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.12.), 0,4 g bakrovog oksida ili 1,25
g bakrovog sulfata (4.27.) i nekoliko granula za reguliranje vrenja (4.28.). Najprije lagano
zagrijavati kako bi razgradnja pocela, a zatim na vecoj temperaturi dok tekucina ne postane
bezbojna ili blago zelenkasta, a bijeli dim ne bude jasno vidljiv. Nakon hladenja kvantitativno
prenijeti otopinu u tikvicu za destilaciju, razrijediti vodom do otprilike 500 ml i dodati
nekoliko granula za reguliranje vrenja (4.28.). Spojiti tikvicu u aparaturu za destilaciju (5.1.) i
nastaviti s odredivanjem kako je opisano u tocki 7.1.1.2.

7.2.2.3. Slijepa proba

Vidjeti to¢ku 7.1.1.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7.2.2.4. Prikaz rezultata

v (2 — A)x 0,28

gdje je:

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l koja se
koristi kao slijepa proba kada je u posudu za hvatanje destilata (5.1) pipetirano 50 ml
standardne otopine sumporne kiseline koncentracije 0,2 mol/l (4.8.),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l koja se
koristi za analizu,

M = masa uzorka u gramima sadrzana u alikvotnome dijelu uzetom prema tockama 7.2.2.1. ili
7.2.2.2.

7.2.3. Ukupno topivi dusik bez nitratnog dusika

Otpipetirati alikvotni dio filtrata iz toc¢ke 7.2.1.1. ili 7.2.1.2. koji ne sadrzi viSe od 50 mg
dusika, koji se treba odrediti, u Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml. Razrijediti do 500 ml vodom,
dodati 5 g zeljezovog sulfata (4.16.), 20 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.12.) i nekoliko



granula za reguliranje vrenja (4.28.). Na pocetku zagrijavati lagano, a zatim povecavati
temperaturu dok se ne pojave bijele pare. Nastaviti s razgradnjom 15 minuta. Prekinuti
zagrijavati, dodati bakrov oksid (4.27.) kao katalizator i odrzavati temperaturu tako da se
bijele pare razvijaju joS daljnjih 10 do 15 minuta. Nakon hladenja kvantitativno prenijeti
sadrzaj Kjeldahlove tikvice od 300 ml u Kjeldahlovu tikvicu od 700 ml aparature za
destilaciju (5.1.). Razrijediti vodom do oko 500 ml 1 dodati nekoliko granula za reguliranje
vrenja (4.28.). Spojiti tikvicu u aparaturu za destilaciju i nastaviti s odredivanjem kako je
opisano u tocki 7.1.1.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7.2.3.1. Slijepa proba

Vidjeti to¢ku 7.1.1.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7.2.3.2. Prikaz rezultata

v (2 — A)x 0,28

gdje je:

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l, koja se
koristi kao slijepa proba, kada je u posudu za hvatanje destilata (5.1.), pipetirano 50 ml
standardne otopine sumporne kiseline koncentracije 0,2 mol/l (4.8.),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l, koja se
koristi za analizu,

M = masa uzorka, u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom za odredivanje.

7.2.4. Nitratni dusik

7.2.4.1. U odsutnosti kalcijevog cijanamida

Dobije se razlikom izmedu rezultata dobivenih u to¢kama 7.2.2.4. 1 7.2.3.2. i/ili rezultata
dobivenog u tocki 7.2.2.4., i zbroja rezultata dobivenih u tocki (7.2.5.2. il1 7.2.5.5.) 1 tocki
(7.2.6.3.111 7.2.6.5. 111 7.2.6.6.)

7.2.4.2. U prisutnosti kalcijevog cijanamida

Dobije se razlikom izmedu rezultata dobivenih u to¢kama 7.2.2.4.17.2.3.2. i izmedu rezultata
dobivenog u tocki 7.2.2.4. i zbroja rezultata dobivenih u tocki (7.2.5.5.), tocki (7.2.6.3. ili
7.2.6.5.1li 7.2.6.6.) i tocki (7.2.7.)

7.2.5. Amonijski dusik

7.2.5.1. Samo u prisutnosti amonijskog dusika i amonijskog i nitratnog dusika

Otpipetirati alikvotni dio filtrata iz tocke 7.2.1.1. koji sadrzi najvise 100 mg amonijskog
dusika u tikvicu aparature za destilaciju (5.1.). Dodati vodu do ukupnog volumena od oko 350
ml 1 nekoliko kamencica za vrenje (4.28.) zbog ravnomjernog vrenja. Spojiti tikvicu s
aparaturom za destilaciju, dodati 20 ml otopine natrijevog hidroksida (4.9.) i destilirati kako je
opisano u tocki 7.1.1.2.

7.2.5.2. Prikaz rezultata

Yo N (amonijshd) = %

gdje je:

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l koja se
koristi kao slijepa proba kada je u posudu za hvatanje destilata (5.1.) pipetirano 50 ml
standardne otopine sumporne kiseline koncentracije 0,2 mol/l (4.8.),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,2 mol/l koja se
koristi za analizu,



M = masa uzorka u gramima prisutna u alikvotnom dijelu uzetom za odredivanje.

7.2.5.3. U prisutnosti dusika u obliku uree i1/ili cijanamida

U suhu tikvicu aparature (5.2.) otpipetirati alikvotni dio filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.) koji
sadrzi najvise 20 mg amonijskog dusika. Zatim sastaviti aparaturu. U Erlenmeyerovu tikvicu
od 300 ml otpipetirati 50 ml standardne otopine sumporne kiseline koncentracije 0,1 mol/l
(4.17.) 1 dovoljno destilirane vode tako da razina teku¢ine bude otprilike 5 cm iznad otvora
dovodne cjevéice. Kroz boc¢no grlo tikvice za reakciju dodati destiliranu vodu do volumena
oko 50 ml. PromijeSati. Da se izbjegne stvaranje pjene tijekom aeracije, dodati nekoliko kapi
oktil alkohola (4.18.). Tada otopinu uciniti luznatom koriste¢i 50 ml zasi¢ene otopine
kalijevog karbonata (4.19.) 1 odmah zapoceti s istjerivanjem amonijaka iz hladne suspenzije.
Potrebno je snazno strujanje zraka do kraja (brzina protoka oko tri litre u minuti) koji je
prethodno procis¢en propustanjem kroz ispiralice koje sadrze razrjedenu sumpornu kiselinu i
razrijedenu natrijevu luzinu. Umjesto stlacenog zraka moze se koristiti i vakuum (vodena
sisaljka) pod uvjetom da je dovodna cjev€ica hermeticki spojena na posudu koja se koristi za
oslobadanje amonijaka. Uklanjanje amonijaka opcenito je zavrSeno nakon tri sata. Medutim,
to je ipak dobro provjeriti promjenom prihvatne tikvice. Kada je postupak zavrSen, odvojiti
tikvicu od aparature, isprati vrh cjevcice i rubove tikvice s malo destilirane vode. Titrirati
suviSak kiseline standardnom otopinom natrijeve luzine koncentracije 0,1 mol/l (4.20.) sve
dok indikator iz (4.29.1.) ne postane zelen.

7.2.5.4. Slijepa proba

Vidjeti tocku 7.1.1.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7.2.5.5. Prikaz rezultata

Yo A asmeoniishd) = W

M
gdje je:
a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,1 mol/l koja se
koristi kao u slijepoj probi kada je u Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml aparature 5.2.
otpipetirano 50 ml standardne otopine sumporne kiseline koncentracije 0,1 mol/l (4.17.),
A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,1 mol/l koja se
koristi za analizu,
M = masa uzorka u gramima prisutna u alikvotnome dijelu za analizu.
7.2.6. Dusik u obliku uree
7.2.6.1. Metoda ureaze
U odmyjernu tikvicu od 500 ml otpipetirati alikvotni dio filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.) koji ne
sadrzi viSe od 250 mg dusika u obliku uree. Za talozenje fosfata dodati malo zasi¢ene otopine
barijevog hidroksida (4.21.) sve do prestanka taloZenja. Zatim ukloniti suviSak barijevih iona
(1 sve otopljene kalcijeve ione) uz pomo¢ 10%-tne otopine natrijevog karbonata (4.22.).
Ostaviti da se talog slegne i1 provjeriti je li doslo do potpunog taloZenja. Nadopuniti do oznake
promuckati 1 filtrirati kroz nabrani filter papir. Otpipetirati 50 ml filtrata u Erlenmeyerovu
tikvicu od 300 ml aparature (5.3.). Zakiseliti filtrat klorovodicnom kiselinom koncentracije 2
mol/l (4.23.) sve dok se ne dobije pH 3 izmjeren pomocu pH metra (5.5.). Zatim povecati pH
na 5,4 s natrijevim hidroksidom koncentracije 0,1 mol/I (4.20.).
Da se izbjegne gubitak amonijaka, tijekom razgradnje pomocu ureaze zatvoriti
Erlenmeyerovu tikvicu staklenim ¢epom sa zasebnim lijevkom i malim apsorberom u kojem
je tocno 2 ml standardne otopine klorovodi¢ne kiseline koncentracije 0,1 mol/l (4.24.). Kroz
zasebni lijevak dodati 20 ml otopine ureaze (4.25.) i ostaviti stajati jedan sat na temperaturi od
20 do 25 °C. Zatim otpipetirati 25 ml standardne otopine klorovodi¢ne kiseline koncentracije
0,1 mol/l (4.24.) u zasebni lijevak, ispustiti otopinu i zatim isprati s malo vode. Na isti na¢in



kvantitativno prenijeti sadrzaj apsorbera u otopinu koja se nalazi u Erlenmeyerovoj tikvici.
Titrirati suvisak kiseline standardnom otopinom natrijevog hidroksida koncentracije 0,1 mol/l
(4.20.), sve dok se ne dobije pH vrijednost 5,4 izmjerena pomoc¢u pH metra.

7.2.6.2. Slijepa proba

Vidjeti tocku 7.1.1.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7.2.6.3. Prikaz rezultata

. _fa—A)x0,14

o Mlnrea) = —

gdje je:

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,1 mol/l, koja se
koristi u slijepoj probi, napravljenoj to¢no pod istim uvjetima kao i analiza,

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida koncentracije 0,1 mol/l, koja se
koristi za analizu,

M = masa uzorka u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom za analizu.

Napomena

(1) Nakon talozenja otopinama barijevog hidroksida i natrijevog karbonata, dopuniti do
oznake, filtrirati i neutralizirati $to je brze moguce.

(2) Titracija se takoder moZze provesti pomocu indikatora (4.29.2.), ali se zavrSetak titracije
teze zamijecuje.

7.2.6.4. Gravimetrijska metoda s ksanthidrolom

U casu od 250 ml, otpipetirati alikvotni dio filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.) koji ne sadrzi viSe od
20 mg uree. Dodati 40 ml octene kiseline (4.14.). Mijesati staklenim Stapi¢em, ostaviti da se
talog slegne, pet minuta. Filtrirati kroz stakleni filter lon¢i¢ u ¢asu od 100 ml, isprati s
nekoliko mililitara octene kiseline (4.14.), zatim filtratu dodavati kap po kap 10 ml
ksanthidrola (4.26.) uz stalno mijeSanje staklenim Stapicem. Ostaviti da se talozi sve do
pojave taloga i ponovno mijesati jednu do dvije minute. Ostaviti stajati sat i pol. Filtrirati kroz
stakleni filter lonci¢, koji je prethodno osuSen i izvagan, lagano pritiskajuci lijevak prema
dolje.

Ispirati tri puta s 5 ml etanola (4.31.) ne pokuSavati ukloniti svu octenu kiselinu. Staviti u
susionik i drzati na temperaturi od 130 °C jedan sat (temperatura neka ne prelazi 145 °C).
Ostaviti da se ohladi u eksikatoru i1 izvagati.

7.2.6.5. Prikaz rezultata

6,67 x ity

M

Yo wrea N+ biuret =

gdje je:

m; = masa dobivenog taloga u gramima,

M> = masa uzorka u gramima, prisutna u alikvotnome dijelu uzetom za odredivanje.
Korekcija za slijepu probu. Biuret moze biti izrazen kao dusik u obliku uree bez neke vece
pogreske, jer je njegov sadrzaj malen u apsolutnoj vrijednosti u sloZzenim gnojivima.
7.2.6.6. Metoda razlike

Dusik u obliku uree takoder se moze izra¢unati u skladu s Tablicom 9.:

Tablica 9.

SLUCAJ|NITRATNI| AMONIJSKI|CITANAMIDNI N U OBLIKU UREE




N N N
1 Odsutan Prisutan Prisutan (7.2.2.4)—(7.2.55.+7.2.7))
2 Prisutan Prisutan Prisutan (7.2.3.2.)—(7.2.5.5.+7.2.7)
3 Odsutan Prisutan Odsutan (7.2.2.4)—(7.2.5.5)
4 Prisutan Prisutan Odsutan (7.2.3.2)—(7.2.5.5)

7.2.7. Cijanamidni dusik

Uzeti jedan alikvotni dio filtrata (7.2.1.2.), koji sadrzi 10 do 30 mg cijanamidnog dusika 1
staviti u ¢aSu od 250 ml. Nastaviti analizu prema Metodi 2.4. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika

8. PROVJERA REZULTATA

8.1. U odredenim slucajevima moze do¢i do razlike izmedu ukupnog dusika dobivenog
direktnim vaganjem uzorka (7.1.) i ukupo topivog dusika (7.2.2.). Medutim, razlika ne smije
biti ve¢a od 0,5%. Ako to nije slucaj, gnojivo sadrzi oblike netopljivog dusika koji nisu
uvrsteni u popis u Dodatku I. ovoga Pravilnika.

8.2. Prije svake analize, provjeriti ispravnost aparature i ispravnu primjenu metode sa
standardnom otopinom koja ukljucuje razliCite oblike dusika u odnosima pribliznima u
ispitnom uzorku. Standardna otopina se priprema iz standardnih otopina kalijevog tiocijanata
(4.3.), kalijevog nitrata (4.4.), amonijevog sulfata (4.5.) i uree (4.6.).

Slika 14.: APARATURA ZA ODREDPIVANJE AMONIJISKOG DUSIKA (7.2.5.3.)
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Slika 15.: APARATURA ZA ODREDIVANJE AMIDNOG DUSIKA (7.2.6.1.)

Metoda 2.6.2.
ODREDIVANIJE RAZLICITIH OBLIKA DUSIKA U GNOJIVIMA KOJA SADRZE
DUSIK SAMO KAO NITRATNI, AMONIJSKI I AMIDNI DUSIK

Preporuca se odredivanje provesti sukladno metodi HRN ISO 5315.
1. PREDMET

Ova Metoda propisuje pojednostavljenu metodu za odredivanje razlicitih oblika dusika u
gnojivima koja sadrze dusik samo kao nitratni, amonijski 1 amidni.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Ova Metoda moze se primjeniti za sva gnojiva navedena u Dodatku I. ovoga Pravilnika, koja
sadrze iskljuCivo nitratni, amonijski 1 amidni dusik.

3.NACELO



Sljedec¢a odredivanja, provode se u razli¢itim dijelovima iste otopine uzorka.

3.1. Ukupno topivi dusik:

3.1.1. U odsutnosti nitrata, direktnom razgradnjom otopine po Kjeldahlu.

3.1.2. U prisutnosti nitrata, razgradnjom po Kjeldahlu u alikvotnome dijelu iz otopine nakon
redukcije po Ulsch-u.

Amonijak se u oba slucaja odreduje kao $to je opisano u Metodi 2.1., Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika.

3.2. Ukupno topivi dusik, izuzev nitratnog dusika, razgradnjom po Kjeldahlu nakon
uklanjanja nitratnog dusika u kiselom mediju Zeljeznim sulfatom, amonijak se odreduje kako
je opisano u Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

3.3. Nitratni dusik, iz razlike izmedu 3.1.2. 1 3.2, ili izmedu ukupnog topljivog dusika (3.1.2.)
1 zbroja amonijskog i amidnog dusika (3.4.+3.5.).

3.4. Amonijski dusSik, hladnom destilacijom nakon blagog zaluzivanja, amonijak se hvata u
otopinu sumporne kiseline 1 odreduje kao u Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika
3.5. Amidni dusik

3.5.1. Prevodenjem pomocu ureaze u amonijak koji se odreduje titracijom standardnom
otopinom klorovodi¢ne kiseline.

3.5.2. Gravimetrijski sa ksanthidrolom; moze se koristiti koprecipitirani biuret izraZzen kao
amidni dusik bez veée pogreske jer je njegov sadrzaj relativno nizak prema apsolutnoj
vrijednosti u slozenim gnojivima.

3.5.3. Iz razlike prema Tablici 10.:

Tablica 10.
« NITRATNI | AMONIJSKI
SLUCAJ DUSIK DUSIK RAZLIKA
1 Odsutan Prisutan (3.1.1)-(3.4)
2 Prisutan Prisutan 3.2)-34)
4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda.

4.1. Kalijev sulfat za analizu

4.2. Zeljezo za analize, reducirano vodikom (propisana koli¢ina Zeljeza mora odgovarati za
redukciju najmanje 50 mg nitratnog duSika N)

4.3. Kalijev nitrat za analize

4.4. Amonijev sulfat za analize

4.5. Urea za analize

4.6. Otopina sumporne kiseline koncentracije 0,2 mol/l

¢ (1/2 H2SO4) = 0,2 mol/l

4.7. Koncentrirana otopina natrijevog hidroksida: Priblizno 30%-tna (m/v) vodena otopina
NaOH, bez amonijaka

4.8. Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida: 0,2 mol/l, bez karbonata

4.9. Sumporna kiselina gustoce (d2o = 1,84 g/mol)

4.10. Razrijedena klorovodicna kiselina: pomijeSati jedanvolumen klorovodic¢ne kiseline (d2o
= 1,18 g/mol) s jednim volumenom vode

4.11. Octena kiselina: 96 do 100%-tna

4.12. Otopina sumporne kiseline koja sadrzi oko 30% H2SO4 (m/v), bez amonijaka

4.13. Zeljezov sulfat: kristalni, FeSO4 x 7H,0

4.14. Standardna otopina sumporne kiseline: 0,1 mol/l



¢ (1/2 H2SO4) = 0,1 mol/l

4.15. Oktil alkohol

4.16. Zasic¢ena otopina kalijevog karbonata

4.17. Natrijev ili kalijev hidroksid: 0,1 mol/l

4.18. Zasi¢ena otopina barijevog hidroksida

4.19. Otopina natrijevog karbonata: 10%-tna (m/v)

4.20. Klorovodicna kiselina: 2 mol/l

4.21. Otopina klorovodi¢ne kiseline: 0,1 mol/l

4.22. Otopina ureaze

Napraviti suspenziju od 0,5 g aktivne ureaze u 100 ml destilirane vode upotrebom
klorovodic¢ne kiseline 0,1 mol/l (4.21.), podesiti pH vrijednost na pH 5.4. pomoc¢u pH metra.
4.23. Ksanthidrol

5%-tna otopina u etanolu ili metanolu (4.28.), (ne koristiti proizvode koji imaju visoki sadrzaj
netopljivog ostatka). Otopina se moze ¢uvati tri mjeseca u dobro zatvorenoj boci u tami.
4.24. Katalizator

Bakrov oksid (CuO): 0,3 do 0,4 g po odredivanju ili odgovarajuca koli¢ina bakrovog sulfata
pentahidrata (CuSO4 x 5 H20) od 0,95 do 1,25 g po odredivanju.

4.25. Granule plovucca oprane u klorovodicnoj kiselini i kalcinirane

4.26. Otopine indikatora

4.26.1. Mjesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metilnog crvenila u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i
dopuniti vodom do jedne litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilnog plavila u vodi i dopuniti do jedne litre.

Pomijesati jedan volumni dio otopine A s dva volumna dijela otopine B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj i zelen u luznatoj otopini.
Upotrijebiti 0,5 ml (10 kapi) ovog indikatora.

4.26.2. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metilnog crvenila u 50 ml 95%-tnog etanola. Dopuniti vodom do 100 ml i po
potrebi filtrirati. 4 ili 5 kapi ovog indikatora moze se upotrijebiti umjesto prethodnog.
4.27. Indikator papiri

Lakmus, bromtimol plavi (ili neki drugi osjetljivosti na pH 6 do 8).

4.28. Etanol ili metanol: 95%-tna otopina (m/v)

5. OPREMA

5.1. Aparatura za destilaciju

Vidjeti Metodu 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

5.2. Aparatura za odredivanje amonijskog dusika (7.5.1.)

Vidjeti Metodu 2.6.1. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika i Sliku 14.
5.3. Aparatura za odredivanje amidnog dusika po ureaza postupku (7.6.1.)
Vidjeti Metodu 2.6.1. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika i Sliku 15.
5.4. Rotacijska muckalica (35 do 40 okretaja u minuti)

5.5. pH metar

5.6. Stakleno posude

Pipete od 2, 5, 10, 25, 50 1 100 ml,

Kjeldahlove tikvice dugog vrata od 300, 500 1 700 ml,

Odmjerne tikvice od 100, 250, 500 i 1 000 ml,

Sinter lonci¢ poroziteta od 5 do 15 um,

Tarionik.

6. PRIPREMA UZORKA



Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. METODE

7.1. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

Izvagati 10 g uzorka s to¢nos$¢u od 1 mg i prenijeti u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dodati 50
ml vode i zatim 20 ml razrijedene klorovodicne kiseline (4.10.). Muckati. Ostaviti stajati sve
do prestanka oslobadanja CO;. Dodati 400 ml vode; muckati pola sata na muckalici (5.4.);
dopuniti vodom do oznake, promuckati 1 filtrirati kroz suhi filter papir u suhu posudu.

7.2. UKUPNI DUSIK

7.2.1. U odsutnosti nitrata

Otpipetirati u Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml, dio filtrata (7.1.) koji sadrzi maksimalno 100
mg N. Dodati 15 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.9.), 0,4 g bakrovog oksida ili 1,25 g
bakrovog sulfata i (4.24.) i nekoliko staklenih kuglica koje reguliraju vrenje. U pocetku
lagano zagrijavati da se pokrene reakcija, a zatim jace dok tekuc¢ina ne postane bezbojna ili
blago zelenkasta i dok ne dode do jasne pojave bijelih para. Nakon hladenja, prenijeti otopinu
u tikvicu za destilaciju, razrijediti vodom do 500 ml i dodati nekoliko kamencica za
reguliranje vrenja (4.25.). Spojiti tikvicu u aparaturu za destilaciju (5.1.) 1 postupiti kao $to je
opisano 7.1.1.2., Metoda 2.6.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7.2.2. U prisutnosti nitrata

U Erlenmeyerovu tikvicu od 500 ml otpipetirati alikvotni dio filtrata (7.1.) koji ne sadrzi vise
od 40 mg nitratnog N. U ovom dijelu analize ukupna koli¢ina N nije vazna. Dodati 10 ml
30%-tne sumporne kiseline (4.12.), 5 g reduciranog Zeljeza (4.2.) 1 odmah poklopiti
Erlenmeyerovu tikvicu satnim staklom. Lagano zagrijavati dok reakcija ne postane snazna, ali
ne burna. Prekinuti zagrijavanje i ostaviti najmanje tri sata pri sobnoj temperaturi.
Kvantitativno prenijeti teku¢inu u odmjernu tikvicu od 250 ml, zanemarujuéi neotopljeno
zeljezo. Dopuniti vodom do oznake. Pazljivo promuckati. Otpipetirati dio, koji sadrzi najvise
100 mg N, u Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml. Dodati 15 ml koncentrirane sumporne kiseline
(4.9.), 0,4 g bakrovog oksida ili 1,25 g bakrovog sulfata (4.24.) i nekoliko staklenih kuglica za
vrenje. Na pocetku umjereno zagrijavajti da se pokrene reakcija, a zatim jac¢e dok tekucdina ne
postane bezbojna ili blago zelenkasta 1 do pojave bijelih para. Nakon hladenja, kvantitativno
prenijeti otopinu u tikvicu za destilaciju, razrijediti vodom do oko 500 ml i dodati nekoliko
zrnaca kamena plovucca (4.25.). Spojiti tikvicu u aparaturu za destilaciju (5.1.), 1 nastaviti s
odredivanjem kako je opisano u tocki 7.1.1.2., Metode 2.6.1. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika.

7.2.3. Slijepa proba

Provesti slijepu probu (izuzimajuéi uzorak) pod istim uvjetima, a rezultat upotrijebiti kod
izraCunavanja konacnog rezultata.

7.2.4 Prikaz rezultata

%% Mukupan) = &ﬂfzg

gdje je:

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l (4.8.), upotrebljeni za
slijepu probu, kada je u tikvicu za hvatanje destilata stavljeno 50 ml standardne otopine
sumporne kiseline 0,2 mol/l (4.6.).

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/I (4.8.), upotrebljeni za
analizu,

M = masa uzorka za ispitivanje, u gramima, sadrzana u alikvotnome dijelu iz tocke 7.2.1. ili
7.2.2.



7.3. UKUPAN DUSIK KOJI ISKULJUCUJE NITRATNI N

7.3.1 Analiza

U Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml otpipetirati alikvotni dio filtrata (7.1.) koji ne sadrzi vise od
50 mg N koji se odreduje. Razrijediti do 100 ml vodom, dodati 5 g Zeljezovog sulfata (4.13.),
20 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.9.) i nekoliko staklenih kuglica za vrenje. Na
pocetku lagano zagrijavati, a zatim jace sve do pojave bijelih para. Nastaviti s reakcijom jos
15 minuta. Prekinuti zagrijavanje, dodati 0,4 g bakrovog oksida ili 1,25 g bakrovog sulfata
(4.24.) kao katalizatora. Nastaviti sa zagrijavanjem 1 odrzavati razvijanje bijelih para daljnjih
10 do 15 minuta. Nakon hladenja, kvantitativno prenijeti sadrzaj Kjeldahlove tikvice u tikvicu
za destilaciju (5.1). Razrijediti do oko 500 ml vodom 1 dodati nekoliko zrnaca kamena
plovucca (4.25.). Spojiti tikvicu na aparaturu za destilaciju i nastaviti s odredivanjem kao u
(7.1.1.2.), Metode 2.6.1. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika

7.3.2 Slijepa proba

Vidjeti tocku 7.2.3.

7.3.3 Prikaz rezultata

Yo Wkupan) = (a—A4)=0,28

M
gdje je:
a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l (4.8.), upotrebljeni za
slijepu probu, kada je u tikvicu za hvatanje destilata stavljeno 50 ml standardne otopine
sumporne kiseline 0,2 mol/l (4.6.).
A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, upotrebljeni za
analizu,
M = masa uzorka za ispitivanje, u gramima, sadrzana u alikvotnome dijelu uzorka za
odredivanje.
7.4. NITRATNI DUSIK
Dobiva se iz razlike:
724—-(7.53+7.6.3)
ili
724—-(7.53+7.6.5)
ili
7.24—(7.53+7.6.6)
7.5. AMONIJSKI DUSIK
7.5.1. Analiza
U suhu tikvicu aparature (5.2.), otpipetirati alikvotni dio filtrata (7.1.) koji sadrzi najvise 20
mg amonijskog dusika. Spojiti aparaturu. Otpipetirati u Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml, 50
ml standardne otopine sumporne kiseline 0,1 mol/l (4.14.) i onoliku koli¢inu destilirane vode
tako da razina teku¢ine bude otprilike 5 cm iznad otvora dovodne cjev¢ice. Kroz boc¢ni vrat
tikvice za reakciju, dodati destiliranu vodu tako da se dobije volumen otprilike 50 ml.
Promuckati. Da se izbjegne stvaranje pjene, pri protoku plina, dodati nekoliko kapi oktil
alkohola (4.15.). Dodati 50 ml zasi¢ene otopine kalijevog karbonata (4.16.), i odmah zapoceti
s odvodenjem tako oslobodenog amonijaka iz hladne suspenzije. U tu svrhu potreban je
intenzivan protok zraka, (protok otprilike tri litre u minuti) prethodno proc¢is¢en prolaskom
kroz ispiralice koje sadrze razrijedenu sumpornu kiselinu i razrijedeni natrijev hidroksid.
Umjesto koriStenja zraka pod pritiskom, moze se koristiti 1 vakuum (vakuum sisaljka koja je
hermeticki spojena na aparaturu).
Postupak uklanjanja amonijaka opc¢enito je zavrSen nakon tri sata.
Medutim, pozeljno se uvjeriti u to promjenom Erlenmeyerove tikvice. Kada je postupak



zavrsen, odvojiti Erlenmeyerovu tikvicu od aparature, isprati kraj dovodne cjevcice i stijenke
Erlenmeyerove tikvice s malo destilirane vode, a suviSak kiseline titrirati standardnom
otopinom natrijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.).

7.5.2. Slijepa proba

Vidjeti tocku 7.2.3.

7.5.3 Prikaz rezultata

Yo A asmeoniishd) = W

M
gdje je:
a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), koja se koristi
za slijepu probu, kada je u Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml, aparature (5.2.), stavljeno 50 ml
standardne otopine sumporne kiseline 0,1 mol/l (4.14.).
A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), koja se koristi
za analizu uzorka.
M = masa uzorka, u gramima, sadrzana u alikvotnome dijelu za analizu.
7.6. AMIDNI DUSIK
7.6.1. Metoda ureaze
U odmjernu tikvicu od 500 ml, otpipetirati alikvotni dio filtrata (7.1.) koji ne sadrzi vise od
250 mg amidnog. Za taloZenje fosfata, dodati odgovarajucu koli¢inu zasi¢ene otopine
barijevog hidroksida (4.18.), sve dok ne prestane talozenje. Ukloniti suvisak barijevih iona (i
sve otopljene kalcijeve ione) pomocu 10%-tne otopine natrijevog karbonata (4.19.). Ostaviti
da se istalozi i provjeriti da li je taloZenje zavrSeno. Dopuniti do oznake, promuckati i filtrirati
kroz nabrani filter papir. Otpipetirati 50 ml filtrata u Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml
aparature (5.3.). Zakiseliti klorovodi¢nom kiselinom 2 mol/l (4.20.) do pH 3,0 uz pomo¢ pH
metra. Povecati pH na 5,4 uz pomo¢ natrijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.). Da se izbjegne
gubitak amonijaka, prilikom hidrolize ureazom, zatvoriti Erlenmeyerovu tikvicu ¢epom na
koji je spojen lijevak za dokapavanje i apsorber koji sadrzi tocno 2 ml standardne otopine
klorovodic¢ne kiseline 0,1 mol/1 4.21.). Pomocu lijevka za dokapavanje, dodati 20 ml otopine
ureaze (4.22.). Ostaviti da odstoji jedan sat pri 20 do 25 °C. Otpipetirati 25 ml standardne
otopine klorovodic¢ne kiseline 0,1 mol/l (4.21.) u lijevak za dokapavanje i pustiti da istjece u
otopinu i zatim isprati s malo vode. Kvantitativno prenijeti sadrzaj apsorbera u otopinu koja
se nalazi u Erlenmeyerovoj tikvici. Titrirati suviSak kiseline standardnom otopinom natrijevog
hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), sve dok ne postigne pH vrijednost od 5,4 izmjerena pomocu pH
metra.
Napomene
(1) Nakon talozenja otopinama barijevog hidroksida i natrijevog karbonata, dopuniti do
oznake, filtrirati i neutralizirati $to je brze moguce.
(2) Titracija se takoder moze provoditi koriStenjem otopine indikatora (4.26.), iako je
promjenu boje teze primijetiti.
7.6.2 Slijepa proba
Vidjeti tocku 7.2.3.
7.6.3. Prikaz rezultata

% MNurea) = %

gdje je:
a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), koja se koristi



za slijepu probu, provedenu pod to¢no istim uvjetima kao i analiza,

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), koja se koristi
za analizu uzorka,

M = masa uzorka, u gramima, sadrzana u alikvotnom dijelu uzetom za analizu.

7.6.4. Gravimetrijska metoda sa ksanthidrolom

U c¢asu od 100 ml, otpipetirati alikvotni dio filtrata (7.1.) koji ne sadrzi viSe od 20 mg uree.
Dodati 40 ml octene kiseline (4.11.). Mijesati staklenim Stapi¢em jednu minutu. Ostaviti pet
minuta da se sav talog slegne. Filtrirati, isprati s nekoliko mililitara octene kiseline (4.11.).
Filtratu dodati, kap po kap, 10 ml ksanthidrola (4.23.) uz neprestano mijeSanje staklenim
Stapi¢em. Ostaviti da se sve istalozi jednu do dvije minute i ponovo promijesati. Ostaviti
stajati sat i pol. Filtrirati kroz stakleni sinter lijevak, prethodno osusen i izvagan, uz smanjeni
pritisak, isprati tri puta s 5 ml etanola (4.28.), bez namjere potpunog uklanjanja octene
kiseline. Staviti u suSionik jedan sat na 130 °C (temperatura neka ne prelazi 145 °C). Ohladiti
u eksikatoru i izvagati.

7.6.5. Prikaz rezultata

. _ 6,67 xm

o M{srea) = 7

gdje je:

m = masa dobivenog taloga u gramima,

M = masa uzorka, u gramima, sadrzana u alikvotnome dijelu za odredivanje.

Slijepu probu uzeti u racun. Opcenito, biuret se moze izraziti kao amidni dusik bez vece
pogreske, jer je njegova koli¢ina male apsolutne vrijednosti u sloZenim gnojivima.
7.6.6. Metoda razlike

Amidni N moze se takoder izracunati kako je navedeno u Tablici 11.:

Tablica 11.
SLUCAJ NITII{\IATN AMOEUSKI AMIDNIN
1 Odsutan Prisutan (272543))7
2 Prisutan Prisutan (273533))7
8. PROVJERA

Prije svake analize, provjeriti ispravnost aparature i ispravnu primjenu metode standardnom
otopinom koja sadrzi razli¢ite oblike dusika u omjerima pribliznim onima u uzorku. Ova se
standardna otopina priprema iz standardnih otopina kalijevog nitrata (4.3.), amonijevog
sulfata (4.4.) i uree (4.5.).

Metode 3.
FOSFOR

Metode 3.1.
EKSTRAKCIJA



Metoda 3.1.1.
EKSTRAKCIJA FOSFORA TOPIVOG U MINERALNIM KISELINAMA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje fosfora topivog u mineralnim kiselinama.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Primjenjiva je iskljucivo za jednostavna fosforna gnojiva (Dodatak I. Tablica A.2. ovoga
Pravilnika) 1 slozena NPK, NP i PK gnojiva navedena u Dodatku I. Tablicama B.1., B.2. i
B.4. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Ekstrakcija fosfora iz gnojiva smjesom dusi¢ne i sumporne kiseline.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda.

4.1. Koncentrirana sumporna kiselina (d2o = 1,84 g/ml).
4.2. Koncentrirana dusi¢na kiselina (do = 1,40 g/ml).

5. OPREMA

Standardna laboratorijska oprema.

5.1. Kjeldahlova tikvica volumena najmanje 500 ml ili tikvica ravnog dna od 250 ml sa
staklenom cijevi koja ¢ini povratno hladilo.

5.2. Odmjerna tikvica od 500 ml.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 2,5 g pripremljenog uzorka s to¢noS¢u 0.001 g i staviti u suhu Kjeldahlovu tikvicu.
7.2. EKSTRAKCUJA

Dodati 15 ml vode i mijesati da se napravi suspenzija. Dodati 20 ml duSi¢ne kiseline (4.2.) 1
pazljivo 30 ml sumporne kiseline (4.1.).

Kada prestane jaka reakcija s pocetka, lagano dovesti sadrzaj do vrenja i kuhati 30 minuta.
Pustiti da se ohladi i oprezno uz mijeSanje, dodati oko 150 ml vode. Nastaviti kuhati jo§ 15
minuta.

Ohladiti sadrzaj i teku¢inu kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti
volumen, promuckati i filtrirati kroz suhi nabrani filter papir, bez fosfata, uz odbacivanje
prvog dijela filtrata.

7.3. ODREDIVANIJE

Odredivanje fosfora na tako pripremljenome alikvotnome dijelu otopine provesti
gravimetrijski po Metodi 3.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, ili spektrofotometrijski
sukladno HRN 1102, to¢kama 6.4.2. 1 6.4.3. za gnojiva koja ne sadrze metafosfate, pirofosfate
1 polifosfate.

Metoda 3.1.2.
EKSTRAKCIJA FOSFORA TOPIVOG U 2%-TNOJ MRAVLJOJ KISELINI (20 g/1)



1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje fosfora, topivog u 2%-tnoj mravljoj kiselini
(20 g/1).

2. PODRUCJE PRIMJENE
Iskljucivo za fino mljevene sirove fosfate.

3.NACELO
Razlika izmedu tvrdih i mekih prirodnih fosfata je topivost fosfora u mravljoj kiselini
ekstrahiranoj pod odredenim uvjetima.

4. REAGENSI

4.1. Otopina mravlje kiseline, 2% (20 g/1).

Napomena:

Staviti 82 ml mravlje kiseline (koncentracije 98-100%; d2o = 1,22 g/ml) u tkvicu od 5 litara i
dopuniti destiliranom vodom.

5. OPREMA

Standardna laboratorijska oprema

5.1. Odmjerna tikvica od 100 ml (npr. po Stohmanu)
5.2. Rotacijska muckalica (35 — 40 okretaja/minuti)

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 5 g pripremljenog uzorka s tocnosc¢u 0,001 g 1 staviti u suhu odmjernu
(Stohmanovu) tikvicu (5.1.) sa Sirokim grlom.

7.2. EKSTRAKCIJA

Uz stalno mijesanje tikvice rukom, dodati 2%-tnu mravlju kiselinu (4.1.) temperature 20 (£
1)0C sve do priblizno 1 cm ispod graduirane oznake te dopuniti volumen. Zacepiti tikvicu
gumenim ¢epom i muckati 30 minuta pri 20 (£ 2)0C na rotacijskoj muckalici (5.2.).
Filtrirati otopinu kroz suhi nabrani filter papir bez fosfata u suhu staklenu posudu. Odbaciti
prvi dio filtrata.

7.3. ODREDIVANIJE

Odrediti fosfor u alikvotnome dijelu poptuno bistrog filtrata, gravimetrijski sukladno Metodi
3.2., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Metoda 3.1.3.
EKSTRAKCIJA FOSFORA TOPIVOG U 2% LIMUNSKOJ KISELINT (20 g/1)

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje fosfora topivog u 2%-tnoj limunskoj kiselini
(20 g/).

2. PODRUCJE PRIMJENE
Primjenjuje se za bazi¢ne tipove troske (Dodatak I. Tablica A.2. ovoga Pravilnika), i za
slozena NPK, NP i PK gnojiva (Dodatak I. Tablice B.1., B.2. 1 B.4. ovoga Pravilnika).



3.NACELO

Ekstrakcija fosfora iz gnojiva, s 2%-tnom otopinom limunske kiseline (20 g/l) u zadanim
uvjetima.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda.

4.1. Otopina 2%-tne limunske kiseline (20 g/1) pripremljena iz kristalini¢ne limunske kiseline
(CsHgO7 x H20).

Napomena

Provjeriti koncentraciju otopine limunske kiseline titracijom 10 ml te otopine sa standardnom
otopinom natrijevog hidroksida 0,1 mol/l upotrebljavajuci fenolftalein kao indikator.

Ako je otopina ispravna utroSak standardne otopine treba biti 28,55 ml.

5. OPREMA

5.1. Rotacijska muckalica (35 — 40 okretaja/minuti).

6. PRIPREMA UZORKA

Analizu provesti na dijelu uzorka dobivenom pazljivim mijeSanjem orginalnog uzorka da se
osigura homogenost, prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 5 g pripremljenog uzorka s to¢nosc¢u 0,001 g i staviti u suhu odmjernu tikvicu sa
Sirokim vratom volumena 500 ml, da se osigura temeljito mijeSanje tekucine.

7.2. EKSTRAKCUJA

Dodati 500 (+ 1) ml otopine limunske kiseline, temperature 20(« 1)°C. Kada se dodaju prvi
mililitri reagensa snazno promuckati rukom da se sprije¢i formiranje grudica i ljepljenje
Cestica za stijenku. Zacepiti tikvicu gumenim ¢epom 1 muckati na rotacijskoj muckalici (5.1.)
tocno 30 minuta, na temperaturi 20 (£ 2)°C.

Odmabh filtrirati kroz suhi nabrani filter papir bez fosfata u suhu staklenu posudu i odbaciti
prvih 20 ml filtrata. Nastaviti filtrirati sve dok se ne dobije dovoljna koli¢ina filtrata za
odredivanje fosfora.

7.3. ODREDIVANIJE

Odrediti fosfor u alikvotnome dijelu ekstrakta, gravimetrijski sukladno Metodi 3.2. Dodatka
IV. B. ovoga Pravilnika ili spektrofotometrijski sukladno HRN 1103, to¢kama 6.4.2. 1 6.4.3.
za gnojiva koja ne sadrze metafosfate, pirofosfete i polifosfate.

Metoda 3.1.4.
EKSTRAKCIJA FOSFORA TOPIVOG U NEUTRALNOM AMONIJEVOM CITRATU

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje fosfora topivog u neutralnom amonijevom
citratu.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Primjenjuje se za sva gnojiva topiva u neutralnom amonijevom citratu navedena u Dodatku 1.
ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Ekstrakcija fosfora u neutralnom amonijevom citratatu (pH = 7) na temperaturi pri 65°C, pod
odredenim uvjetima.

4. REAGENSI
Destilirana ili demineralizirana voda



4.1. Otopina neutralnog amonijevog citrata (pH = 7).

Ova otopina mora sadrzavati 185 g/l kristalini¢ne limunske kiseline 1 imati specifi¢nu tezinu d
= 1,09 g/ml pri 20°C i pH 7,0.

Reagens se priprema na sljedeci nacin:

Otopiti 370 g kristalini¢éne limunske kiseline (C¢HsO7 x H2O) u 1,5 1 vode i pripremiti
priblizno neutralnu otopinu dodavanjem 345 ml otopine amonijevog hidroksida (28 —29%
NH3). Ako je koncentracija amonijaka niza od 28% dodati proporcionalno vec¢u koli¢inu
otopine amonijevog hidroksida i razrijediti limunsku kiselinu s proporcionalno manjom
koli¢inom vode.

Ohladiti 1 provjeriti neutralnost otopine uranjanjem elektroda pH-metra u otopinu. Dodati 28
—29%-tnog amonijaka kap po kap uz stalno mijeSanje (mehani¢kom mjesSalicom) dok se ne
postigne pH to¢no 7, pri 20°C. Tada dopuniti volumen do 2 litre i ponovo provjeriti pH.
Drzati reagens u zatvorenoj posudi i povremeno provjeravati pH.

5. OPREMA

5.1. Caga od 2 litre

5.2. pH-metar

5.3. Erlenmayerova tikvica od 200 ili 250 ml

5.4. Odmjerna tikvica od 500 i 2000 ml

5.5. Vodena kupelj termostatirana na 65°C, opremljena s prikladnom mjeSalicom.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 1 ili 3 g analiziranog gnojiva (prema Dodatku I. Tablicama A.2., B.1., B.2. 1 B.4.
ovoga Pravilnika) u Erlenmayerovu tikvicu od 200 ili 250 ml koja sadrzi 100 ml otopine
neutralnog amonijevog citrata predhodno zagrijane na 65°C.

7.2. ANALIZA OTOPINE

Zacepiti Erlenmayerovu tikvicu i muckati da bi se sprijecilo stvaranje grudica. Skinuti ¢ep s
Erlenmayerove tikvice, da bi se izjednacio pritisak 1 ponovo zacepiti. Staviti tikvicu u vodenu
kupelj i odrzavati temperaturu sadrzaja tikvice pri tocno 65°C uz stalno mijeSanje. Tijekom
mijesanja nivo suspenzije u tikvici stalno mora biti ispod razine vode u vodenoj kupeljil'.
Mehanicka mjesalica regulirana je tako da se osigura kompletno mijesanje suspenzije.
Nakon mijeSanja od jednog sata, izvaditi Erlenmayerovu tikvicu iz vodene kupelji.

Odmabh ohladiti pod teku¢om vodom na sobnu temperaturu i sadrzaj kvantitativno prenijeti iz
Erlenmayerove tikvice pomocu boce za ispiranje u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti
vodom do oznake i snazno promuckati. Filtrirati kroz suhi nabrani filter papir bez fosfata
(srednje brzine) u suhu posudu uz odbacivanje prvog dijela filtrata (oko 50 ml).

Potrebno je skupiti oko 100 ml bistrog filtrata.

7.3. ODREDIVANIJE

Odredivanje fosfora u tako dobivenom ekstraktu provesti sukladno Metodi 3.2., Dodatka I'V.
B. ovoga Pravilnika.

(15 Ako nije dostupna mehanic¢ka mjesalica, tikvica moZe biti promje$ana ru¢no svakih 5 minuta.

Metoda 3.1.5.
EKSTRAKCIJA U LUZNATOM AMONIJEVOM CITRATU



Metoda 3.1.5.1.
EKSTRAKCIJA TOPIVOG FOSFORA PREMA PETERMANNU
NA 65°C

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje fosfora topivog u luznatom amonijevom
citratu.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Iskljucivo za talozeni dikalcijev fosfat dihidrat (CaHPO4 x 2 H20).

3.NACELO
Ekstrakcija fosfora otopinom luznatog amonijevog citrata (Petermann) pri temperaturi 65 °C
pod specifiénim uvjetima.

4. REAGENSI

Destilirana voda ili demineralizirana voda koja ima iste karakteristike kao i destilirana voda.
4.1. Petermanova otopina

Limunska kiselina (CsHsO7 x H2O): 173 g/l

Amonijak: 42 g/l amonijskog dusika

pH izmedu 9,4 19,7

4.1.1. Priprema iz diamonijevog citrata:

U odmjernoj tikvici od 5 litara otopiti 931 g diamonijevog citrata (molekulske mase 226,19) u
oko 3500 ml vode. Staviti na kupelj s teku¢om vodom, mijesati, hladiti i u malim obrocima
dodavati amonijak. Na primjer, d2o = 0,906 g/ml odgovara 20,81% m/m amonijskog dusSika,
odnosno potrebno je upotrijebiti 502 ml otopine amonijaka. Podesiti temperaturu na 20 °C,
dopuniti volumen destiliranom vodom i promuckati.

4.1.2. Priprema iz limunske kiseline i amonijaka:

U tikvici volumena 5 litara otopiti 865 g limunske kiseline monohidrata u oko 2500 ml
destilirane vode. Staviti tikvicu u ledenu kupelj 1 dodavati otopinu amonijaka u malim
obrocima uz stalno mijeSanje upotrebljavajuci lijevak uronjen u otopinu limunske kiseline
zbog isparavanja. Na primjer, d2o = 0,906 g/ml odgovara 20,81% m/m amonijskog dusika
odnosno potrebno je dodati 1114 ml otopine amonijaka. Podesiti temperaturu na 20 °C, i
odmjernu tikvicu dopuniti destiliranom vodom do oznake i promuckati.

Provjeriti sadrzaj amonijskog dusika kako slijedi:

Prenijeti 25 ml otopine u odmjernu tikvicu od 250 ml, dopuniti volumen destiliranom vodom i
promuckati. Odrediti sadrzaj amonijskog dusika u 25 ml otopine prema Metodi 2.1., Dodatka
IV. B. ovoga Pravilnika. Ako je otopina ispravna mora se upotrijebiti 15 ml otopine H2SO4
c(1/2 H2SO4) = 0,5 mol/l.

Ako je koncentracija amonijskog dusika veca od 42 g/I, NH moze biti istisnut u struji inertnog
plina ili umjerenim grijanjem kako bi se pH vratio na 9,7. Provesti drugo odredivanje.

Ako je koncentracija amonijskog dusika manja od 42 g/l biti ¢e potrebno dodati masu M
otopine amonijaka:

500

M={42-nx2,8)x
20,81

&



ili volumen

M

" 0.906

pri 20 °C.

Ako je V manje od 25 ml dodati direktno u tikvicu od 5 litara, masu od V x 0,173 g praskaste
limunske kiseline.

Ako je V veci od 25 ml, bit ¢e potrebno napraviti novu litru reagensa na sljede¢i nacin:
Odvagati 173 g limunske kiseline. Otopiti u 500 ml vode. Uzeti u obzir mjere predostroznosti
1 dodati ne vise od 225 + V x 1,206 ml otopine amonijaka koji je upotrebljen za pripremu 5
litara reagensa. Dopuniti volumen vodom do 1000 ml i promuckati.

Pomijesati ovu litru otopine s 4975 ml prethodno pripremljene.

5. OPREMA
5.1. Vodena kupelj koja moZze odrzavati temperaturu 65 (+ 1) °C.
5.2 Odmjerna tikvica od 500 ml (npr. po Stohmanu).

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 1 g pripremljenog uzorka s to¢nosc¢u 0,001 g i prenijeti u odmjernu tikvicu od 500
ml (5.2.)

7.2. EKSTRAKCUJA

Dodati 200 ml otopine luznatog amonijevog citrata (4.1.). Zacepiti tikvicu i1 snazno ru¢no
promuckati da se izbjegne formiranje grudica i sprijeciti bilo kakvo prijanjanje tvari na
stijenke.

Staviti tikvicu u vodenu kupelj pri 65 °C i mijeSati svakih 5 minuta tijekom prvih pola sata.
Nakon svakog mijeSanja podignuti €ep i izjednaciti pritisak. Razina vode u vodenoj kupelji
trebala bi biti iznad nivoa otopine u tikvici. Ostaviti tikvicu u vodenoj kupelji jos jedan sat pri
65 °C uz promijeSanje svakih 10 minuta. Izvaditi tikvicu i ohladiti na temperaturu od 20 °C,
dopuniti volumen od 500 ml vodom. Promuckati i filtrirati kroz suhi nabrani filter papir bez
fosfata, uz odbacivanje prvog dijela filtrata.

7.3. ODREDIVANIJE

Odredivanje na alikvotnome dijelu tako dobivene otopine, ekstrahiranog fosfora provesti
sukladno Metodi 3.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Metoda 3.1.5.2.
EKSTRAKCIJA TOPIVOG FOSFATA PREMA PETERMAN
NU NA SOBNOJ TEMPERATURI

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje fosfora topivog u hladnom luznatom
amonijevom citratu.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Iskljucivo za topive fosfate.



3.NACELO
Ekstrakcija fosfora pri temperaturi oko 20 °C, otopinom luZnatog amonijevog citrata
(Petermannova otopina) u odredenim uvjetima.

4. REAGENSI
Vidjeti Metodu 3.1.5.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

5. OPREMA
5.1. Standardna laboratorijska oprema i odmjerna tikvica od 250 ml (npr. po Stohmanu)
5.2. Rotacijska muckalica (35 — 40 okretaja/minuti)

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 2,5 g pripremljenog uzorka s to¢noséu 0,001 g i staviti u odmjernu tikvicu od 250
ml (5.1.).

7.2. EKSTRAKCIJA

Dodati oko 50 ml Petermannove otopine pri 20 °C, snazno promuckati da se sprijeci stvaranje
grudica i prijanjanje Cestica na stijenke tikvice. Dopuniti Petermannovom otopinom do
oznake 1 zacepiti tikvicu gumenim ¢epom. Muckati 2 sata na rotacijskoj muckalici (5.2.).
Odmah filtrirati kroz suhi nabrani filter papir bez fosfata u suhu posudu uz odbacivanje prvog
dijela filtrata.

7.4. ODREDIVANIJE

Odredivanje fosfora, provesti u alikvotnome dijelu tako dobivene otopine sukladno Metodi
3.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Metoda 3.1.5.3.
EKSTRAKCIJA FOSFORA TOPIVOG U JOULIEVOM LUZNATOM
AMONIJEVOM CITRATU

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje fosfora topivog u Joulievom luznatom
amonijevom citratu.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Za sva jednostavna i sloZena fosforna gnojiva u kojima se fosfor nalazi u aluminijevo
kalcijevom obliku.

3.NACELO
Ekstrakcija s otopinom luznatog amonijevog citrata na oko 20 °C odredenog sastava uz
snazno muckanje (i gdje je moguce u prisutnosti oksina).

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda.

4.1. Joulieva alkalna otopina amonijevog citrata

Ova otopina sadrzi 400 g limunske kiseline i 153 g NH3 na litru. Tu je sadrzaj slobodnog
amonijaka oko 55 g/l. Moze se prirediti jednom od nize opisanih metoda.

4.1.1. U odmjernoj tikvici od 1 litre otopiti 400 g limunske kiseline (C¢HsO7 x H20) u oko



600 ml amonijaka (d20 = 0,925 g/ml, npr. 200 g NH3/1). Limunska kiselina se dodaje
uzastopno u obrocima od 50 — 80 g odrzavajuci temperaturu ispod 50 °C. Dopuniti volumen
amonijakom do 1 litre.

4.1.2 U odmjernoj tikvici od 1 litre otopiti 432 g dibazicnog amonijevog citrata (CsH14N207)
u 300 ml vode. Dodati 440 ml amonijaka (d2o = 0,925 g/ml). Dopuniti volumen vodom do 1
litre.

Napomena

Provjeriti sadrzaj ukupnog amonijaka.

Uzeti 10 ml uzorka citratne otopine i staviti u tikvicu od 250 ml. Dopuniti volumen
destiliranom vodom. Odrediti sadrzaj amonijskog dusika u 25 ml ove otopine sukladno
Metodi 2.1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

1 ml H2SO4 ¢ (1/2 H2SO4) = 0,5 mol/l = 0,008516 g NH3

Pod ovim uvjetima reagens se smatra ispravnim kada se broj mililitara potrosenih za titraciju
nalazi izmedu 17,7 1 18 ml.

Ako nije tako, dodati 4,25 ml amonijaka (d2o = 0,925 g/ml) za svakih 0,1 ml ispod 18 ml gore
odredenih.

4.2. Praskasti 8-hidroksikinolin (oksin).

5. OPREMA

5.1. Standardna laboratorijska oprema 1 mali stakleni ili porculanski tarionik s tu¢kom.
5.2. Odmjerne tikvice od 500 ml

5.3. Odmjerna tikvica od 1000 ml.

5.4. Rotacijska muckalica (35-40 okretaja/minuti).

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 1 g pripremljenog uzorka s tocnosc¢u 0,0005 g i staviti u mali tarionik. Dodati 10
kapi citrata (4.1), da se navlazi, i vrlo pazljivo mrviti s tuCkom.

7.2. EKSTRAKCIJA

Dodati 20 ml amonijevog citrata (4.1.) i mrviti tuckom, ostaviti oko 1 minutu da se slegne.
Dekantirati teku¢inu u odmjernu tikvicu od 500 ml, zadrzavajuci Cestice koje se mogu izgubiti
od prethodnog vlaznog mrvljenja. Dodati 20 ml citratne otopine (4.1.) na ostatak, mrviti kao
gore i dekantirati tekuci dio u odmjernu tikvicu. Ponoviti postupak 4 puta tako da na kraju
petog puta sav uzorak bude prebacen u tikvicu. Ukupna koli€ina citrata upotrebljena za ovaj
postupak mora biti oko 100 ml.

Isprati tucak 1 tarionik u odmjernu tikvicu, s 40 ml destilirane vode.

Zacepiti tikvicu 1 muckati tri sata na rotacijskoj muckalici (5.4.).

Tikvicu ostaviti stajati 15 do 16 sati i ponovo muckati pod istim uvjetima 3 sata. Tijekom
cijelog postupka temperaturu odrzavati pri 20 (+ 2) °C.

Dopuniti destiliranom vodom do oznake. Filtrirati kroz suhi filter papir uz odbacivanje prvog
dijela filtrata. Bistri dio filtrata sakupljati u suhu tikvicu.

7.3. ODREDIVANIJE

Odredivanje fosfora u alikvotnome dijelu ekstrahirane otopine provesti prema Metodi 3.2.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

8. DODATAK
Uz uporabu oksina ovu metodu mogude je primjeniti za gnojiva koja sadrze magnezij.



Upotreba je preporucljiva kada je sadrzaj magnezija i fosfornog anhidrida ve¢i od 0,03
(Mg/P20Os > 0,03). U tom slucaju dodati 3 g oksina na vlazni uzorak za analizu. Upotreba
oksina nije potrebna u odsutnosti magnezija, jer se kod odredivanja ne pojavljuju smetnje.
Ukoliko se zna da nije prisutan magnezij, ne upotrebljava se oksin.

Metoda 3.1.6.
EKSTRAKCIJA VODOTOPIVOG FOSFORA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje vodotopivog fosfora.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Sva jednostavana i slozena fosforna gnojiva u kojima se odreduje vodotopivi fosfor.

3.NACELO
Ekstrakcija u vodi muc¢kanjem pod odredenim uvjetima.

4. REAGENSI
Destilirana ili demineralizirana voda.

5. OPREMA
Odmjerna tikvica od 500 ml (npr. po Stohmannu)
Rotacijska muckalica (35-40 okretaja/minuti)

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 5 g pripremljenog uzorka s to¢nosc¢u 0,001 g i staviti u odmjernu tikvicu od 500 ml
(5.1.).

7.2. EKSTRAKCIJA

U tikvicu dodati 450 ml vode ¢ija temperatura mora biti izmedu 20 1 25 °C.

Muckati na rotacijskoj muckalici (5.2.) 30 minuta.

Dopuniti vodom do oznake, snazno promuckati i filtrirati kroz suhi nabrani filter papir bez
fosfata u suhu posudu.

7.3. ODREDIVANIJE

Odredivanje fosfora provesti u alikvotnome dijelu otopine gravimetrijski sukladno Metodi
3.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, ili spektrofotometrijski sukladno HRN 1102, tockama
6.4.2.16.4.3 za gnojiva koja ne sadrze metafosfate, pirofosfate i polifosfate.

Metoda 3.2.
ODREDPIVANJE EKSTRAHIRANOG FOSFORA GRAVIMETRIJSKA
METODA S KINOLIN FOSFORMOLIBDATOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje fosfora u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje za odredivanje razli¢itih oblika fosfora iz svih ekstrakata gnojiva"'®).



(19 Fosfor topiv u mineralnim kiselinama, vodotopivi fosfor, fosfor topiv u otopinama amonijevog citrate, fosfor
topiv u 2% — tnoj limunskoj kiselini I fosfor topiv u 2% — tnoj mravljoj kiselini

3. NACELO METODE

Nakon moguce hidrolize, razliciti oblici fosfora ili ortofosfata ili ortofosfatni ioni taloze se u
kiselom mediju u obliku kinolin fosformolibdata.

Nakon filtriranja 1 ispiranja talog se susi pri temperaturi 250 °C 1 vaZze.

U gore spomenutom slucaju nisu uoc¢ene smetnje spojeva koji se mogu naci u otopini
(mineralne i organske kiseline, amonijevi ioni, topivi silikati itd.), ako se za talozenje koristi
reagens baziran na natrijvom ili amonijevom molibdatu.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda.

4.1. Koncentrirana dusi¢na kiselina (d2o = 1,40 g/ml)

4.2. Priprema reagensa

4.2.1. Priprema reagensa baziranog na natrijevom molibdatu.

Otopina A: Otopiti 70 g natrijevog molibdata dihidrata u 100 ml destilirane vode.

Otopina B: Otopiti 60 g limunske kiseline monohidrata u 100 ml destilirane vode i dodati 85
ml koncentrirane dusicne kiseline (4.1.).

Otopina C: PomijeSati otopinu A i otopinu B da se dobije otopina C

Otopina D: U 50 ml destilirane vode dodati 35 ml koncentrirane dusi¢ne kiseline (4.1.), zatim
5 ml svjeze destiliranog kinolina. Ovu otopinu dodati u otpinu C, snazno promuckati i pustiti
stajati preko no¢i u mraku. Nakon toga podesiti destiliranom vodom volumen do 500 ml,
ponovo promijesati i filtrirati kroz stakleni sinter lijevak (5.6.).

4.2.2. Priprema reagensa baziranog na amonijevom molibdatu

Otopina A: U 300 ml destilirane vode otopiti 100 g amonijevog molibdata uz blago
zagrijavanje 1 povremeno mijesanje.

Otopina B: Otopiti 120 g limunske kiseline monohidrata u 200 ml destilirane vode i dodati
170 ml koncentrirane duSi¢ne kiseline (4.1.)

Otopina C: Dodati 10 ml svjeze destiliranog kinolina u 70 ml koncentrirane dusicne kiseline
4.1.).

Otopina D: Polako, ali uz stalno mijeSanje otopinu A dodati u otopinu B. Nakon snaznog
muckanja dodati otopinu C, dopuniti do 1 litre 1 ponovo promuckati. Pustiti stajati dva dana u
mraku i filtrirati kroz stakleni sinter lijevak (5.6.).

Reagensi 4.2.1. 1 4.2.2. mogu biti upotrebljeni na isti nacin. Oba se moraju ¢uvati u mraku, u
zatvorenoj polietilenskoj boci.

5. OPREMA

5.1. Standardna laboratorijska oprema i Erlenmayerova tikvica Sirokog grla od 500 ml.
5.2. Graduirane pipete od 10, 251 50 ml

5.3. Lonci¢ za filtriranje poroziteta 5 — 20 um

5.4. Biichnerova boca

5.5. SuSionik namjesSten na temperaturu 250 (== 10) °C

5.6. Stakleni sinter lijevak poroziteta 5 — 20 pm

6. POSTUPAK

6.1. OBRADA OTOPINE

Odpipetirati alikvotni dio ekstrakta gnojiva (prema Tablici 12.) koji sadrzi oko 0,01 g PO i
staviti u Erlenmayerovu tikvicu od 500 ml. Dodati 15 ml koncentrirane dusi¢ne kiseline!!”



(4.1.) 1 razrijediti vodom na oko 100 ml.

Tablica 12.: ODREDIVANJE ALIKVOTNIH DIJELOVA OTOPINE FOSFATA

FAKTOR FAKTOR
% o UZOR UZORA
P20s % P AK ZA [RAZRIJED (UZOR | RAZRIJED | KZA PLLEINADLED, | LB IMIT L
U L ANAL ENJE AK ENJE TALOZE LUTOIL I LUTOIL I
GNOJI GNOJI 1ZU (do ml) (ml) (do ml) NJE FOSFORMOLI | FOSFORMOLI
VU VU @ (ml) BDATA (F)u% | BDATA (F")
g P20s u% P
29 _ 1 500 - - 50 32,074 13,984
5-10 j
44 5 500 - - 10 32,074 13,984
4.4 1 500 - - 25 64,148 27,968
10-25(
11,0 5 500 50 500 50 64,148 27,968
1 500 - - 10 160,370 69,921
>25 >11
5 500 50 500 25 128,296 55,937

(7 21 ml, kada otopina za taloZenje sadrzi vise od 15 ml citratne otopine (neutralni citrat, Peterman ili Jouhle
alkalni citrat).

6.2. HIDROLIZA

U prisutnosti metafosfata, pirofosfata ili polifosfata u otopini je potrebno provesti hidrolizu
kako slijedi.

Sadrzaj u Erlenmayerovoj tikvici staviti da polako kuha i1 odrzavati temperaturu dok hidroliza
nije potpuna (to obic¢no traje 1 sat). Da bi se izbjegao gubitak prskanjem i prekomjernim
uparavanjem koje ¢e smanjiti pocetni volumen vise od polovice, potrebno je koristi povratno
hladilo. Nakon hidrolize dopuniti destiliranom vodom na pocetni volumen.

6.3. VAGANJE LONCICA

Osusiti loncic¢e za filtriranje (5.3.) najmanje 15 min u susioniku pri 250 (+ 10) °C. Izvagati ih
nakon hladenja u eksikatoru.

6.4. TALOZENJE

Kiselu otopinu u Erlenmayerovoj tikvici zagrijati do vrenja i zapoceti talozenje s kinolin
fosformolibdatom. Dodavati 40 ml reagensa za talozenje (4.2.1.) ili (4.2.2.)® kap po kap uz
konstantno mijesanje. Staviti Erlenmayerovu tikvicu u vodnu kupelj 15 min uz povremeno
mijesanje. Otopina se moze filtrirati odmabh ili nakon hladenja.

6.5. FILTRIRANJE I ISPIRANJE

Filtrirati otopinu dekantacijom pod vakumom. Oprati talog u Ernelmayerovoj tikvici s 30 ml
vode. Dekantirati 1 filtrirati otopinu. Ponoviti postupak 5 puta. Kvantitativno prenijeti ostatak
taloga u lonci¢ i isprati vodom. Isprati 4 puta s 20 ml vode i ostaviti da se talog osusi prije
svakog dodatka. Potpuno osusiti talog.

6.6. SUSENJE I VAGANJE

Obrisati vanjsku stranu lonc¢ica filter papirom. Prenijeti lonci¢ u suSionik (5.5.) na
temperaturu 250 °C i ostaviti tamo do stalne mase (obi¢no 15 min). Ostaviti da se ohladi u
eksikatoru na sobnu temperaturu i odmah izvagati.

6.7. SLIJEPA PROBA

Za svaku seriju odredivanja potrebno je napravi slijepu probu, upotrebom samo reagensa i
otopina upotrebljenih u ekstrakciji (citronska kis. itd.) i uzeti u obzir kod izraunavanja
konac¢nog rezultata.

6.8. PROVJERA



Provesti odredivanje upotrebom alikvotnog dijela otopine kalijevog dihidrogen fosfata koja
sadrzi 0,01 g PO.

(I8 Za talozenje fosfata iz otopine koja sadrZi vi$e od 15 ml citratne otopine (neutralni, Petermanov ili Jouliev),
koja treba biti zakiseljena s 21 ml conc HNOj3 prema 6.1. upotrijebiti 80 ml reagensa za talozenje.

7. PRIKAZ REZULTATA
Ako je analizirani uzorak razrijeden kao u Tablici 12., primjenjuje se sljedeca formula:

% P u gnojivu = (A—a) x F'

ili

% P>0s5 u gnojivu = (A—a) x F

gdje je:

A = masa kinolin fosformolibdata, u gramima

a = masa kinolin fosformolibdata dobivena u slijepoj probi, u gramima

F 1 F’ = faktori dati u zadnje dvije kolone Tablice 12.
Za uzorke Cija se razrijedenja razlikuju od onog u Tablici 12. primjenjuje se sljede¢a formula:

3 (A - a)x F'x D =100
- M

Yo Fou grajiivy

ili

[d—a)x FxDx100

Yo B O u grafive =
M

gdje je:

f1if = faktori pretvorbe kinolin fosformolibdata u P>Os = 0,032074 (f) iliu P = 0,013984 (f*)
D = faktor razrjedenja

M = masa uzorka za ispitivanje, u gramima

Metoda 4.
KALIJ

Metoda 4.1.
ODREDIVANJE VODOTOPIVOG KALIJA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje vodotopivog kalija.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Sva jednostavna i sloZena kalijeva gnojiva navedena u Dodatku I. tablicama A.3., B.1., B.3. 1.
B.4. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Kalij u uzorku analizira se otapanjem tvari u vodi. Nakon uklanjanja ili vezanja supstanci koje



mogu smetati kalij se kvantitativno odreduje taloZzenjem u blago luznatom mediju u obliku
kalijevog tetrafenilborata.

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda.

4.1. Formaldehid

Bistra otopina formaldehida 25-35%.

4.2. Kalijev klorid za analizu

4.3. Otopina natrijevog hidroksida, 10 mol/l

Paznja, treba koristiti samo natrijev hidroksid bez kalija.

4.4. Otopina indikatora

Otopiti 0,5 g fenolftaleina u 90%-tnom etanolu 1 dopuniti volumen do 100 ml.

4.5. Otopina EDTA

Otopiti 4 g dinatrijeve soli etilendiaminotetraoctene kiseline dihidrata u vodi u odmjernoj
tikvici od 100 ml. Dopuniti volumen i promuckati. Reagens ¢uvati u plasti¢noj boci.
4.6. Otopina STPB

Otopiti 32,5 g natrijevog tetrafenilborata u 480 ml vode, dodati 2 ml otopine natrijevog
hidroksida (4.3) 1 20 ml otopine magnezijevog klorida (100 g MgCl> x 6 H O na 1 litru).
MijeSati 15 minuta i filtrirati kroz fini filter papir bez pepela.

Reagens Cuvati u plasticnoj boci.

4.7. Tekucina za ispiranje

Razrijediti 20 ml STPB otopine (4.6.) 1 dopuniti vodom do 1000 ml.

4.8. Bromna voda

Zasicena otopina broma u vodi.

5. OPREMA

5.1. Odmjerna tikvica od 1000 ml

5.2. Ca%a od 250 ml.

5.3. Lonci¢ za filtriranje poroziteta 5-20 pm

5.4. SuSionik namjeSten na temperaturu 120 (= 10) °C.
5.5. Eksikator

6. PRIPREMA UZORKA

Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

U slucaju kalijevih soli uzorak mora biti dobro usitnjen da bi se dobio reprezentativan uzorak
za analizu. Za ove proizvode upotrijebiti Metodu 1. 6. (a) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK

Odvagati 10 g pripremljenog uzorka s to¢noséu 0,001 g (5 g za kalijeve soli koje sadrze vise
od 50% kalijevog oksida).

Staviti uzorak za ispitivanje u ¢asu od 600 ml, dodati oko 400 ml vode i1 kuhati oko 30 min.
Ohladiti 1 kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 1000 ml, dopuniti volumen,
promuckati i filtrirati u suhu posudu. Odbaciti prvih 50 ml filtrata (vidjeti opasku na
proceduru u postupku 7.6.).

7.2. PRIPREMA ALIKVOTNOG DIJELA ZA TALOZENJE

Otpipetirati alikvotni dio filtrata koji sadrzi 25-50 mg kalija (prema Tablici 13.) i staviti u
¢asu od 250 ml. Ako je potrebno podesiti volumen na 50 ml s vodom.

Za uklanjanje smetnji dodati 10 ml otopine EDTA (4.5.), nekoliko kapi otopine fenolftaleina
(4.4.) 1 uz mijesanje kap po kap otopine natrijevog hidroksida (4.3.) do promjene boje u



crveno. Na kraju dodati nekoliko kapi natrijevog hidroksida da se osigura suviSak (obi¢no je
dovoljno 1 ml natrijevog hidroksida za neutralizaciju uzorka i suvisak).
Za uklanjanje suviSka amonijaka (vidjeti opasku na proceduru u postupku 7.6.(b)). Oprezno
kuhati 15 minuta.
Ako je potrebno dodati vode da se dobije volumen od 60 ml.
Pustiti otopinu da zakuha, ukloniti ¢asu s grijaca i dodati 10 ml formaldehida (4.1.). Dodati
nekoliko kapi fenolftaleina, i ako je potrebno, nesto viSe natrijevog hidroksida, dok se ne
pojavi jasna crvena boja. Pokriti ¢asu satnim staklom 1 staviti u vodenu kupelj 15 min.

7.3. VAGANJE LONCICA
Susiti lonci¢ za filtriranje (5.3.) do konstantne mase u suSioniku (5.4.) pri 120 °C oko 15 min.
Pustiti da se lonc¢i¢ ohladi u eksikatoru i nakon toga izvagati.
7.4. TALOZENIJE
Ukloniti ¢asu s vodene kupelji 1 uz mijeSanje dodavati kap po kap 10 ml otopine STPB (4.6.).
Dodavanje traje oko 2 minute. Sac¢ekati najmanje 10 minuta prije filtriranja.
7.5. FILTRIRANIJE I ISPIRANJE
Filtrirati pod vakumom u izvagani lon¢i¢, isprati ¢asu s teku¢inom za ispiranje (4.7.), oprati

talog tri puta s teku¢inom za ispiranje (ukupno 60 ml otopine za ispiranje) i dva putas 5 do 10

ml vode.

Potpuno osusiti talog.

7.6. SUSENJE 1 VAGANIJE
Obrisati lonci¢ izvana s filter papirom. Staviti lon¢i¢ sa sadrzajem u suSionik sat i pol na
temperaturu od 120 °C. Ostaviti lon¢i¢ da se ohladi u eksikatoru na sobnu tempreraturu i
odmah izvagati.
Opaska na proceduru
(a) Ako je filtrat tamno obojen pipetom otpipetirati alikvot koji sadrzi najvise 100 mg KO u
odmjernu tikvicu od 100 ml. Dodati bromnu vodu i kuhati dok se ne ukloni suviSak broma.
Poslije hladenja dopuniti volumen, filtrirati i kvantitativno odrediti kalij u alikvotnome dijelu

filtrata.

(b) Kada u uzorku nije prisutan amonijakalni dusik ili ga ima u maloj koli¢ini ne treba kuhati

15 min.

7.7. ALIKVOTNI DJELOVI UZORKA KOJI SE TREBAJU UZETI I FAKTORI
PRETVORBE
Tablica 13.: ZA METODU 4

UZORAK | UZORAK ALHB‘I’(? TNl FAKTOR | FAKTOR
% KO | o 1 za  |EKSTRAHIRANE| L 00 e uE@o| UZORKA |PRETVORBE|PRETVORBE
U |eNosvu|anaLizu| OTOPINE ZA ml) UZET ZA () ")
GNOJIVU © RAZRJEDENJE TALOZENIE| % K20/ % K20/
g (ml) g TPBK g TPBK
(ml)

5-10 | 42-83 10 - - 50 26,280 21,812

10-20 |8,3-16,6 10 - - 25 52,560 43,624
20-50 lfi65_ 10 - - 10 131,400 109,060

16,6—

20-50 415 10 50 250 50 131,400 109,060
>50 >41,5 - - 10 262,800 218,120
>50 >41,5 50 250 50 262,800 218,120




7.8. SLIJEPA PROBA

Za svaku seriju odredivanja provesti slijepu probu uz upotrebu istih koli¢ina reagenasa kao
kod analize uzorka i uzeti u obzir kod izracunavanja kona¢nog rezultata.

7.9. PROVIJERA

Da bi dobili provjeru metode analize, provesti odredivanje na alikvotnome dijelu vodene
otopine kalijevog klorida koja ne sadrzi vise od 40 mg K>O.

8. PRIKAZ REZULTATA
Ako se upotrebljavaju uzorci za analizu i razrjedenja prikazana u Tablici 13., primjenjuje se
sljedeca formula:

% K>0 u gnojivu = (A—a) x F

ili

% K u gnojivu = (A —a) x F'

gdje je:

A = masa taloga u uzorku, izraZzena u g

a = masa taloga u slijepoj probi, izrazenau g
F i F’=faktori (vidjeti Tablicu 13.).

S uzorcima i razrjedenjima koji su razliciti od onih prikazanih u Tablici 13. upotrebiti sljedece
formule:

[A—a)x FxDx100
M

Yo K, Qu gnofivu=

ili

[A—a)x = Dx100

Yo K u grafivie=
M

gdje je:

f= faktor pretvorbe KTPB u K,O =0,1314
[ = faktor pretvorbe KTPB u K = 0,10906
D = faktor razrjedenja

M = masa uzorka za analizu, u gramima

Metoda 5.
ODREDIVANIJE VLAGE

Odredivanje vlage provesti sukladno metodi HRN ISO 760 (Karl Fischerova metoda).

Metoda 6.
KLOR

Metoda 6.1.
ODREDIVANJE KLORIDA U ODSUTNOSTI ORGANSKIH TVARI



1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje klorida, u odsutnosti organskih tvari.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Primjenjuje se za sva gnojiva koja ne sadrze organske tvari.

3.NACELO

Kloridi otopljeni u vodi taloze se u kiselom mediju pomocu suviska standardne otopine
srebrovog nitrata. Suvisak se titrira otopinom amonijevog tiocijanata u prisutnosti zZeljezovog
amonijevog sulfata (Volhardova metoda).

4. REAGENSI

Destilirana ili demineralizirana voda, bez klorida.

4.1. Nitrobenzen ili dietil eter

4.2. Dusic¢na kiselina: 10 mol/l

4.3. Otopina indikatora

Otopiti 40 g Zeljezovog amonijevog sulfata Fe2(SO4)2 x (NH4)SO4 x 24 H>O, u vodi i dopuniti
do jedne litre.

4.4. Standardna otopina srebrovog nitrata: 0,1 mol/l

Priprema

Kako je ova sol higroskopna i ne moze se osusiti bez rizika od raspadanja, uputno je izvagati
oko 9 g, otopiti u vodi i dopuniti volumen do jedne litre. Podesiti koncentraciju na 0,1 mol/l
titracijom s AgNO3 0,1 mol/l.

5. OPREMA

5.1. Rotacijska muckalica (35 do 40 okretaja u minuti)
5.2. Birete

5.3. Odmjerna tikvica od 500 ml

5.4. Erlenmeyerova tikvica od 250 ml

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK I PRIPREMA OTOPINE

Odvagati 5 g uzorka, s tocnosc¢u 0,001 g, u odmjernu tikvicu od 500 ml i dodati 450 ml vode.
Muckati pola sata na rotacijskoj muckalici (5.1.), dopuniti destiliranom vodom do 500 ml,
promuckati i filtrirati u ¢asu.

7.2. ODREDIVANIJE

Otpipetirati alikvotni dio filtrata koji ne sadrzi viSe od 0,150 g klorida. Na primjer 25 ml (0,25
g), 50 ml (0,5 g) ili 100 ml (1 g). Ako je uzeti uzorak manji od 50 ml, neophodno je podesiti
volumen destiliranom vodom do 50 ml.

Dodati 5 ml dusicne kiseline 10 mol/I (4.2.), 20 ml otopine indikatora (4.3.) i dvije kapi
standardne otopine amonijevog tiocijanata (iz birete, koja je za ovu priliku podesena na nulu).
Zatim iz birete dodati standardnu otopinu srebrovog nitrata (4.4.) u suvisku od 2 do 5 ml.
Dodati 5 ml nitrobenzena ili 5 ml dietil etera (4.1.) i dobro promjesati da nastane grudasti
talog. Titrirati viSak srebrovog nitrata amonijevim tiocijanatom 0,1 mol/I (4.5.), dok se ne
pojavi crveno-smeda boja koja ostaje nakon §to se tikvica lagano promijesa.

Napomena

Nitrobenzen ili dietil eter (ali prije svega nitrobenzen) spreavaju reakciju srebrovog klorida s



ionima tiocijanata. Na taj nacin dobije se jasna promjena boje.

7.3. SLIJEPA PROBA

Provesti slijepu probu (izostavljaju¢i uzorak) pod istim uvjetima i uzeti u obzir kod
izraCunavanja konacnog rezultata.

7.4. PROVJERA

Prije odredivanja, provjeriti to¢nost metode koristeci alikvotni dio svjeze pripremljene otopine
kalijevog klorida, koji sadrzi poznatu koli¢inu od 100 mg klorida.

8. PRIKAZ REZULTATA

Rezultat analize iskazati kao maseni postotak klorida sadrzanog u uzorku za analizu.
Postotak klorida (CI) u gnojivu je:

i - -0, — ¥, )= 100

a el

Yo klorida = 0,003456 x
M

gdje je

V- = broj mililitara srebrovog nitrata 0,1 mol/l,

V.. = broj mililitara srebrovog nitrata 0,1 mol/l, koriStenog za slijepu probu,

V. = broj mililitara amonijevog tiocijanata 0,1 mol/l,

Vea = broj mililitara amonijevog tiocijanata 0,1 mol/l, koriStenog za slijepu probu,
M = masa alikvotnog dijela uzorka, u gramima (7.2.).

Metoda 7.
FINOCA MLJEVENJA I GRANULOMETRIJSKI SASTAV

Metoda 7.1.
ODREDIVANJE FINOCE MLJEVENJA
(suhi postupak)

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje suhi postupak za odredivanje fino¢e mljevenja.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Sva gnojiva iz Dodatka I. ovoga Pravilnika, kojima su postavljeni zahtjevi za fino¢om
mljevenja, koriStenjem sita od 0,630 1 0,160 mm.

3.NACELO
Tresilicom za sita odreduje se koli¢ina proizvoda ¢ije su granule vec¢e od 0,630 mm i onih
izmedu 0,160 1 0,630 mm, te se izraCunava postotak fino¢e mljevenja.

4. OPREMA

4.1. Tresilica za sita

4.2. Sita veli¢ine otvora 0,160 1 0,630 mm standardnih veli¢ina (promjera 20 cm i visine 5
cm)

5. POSTUPAK

Odvagati 50 g uzorka s to¢nos¢u 0,05 g. Sastaviti dva sita i dno i staviti na tresilicu (4.1.), sito
s ve¢im otvorima staviti na vrh. Uzorak za analizu staviti na gornje sito. Sijati 10 minuta i
odstraniti dio sakupljen na dnu. Ponovno ukljuciti tresilicu i nakon jedne minute provjeriti da
kolic¢ina sakupljena na dnu tijekom ovog vremena ne iznosi vise od 250 mg. Ponoviti
postupak (svaki put jednu minutu), dok sakupljena koli¢ina nije manja od 250 mg. Izvagati



ostatak materijala na oba sita odvojeno.

6. PRIKAZ REZULTATA

% finoce uzorka zaostalog na situ veli¢ine otvora 0,630 mm =(50 — M;) x 2

% finoce uzorka zaostalog na situ veli¢ine otvora 0,160 mm =[50 — (M + M2)] x 2
gdje je

M; = masa ostatka na situ veli¢ine otvora 0,630 mm, u gramima.

M = masa ostatka na situ veli¢ine otvora 0,160 mm, u gramima.

Dio koji je prosao kroz sito veli¢ine otvora 0,630 mm, ve¢ ranije uklonjen.
Rezultati ovih izracuna zaokruzuju se na najblizu jedinicu.

Metoda 7.2.
ODREBIVANJE FINOCE MLJEVENJA MEKIH SIROVIH FOSFATA
(mokri postupak)

1. PREDMET
Metoda za odredivanje fino¢e mljevenja mekih sirovih fosfata.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Meki sirovi fosfati.

3.NACELO
Kod uzoraka sitne veli¢ine Cestica, moze do¢i do zgrudnjavanja i tako otezati suho
prosijavanje. Iz tog razloga koristi se mokro prosijavanje.

4. REAGENSI
Otopina natrijevog heksametafosfata: 1%.

5. OPREMA

5.1. Sita veli¢ine otvora 0,063 i 0,125 mm standardnih veli¢ina (promjera 20 cm i visine 5
cm); posude za skupljanje

5.2. Stakleni lijevak promjera 20 cm, na postolju

5.3. Case 0od 250 ml

5.4. Susionik

6. METODA ANALIZE

6.1. UZIMANJE UZORAKA

Odvagati 50 g uzorka, s to¢noséu 0,05 g. Oprati obje strane sita vodom i staviti sito veli¢ine
otvora 0,125 mm iznad sita 0,063 mm.

6.2. POSTUPAK

Staviti uzorak za analizu na gornje sito. Sijati pod slabim mlazom hladne vode (moze se
koristiti voda iz slavine), sve dok voda prakticki ne bude bistra kada prolazi kroz sito. Treba
paziti 1 osigurati takav protok vode da se donje sito nikada ne napuni vodom.

Kada se ¢ini da je ostatak na gornjem situ viSe manje konstantan odstraniti ovo sito, i u
meduvremenu ga staviti na posudu za sakupljanje.

Nastaviti mokro sijanje kroz donje sito jos nekoliko minuta dok voda koja kroz njega prolazi
nije gotovo bistra.

Zamijeniti sito od 0,125 mm sa sitom od 0,063 mm. Prebaciti sav talog iz posude za
sakupljanje na gornje sito 1 ponovno sijati pod slabim mlazom vode sve dok voda ponovno ne
postane gotovo bistra.



Kvantitativno prenijeti svaki od ostataka u razli¢ite case koristec¢i lijevak, ostaviti da odstoji
oko jednu minutu i1 dekantirati vodu §to je viSe moguce.

Staviti ¢aSe u suSionik na 150 °C dva sata.

Pustiti da se ohlade, ¢etkom odvojiti ostatak i izvagati ga.

7. PRIKAZ REZULTATA

Rezultate racuna zaokruziti na najblizu jedinicu.

% finoce ostatka zaostalog na situ 0,125 mm = (50 M) x 2

% finoce ostatka zaostalog na situ 0,063 mm = [(50 (M1 + M2)] x 2
gdje je

M; = masa ostatka na situ 0,125 mm, u gramima

M; = masa ostatka na situ 0,063 mm, u gramima.

8. NAPOMENE

Ako se primijeti prisutnost grudica nakon prosijavanja, analiza bi se trebala provesti ponovno
na sljedeci nacin.

Polagano staviti 50 g uzorka u tikvicu od jedne litre koja sadrzi 500 ml otopine natrijevog
heksametafosfata uz neprestano mijesanje. Zacepiti tikvicu i jako promuckati rukom da se
smrve grudice. Prenijeti cijelu suspenziju na gornje sito i dobro oprati tikvicu. Nastaviti
analizu kako je opisano u 6.2.

Metoda 7.3.
ODREDIVANJE GRANULOMETRIJSKOG SASTAVA

Odredivanje granulometrijskog sastava gnojiva provesti sukladno metodi HRN ISO 8397.

Metode 8.
SEKUNDARNA HRANIJIVA

Metoda 8.1.
EKSTRAKCIJA UKUPNOG KALCIJA, MAGNEZIJA, NATRIJA 1 UKUPNOG
SUMPORA U OBLIKU SULFATA

1. PREDMET

Ova Metoda utvrduje postupak ekstrakcije ukupnog kalcija, magnezija i natrija te ukupnog
sumpora prisutnog u obliku sulfata, tako da isti ekstrakt moze biti koristen za odredivanje
svakog hranjiva prema zahtjevu.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje na gnojiva u kojima se deklarira ukupni kalcij, magnezij, natrij 1
ukupni sumpor u obliku sulfata, koja se nalaze u Dodatku I. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Otapanje kuhanjem u razrjedenoj klorovodi¢noj kiselini.

4. REAGENSI
Razrjedena klorovodi¢na kiselina
Jedan volumen klorovodi¢ne kiseline (d20 = 1,18 g/ml) pomijesati s jednim volumenom vode.

5. OPREMA



Elektri¢na grijaca ploca s moguéno$céu temperaturne kontrole.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK ZA ISPITIVANJE

Kalcij, magnezij, natrij i sumpor u obliku sulfata ekstrahiraju se iz 5 g uzoraka za ispitivanje,
vagano s tonos¢u 1 mg.

Kada gnojivo sadrzi viSe od 15% sumpora (S) ili 37,5% SOs 1 viSe od 18,8% kalcija (Ca) ili
26,3% CaO ekstrakcija kalcija i sumpora provodi se iz jednog grama uzoraka za ispitivanje,
vagano s tocnos¢u 1 mg. Uzorak za ispitivanje prenijeti u ¢asu od 600 ml.

7.2. PRIPREMA OTOPINE

Dodati oko 400 ml vode 1, ako uzorak sadrzi znacajnu koli¢inu karbonata, pazljivo u malim
obrocima dodati 50 ml razrjedene klorovodicne kiseline (4.). Zakuhati otopinu 1 odrzavati da
kuha 30 minuta. Pustiti da se ohladi uz povremeno mijeSanje. Kvantitativno prenijeti u
odmjernu tikvicu od 500 ml, dopuniti vodom do oznake i promuckati. Filtrirati kroz suhi filter
papir u suhu posudu uz odbacivanje prvog dijela. Filtrat mora biti bistar. Ako filtrat nije
odmah u upotrebi potrebno ga je zacepiti.

Metoda 8.2.
EKSTRAKCIJA UKUPNOG SUMPORA PRISUTNOG U RAZLICITIM OBLICIMA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak ekstrakcije ukupnog sumpora sadrzanog u gnojivu u
elementranom obliku i/ili drugim kemijskim spojevima.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje na gnojiva u kojima se deklarira ukupni sumpor prisutan u razli¢itim
oblicima (elementrani, tiosulfatni, sulfitni i sulfatni) koja se nalaze u Dodatku I. ovoga
Pravilnika.

3.NACELO

Elementarni sumpor se u luznatoj sredini prevodi u polisulfide i tiosulfate, a ti se onda
zajedno sa sulfitima koji mogu biti prisutni, oksidiraju vodikovim peroksidom. Razli¢iti oblici
sumpora na taj nacin prevode se u sulfate koji se odreduju taloZenjem sa barijevim sulfatom
(Metoda 8.9. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika).

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena klorovodi¢na kiselina

Jedan volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) pomijesati s jednim volumenom vode
4.2. Otopina natrijevog hidroksida, NaOH, minimum 30% (d2o = 1,33 g/ml)

4.3. Otopina vodikovog peroksida, 30% m/m

4.4. Vodena otopina barijevog klorida, BaCl; x 2 H>O, 122 grama po litri

5. OPREMA
Elektricna grijaca plo¢a s moguénos$c¢u temperaturne kontrole.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika



7. POSTUPAK

7.1. UZORAK ZA ISPITIVANJE

Odvagati koli¢inu gnojiva koja sadrzi izmedu 80 1 350 mg sumpora (S) ili 200 do 875 mg
SOs, s to¢noséu od 1 mg.

U pravilu (gdje je S < 15%) odvagati 2,5 g. Uzorak staviti u ¢aSu od 400 mililitara.

7.2. OKSIDACUJA

Dodati 20 ml otopine natrijevog hidroksida (4.2.) 1 20 ml vode. Pokriti satnim staklom. Kuhati
5 min na grijacoj plo¢i (5.). Skinuti s grijace plo¢e. Mlazom vruée vode sakupiti sumpor
nakupljen na stijenci ¢aSe 1 kuhati 20 min. Ostaviti da se ohladi.

Dodavati vodikov peroksid (4.3.) u obrocima po 2 ml, sve dok reakcija ne prestane. Potrebno
je 6 do 8 obroka. Ostaviti otopinu 1 sat kako bi se nastavila oksidacija, zatim ugrijati do
vrenja i kuhati 30 min. Ostaviti da se ohladi.

7.3. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

Dodati priblizno 50 ml vode i 50 ml razrijedene klorovodi¢ne kiseline (4.1.).

Ako je sadrzaj sumpora (S) manji od 5%:

Filtrirati u ¢asu od 600 ml. Ostatak na filter papiru isprati nekoliko puta s hladnom vodom.
Nakon ispiranja provjeriti prisutnost sulfata u zadnjim kapima filtrata upotrebom otopine
barijevog klorida (4.4.). Filtrat mora biti potpuno bistar. Sulfati se odreduju iz ukupnog
filtrata u skladu s Metodom 8.9. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Ako je sadrzaj sumpora (S) veéi od 5%:

Kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 250 ml, dopuniti vodom i promuckati. Filtrirati
kroz suhi filter papir u suhu posudu. Filtrat mora biti potpuno bistar. Zacepiti posudu, ako se
otopina ne koristi odmah. Sulfati se odreduju iz alikvotnoga dijela otopine taloZenjem u
obliku barijevog sulfata (Metoda 8.9. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika).

Metoda 8.3.
EKSTRAKCIJA VODOTOPIVOG KALCIJA, MAGNEZIJA, NATRIJA 1 SUMPORA
U OBLIKU SULFATA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak ekstrakcije vodotopivog kalcija, magnezija, natrija i sumpora
—u obliku sulfata, tako da se isti ekstrakt moze koristiti kod odredivanja svakog hranjiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje iskljucivo na gnojiva kod kojih se deklarira vodotopivi kalcij,
magnezij, natrij i sumpor u obliku sulfata, koja se nalaze u Dodatku I. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Hranjiva se otapaju kuhanjem u vodi.

4. REAGENSI
Destilirana ili demineralizirana voda odgovarajuce cistoce.

5. OPREMA
Elektri¢na grija¢a ploca s moguéno$céu temperaturne kontrole.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.



7. POSTUPAK

7.1. UZORAK ZA ISPITIVANJE

Kada gnojivo ne sadrzi sumpor ili kada je taj sadrzaj manji od 3% sumpora (S) tj. 7,5% SOs, 1
kada je sadrzaj kalcija manji od 4% kalcija (Ca) ili 5,6% CaO, odvagati oko 5 g uzorka s
to¢noscu 1 mg.

Kada gnojivo sadrzi viSe od 3% sumpora (S) 1 viSe od 4% kalcija (Ca) odvagatioko 1 g
uzorka s tocnos¢u 1 mg.

Uzorak za ispitivanje prenijeti u ¢asu od 600 ml.

7.2. PRIPREMA OTOPINE

Dodati oko 400 ml vode 1 kuhati 30 minuta. Pustiti da se ohladi, povremeno promjesati 1
kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti do oznake vodom i
promuckati.

Filtrirati kroz suhi filter papir u suhu posudu uz odbacivanje prvog dijela filtrata. Filtrat mora
biti potpuno bistar.

Zacepiti posudu, ako se otopina ne koristi odmah.

Metoda 8.4.
EKSTRAKCIJA VODOTOPIVOG SUMPORA KADA JE SUMPOR U RAZLICITIM
OBLICIMA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak ekstrakcije vodotopivog sumpora sadrzanog u gnojivu u
razli¢itim oblicima.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje za gnojiva iz Dodatka I. ovoga Pravilnika, u kojima je deklariran
vodotopivi sumporov (VI) oksid.

3.NACELO
Sumpor otopljen u hladnoj vodi prevodi se u sulfate oksidacijom vodikovim peroksidom u
luZnatoj sredini.

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena klorovodi¢na kiselina

Jedan volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) pomijesati s jednim volumenom vode
4.2. Otopina natrijevog hidroksida, NaOH, minimum 30% (d2o = 1,33 g/ml)

4.3. Otopina vodikovog peroksida, 30% m/m

5. OPREMA

5.1. Odmjerna tikvica od 500 ml po Stohmannu

5.2. Rotacijska muckalica, 30 — 40 okretaja/min

5.3. Elektri¢na grija¢a ploca s moguc¢noséu temperaturne kontrole.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK ZA ISPITIVANJE

Kada gnojivo sadrzi najvise 3% sumpora (S), tj. 7,5% SOs3, uz najvise 4% kalcija (Ca), tj.
5,6% CaO, odvagati 5 g gnojiva s to¢noscu 1 mg.



Kada gnojivo sadrzi vise od 3% sumpora (S), vise od 4% kalcija (Ca), odvagati 1 g gnojiva s
to¢nos¢u 1 mg.

Uzorak prenijeti u tikvicu od 500 mililitara (5.1.).

7.2. PRIPREMA OTOPINE

Dodati priblizno 400 ml vode. Zacepiti i muckati na muckalici (5.2.) 30 minuta. Dopuniti
volumen vodom 1 promuckati. Filtrirati kroz suhi filter papir u suhu tikvicu. Zacepiti, ako se
otopina ne koristi odmah.

7.3. OKSIDACIJA ALIKVOTNOGA DIJELA ZA ANALIZU

Uzeti alikvotni dio ekstrahirane otopine koji ne sadrzi vise od 50 ml, a koji po moguénosti
sadrzi izmedu 20 1 100 mg sumpora (S).

Ako je potrebno, podesiti volumen na 50 ml dodatkom vode. Dodati 3 ml otopine natrijevog
hidroksida (4.2.) 1 2 ml otopine vodikovog peroksida (4.3.). Pokriti satnim staklom, staviti na
grijacu plocu (5.3.) i lagano kuhati 1 sat. Nastaviti dodavati vodikov peroksid u obrocima po 1
ml sve dok se reakcija ne zavrsi (maksimalna koli¢ina 5 ml).

Ostaviti da se ohladi. Skinuti satno staklo, a donju stranu isprati u ¢aSu. Dodati oko 20 ml
razrijedene klorovodic¢ne kiseline (4.1.). Dopuniti volumen vodom do oko 300 ml.

Sadrzaj sulfata odreduje se u cijeloj kolicini oksidirane otopine sukladno Metodi 8.9. Dodatka
IV. B. ovoga Pravilnika.

Metoda 8.5.
EKSTRAKCIJA 1 ODREDPIVANJE ELEMENTARNOG SUMPORA

UPOZORENIE:

U ovoj Metodi koristi se ugljikov (IV) disulfid (CS») te se moraju poduzeti potrebne
sigurnosne mjere s obzirom na:

— skladistenje CS»

— zaStitnu opremu za osoblje

— profesionalnu higijenu

— zastitu od vatre 1 eksplozije

—raspolozivost reagensa

Metoda zahtijeva iskusne djelatnike i odgovarajuce opremljen laboratorij.

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak ekstrakcije 1 odredivanja elementarnog sumpora sadrzanog u

gnojivu.
2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje na gnojiva iz Dodatka I. ovoga Pravilnika, u kojima je deklariran
ukupni sumpor u elementarnom obliku.

3.NACELO
Nakon uklanjanja topivih spojeva elementarni sumpor se ekstrahira ugljikovim disulfidom 1
odreduje gravimetrijski u ekstraktu.

4. REAGENSI
Ugljikov (IV) disulfid.

5. OPREMA
5.1. Tikvica za ekstrakciju s ubrusenim ¢epom od 100 mililitara
5.2. Soxhlet aparat s odgovaraju¢im filterima (tuljcima)



5.3. Rotacijski vakuum isparivac

5.4. SuSionik s ventilatorom, namjesSten na 90 (= 2) °C

5.5. Porculanske Petrijeve zdjelice promjera 5 — 7 cm, visine ne ve¢e od 5 cm
5.6. Elektri¢na grijaca ploca s moguénoscu temperaturne kontrole.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK ZA ISPITIVANJE

Odvagati 5 do 10 g uzorka s to€noS¢u 1 mg i staviti ga u tuljac za Soxhlet aparat (5.2.).

7.2. EKSTRAKCIJA SUMPORA

Vrué¢om vodom temeljito isprati sadrzaj kako bi se uklonili svi topivi spojevi. Najmanje jedan
sat suSiti u susSioniku (5.4.) pri temperaturi 90 °C. Zatim filter (tuljac) staviti u Soxhlet aparat
(5.2.).

U ekstrakcijsku tikvicu (5.1.) staviti nekoliko staklenih kuglica i izvagati (Po), tada dodati 50
ml ugljikovog (IV) disulfida (4.1.).

Spojiti aparaturu 1 ekstrahirati elementarni sumpor 6 sati. Iskljuciti grijanje i nakon hladenja
odvojiti tikvicu. Spojiti tikvicu na rotacijski vakuum isparivac (5.3.) i ispariti sve dok se
sadrzaj tikvice ne skrutne u spuzvastu masu.

Osusiti tikvicu u susioniku (5.4.) pri 90 °C do konstantne mase (P1) (uglavnom je potrebno 1
sat).

7.3. ODREDPIVANIJE CISTOCE ELEMENTARNOG SUMPORA

Ugljikov (IV) disulfid moze ekstrahirati 1 druge tvari, u isto vrijeme uz elementarni sumpor.
Cisto¢a elementarnog sumpora odreduje se na sljedeéi na¢in:

Sto je vise moguce, homogenizirati sadrzaj u tikvici. Iz nje uzeti 2 do 3 g i odvagati s
tocnosc¢u 1 mg (n) i staviti u Petrijevu zdjelicu (5.5.). Odvagati zdjelicu sa sadrzajem (P>).
Staviti je na zagrijanu grijacu plocu (5.6.) temperature do 220 °C, da se sprijeci paljenje
sumpora. Nastaviti sa sublimacijom 3 do 4 sata, odnosno dok se ne postigne konstantna masa
(P3).

Napomena

Za neka gnojiva nije potrebno odrediti Cisto¢u sumpora. U tom slucaju izostavlja se tocka 7.2.

8. PRIKAZ REZULTATA
Postotak elementarnog sumpora (S) sadrzanog u gnojivu je:
e ) 1 -5
Cmedneditdeni § (%) u gnojivi = x 100

. E-R
Cistoda ekstrahiranog sumpora (Y = — % 100

(R-Rix(R-R)
HxHn

1on

Cisti 5 (%) u gnofivon =



gdje je:

m = masa uzorka gnojiva za ispitivanje, u gramima

Po = masa Soxhlet tikvice, u gramima

P;=masa Soxhlet tikvice 1 oneciS¢enog sumpora nakon susenja
n = masa onecis¢enog sumpora prije pro¢is¢avanja, u gramima
P>=masa Petrijeve zdjelice

P3; =masa Petrijeve zdjelice nakon sublimacije sumpora

Metoda 8.6.
MANGANOMETRIJSKO ODREDIVANJE EKSTRAHIRANOG KALCIJA
TALOZENOG U OBLIKU OKSALATA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak odredivanja kalcija u ekstraktu gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje na gnojiva iz Dodatka I. ovoga Pravilnika u kojima je deklariran
ukupni i/ili vodotopivi kalcij.

3.NACELO
TaloZenje kalcija sadrzanog u alikvotnome djelu ekstrakcijske otopine u obliku oksalata i
odredivanje titracijom s kalijevim permanganatom.

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena klorovodicna kiselina

Jedan volumen klorovodicne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) pomijesati s jednim volumenom vode
4.2. Razrijedena sumporna kiselina 1:10

Jedan volumen sumporne kiseline (d2o = 1,84) pomijesati s deset volumena vode

4.3. Razrijedena amonijacna otopina 1:1

Jedan volumen amonija¢ne vode (d2o = 0,88 g/ml) pomijesati s jednim volumenom vode
4.4. Zasi¢ena otopina amonijevog oksalata ((NH4)>C204 x H>0) na temperaturi okoline (oko
40 g/l).

4.5. Otopina limunske kiseline, 30% (m/V)

4.6. Otopina amonijevog klorida, 5% (m/V)

4.7. Otopina indikatora bromtimol plavog u etanolu 95%-tnom, 0,1% (m/V)

4.8. Otopina indikatora bromkrezol zelenog u etanolu 95%-tnom, 0,04% (m/V)

4.9. Standardna otopina kalijevog permanganata, 0,02 mol/l

5. OPREMA
5.1. Lonc¢i¢ za filtriranje sa sinter dnom poroznosti 5-20 p
5.2. Vruca vodena kupelj

6. PRIPREMA ALIKVOTA ZA ANALIZU

Otpipetirati alikvotni dio ekstrakcijske otopine dobivene Metodom 8.1. ili 8.3. Dodatka IV. B.
ovoga Pravilnika, koji sadrzi izmedu 15 1 50 mg Ca (odnosno 21 do 70 mg CaO). Ovaj alikvot
oznaciti kao V2. Staviti u ¢asu od 400 mililitara. Ako je potrebno, neutralizirati s nekoliko
kapi amonijacne otopine (4.3.) sve dok se boja indikatora (4.7.) ne promijeni iz zelene u
plavu.

Dodati jedan ml otopine limunske kiseline (4.5.) i 5 ml otopine amonijevog klorida (4.6.).



7. TALOZENJE KALCIJEVOG OKSALATA

Dodati oko 100 ml vode. Zagrijati do vrenja i dodati 8 do 10 kapi otopine indikatora (4.8.), 1
polako 50 ml vruce otopine amonijevog oksalata (4.4.). Ako se pojavi talog potrebno ga je
otopiti dodatkom nekoliko kapi klorovodi¢ne kiseline (4.1.). Neutralizirati vrlo polako, uz
stalno mijeSanje s amonija¢nom otopinom (4.3.), dok se ne postigne pH 4,4 do 4,6, (tj. do
promjene boje indikatora (4.8.) iz zelene u plavu). Staviti caSu u vru¢u vodenu kupel;j (5.2.),
oko 30 min.

Premjestiti ¢aSu iz vodene kupelji, ostaviti da se ohladi 1 sat a zatim filtrirati kroz lonci¢ za
filtriranje (5.1.).

8. TITRACIJA OKSALATNOG TALOGA

Ispirati caSu 1 filter lon€i¢ sve dok se suviSak amonijevog oksalata u potpunosti ne ukloni
(odsutnost klorida provjerava se u vodi od ispiranja). Staviti lon¢i¢ u ¢asu od 400 ml i otopiti
talog s 50 ml vru¢e sumporne kiseline (4.2.). U ¢asu dodati vode do volumena od oko 100 ml.
Zagrijati na temperaturu 70 do 80 °C i titrirati otopinom kalijevog permanganata (4.9.) kap po
kap sve dok se ruzicasta boja ne zadrzi najmanje jednu minutu. Volumen utrosene otopine
oznaciti sa n.

9. PRIKAZ REZULTATA
Sadrzaj kalcija (Ca) u gnojivu je:

Lo}

Ca {26) = 1% 0,2004 X —— x
0,02

v2><m

gdje je:

n = broj utroSenih mililitara permanganata

m = masa uzorka za ispitivanje, u gramima

v2 = volumen alikvota, u mililitrima

vi = volumen ekstrakcijske otopine, u mililitrima
t = koncentracija otopine permanganata u mol/l

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

Metoda 8.7.
ODREDIVANJE MAGNEZIJA ATOMSKOM APSORPCIJSKOM
SPEKTROMETRIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje magnezija u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za ekstrakte gnojiva iz Dodatka 1. ovoga Pravilnika, dobivene
Metodama 8.1. i 8.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, u kojima je deklariran ukupni i/ili
vodotopivi magnezij s izuzetkom sljedecih gnojiva navedenih u Dodatku I. Tablici D. ovoga
Pravilnika, a odnose se na sekundarna hranjiva.

— broj 4 (kiserit)

— broj 5 (magnezijev sulfat) i 5.1. (otopina magnezijevog sulfata)

— s izuzetkom kalijevih gnojiva navedenih u Dodatku I. Tablica A. 3. ovoga Pravilnika

— broj 7 (kiserit s kalijevim sulfatom)

—na koja se primjenjuje Metoda 8.8. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika



Ispod navedena metoda primjenjuje se za sve ekstrakte gnojiva koji sadrze elemenate u
kolicinama koje bi mogle smetati kod kompleksometrijskog odredivanja magnezija.

3.NACELO
Odredivanje magnezija atomskom apsorpcijskom spektrometrijom provodi se nakon
odgovarajuceg razrjedivanja ekstrakta.

4. REAGENSI

4.1. Otopina klorovodic¢ne kiseline, 1 mol/l

4.2. Otopina klorovodic¢ne kiseline, 0,5 mol/l

4.3. Standardna otopina magnezija, 1,00 mg/ml

4.3.1. Otopiti 1,013 g magnezijevog sulfata (MgSO4 x 7 H2O) u 0,5 mol/I otopini
klorovodic¢ne kiseline (4.2.).

4.3.2. Odvagati 1,658 g magnezijevog oksida (MgO) predhodno kalciniranog i oslobodenog
svih tragova karbonata. Prenijeti u ¢asu sa 100 ml vode i 120 ml 1 mol/l otopine klorovodi¢ne
kiseline (4.1.). Nakon otapanja kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 1000 ml.
Dopuniti vodom do oznake i promuckati.

ili

4.3.3. Komercijalna standardna otopina

Laboratorij je odgovoran za provjeru takve otopine.

4.4. Otopina stroncijevog klorida

Otopiti 75 g stroncijevog klorida (SrCl> x 6 H>O) u otopini klorovodi¢ne kiseline (4.2.) 1
dopuniti odmjernu tikvicu od 500 ml do oznake istom kiselinom.

5. OPREMA

5.1. Atomski apsorpcijski spektrometar opremljen s magnezijevom lampom postavljenom na
285,2 nm

5.2. Plamen zrak — acetilen

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 8.1. 1 8.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. Ako je u gnojivu deklariran sadrzaj magnezija (Mg) ve¢i od 6% (tj. 10% MgO)
otpipetirati 25 ml (V1) ekstrakcijske otopine (6.). Prenijeti u odmjernu tikvicu od 100 ml,
dopuniti vodom i promuckati. Faktor razrijedenja je D1 = 100/V

7.2. Otpipetirati 10 ml ekstrakcijske otopine (6.) ili otopine (7.1.). Prenijeti u odmjernu
tikvicu od 200 ml. Dopuniti volumen 0,5 mol/l otopinom klorovodi¢ne kiseline (4.2.) i
promuckati. Faktor razrjedenja je 200/10

7.3. Razrijediti otopinu (7.2.) s 0,5 mol/l otopinom klorovodi¢ne kiseline (4.2.) tako da se
dobije koncentracija u optimalnom radnom podrucju spektrometra (5.1.). V2 je volumen
uzorka u 100 ml. Faktor razrijedenja je D> = 100/V»

Otopina treba sadrzavati 10% (V/V) otopine stroncijevog klorida (4.4.).

7.4. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Pripremiti slijepu probu ponovivsi cijeli postupak ekstrakcije kao u Metodi 8.1. ili 8.3.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, ali bez uzorka gnojiva.

7.5. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Razrjediti standardnu otopinu (4.3.) s otopinom klorovodicne kiseline 0,5 mol/l i pripremiti
najmanje 5 standardnih otopina ukljucujuci koncentracije unutar optimalnog radnog podrucja
aparata (5.1.).



Ove otopine trebaju sadrzavati 10% (V/V) otopine strocnijevog klorida (4.4.).

7.6. MJERENJE

Namjestiti spektrometar (5.1.) na valnu duljinu 285,2 nm.

Standardne otopine (7.5.), otopine uzorka (7.3.) 1 slijepu probu (7.4.) usisavati jednu za
drugom uz ispiranje cijevCice instrumenta s otopinom prije sljede¢eg mjerenja. Ponoviti ovu
operaciju tri puta. Nacrtati bazdarnu krivulju nanosenjem srednje vrijednosti apsorpcije za
svaki standard (7.5.) na ordinatu, a odgovarajucu vrijednost koncentracije magnezija u pg/ml
na apcisu. Odrediti koncentraciju magnezija u uzorku (7.3.), Xs i slijepoj probi (7.4.) Xb, iz
bazdarne krivulje.

8. PRIKAZ REZULTATA

Izracunati sadrzaj magnezija (Mg) ili magnezijevog oksida (MgO) u uzorku iz bazdarne
krivulje, uzimajucéi u obzir slijepu probu.

Postotak magnezija u gnojivu (Mg) jednak je:

(X, — X, )= Dy = (2007 10} Dy % 500 % 100
1000 % 1000 x M

Mg [':' n):

gdje je:

X; = koncentracija analizirane otopine o¢itana iz bazdarne krivulje u pg/ml.
X» = koncentracija slijepe probe ocitana iz bazdarne krivulje u pg/ml.

D; = faktor razrjedenja kada je otopina razrijedena kao u (7.1.).

To je jednako 4, ako je uzeto 25 ml uzorka.

To je jednako 1 kada otopina nije razrijedena.

D; = faktor razrijedenja u (7.3.)

M = masa uzorka za ispitivanje uzeta za ekstrakciju

MgO (%) = Mg (%)/0,6

Metoda 8.8.
ODREDIVANJE MAGNEZIJA KOMPLEKSOMETRIJSKI

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak odredivanja magnezija u ekstraktu gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za ekstrakte gnojiva u kojima se odreduje ukupni i/ili vodotopivi
magnezij navedene u:

— Dodatku I. ovoga Pravilnika, popis gnojiva prema tipovima: jednostavna dusi¢na gnojiva,
br. 1 (b) kalcijev magnezijev nitrat i 1 (¢) magnezijev nitrat, br. 7 magnezijev sulfonitrat, br. 8
magnezijev amonijev nitrat i jednostavna kalijeva gnojiva, br. 2 obogaceni kainit, br. 4 kalijev
klorid koji sadrzi magnezijeve soli, br. 6 kalijev sulfat koji sadrzi magnezijevu sol,

— popis gnojiva prema tipovima iz Dodatka I. Tablice D. ovoga Pravilnika, koja se odnosi na
sekundarna hranjiva

3.NACELO

Magnezij se otapa kao u Metodama 8.1. i/ili 8.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Prva
titracija Ca 1 Mg provodi se s EDTA u prisutnosti Eriokrom crno-T. Druga titracija Ca s
EDTA uz prisustvo kalceina ili kalkon karbonske kiseline. Magnezij se odreduje iz razlike.

4. REAGENSI



4.1. Standardna otopina magnezija 0,05 mol/l

4.1.1. Otopiti 1,232 g magnezijevog sulfata (MgSO4 x 7 H>O) u otopini klorovodi¢ne kiseline
0,05 mol/l (4.11.) i dopuni do 100 ml s istom kiselinom

ili

4.1.2. Odvagati 2,016 g magnezijevog oksida predhodno kalciniranog i oslobodenog tragova
karbonata. Prenijeti u ¢asu sa 100 ml vode.

Uz mjeSanje dodati oko 120 ml klorovodi¢ne kiseline oko 1mol/I (4.12.).

Nakon otapanja kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 1000 ml. Dopuniti volumen i
promuckati.

Jedan mililitar ove otopine sadrzi 1,216 mg Mg ( = 2,016 miligrama MgO)

Laboratorij je odgovoran za provjeru koncentracije ove standardne otopine.

4.2. Otopina EDTA 0,05 mol/l

Odvagati 18,61 g dinatrijeve soli etilendiamintetraacetata dihidrata (C10H14N2Na2Og x 2 H20),
prenijeti u ¢asu od 1000 ml 1 otopiti u 600 do 800 ml vode. Kvantitativno prenijeti otopinu u
odmjernu tikvicu od 1000 ml, dopuniti volumen i promuckati. Ovu otopinu provjeriti sa
standardnom otopinom (4.1.), a za titraciju uzeti 20 ml uzorka i titrirati u skladu s analitickim
postupkom opisanim u (8.2.).

Jedan mililitar EDTA otopine odgovara 1,216 miligrama Mg (= 2,016miligrama MgO) 1
2,004 miligrama Ca ( = 2,804 mg CaO) (pogledati napomene 10.1. 1 10.6.)

4.3. Standardna otopina kalcija 0,05 mol/l

Odvagati 5,004 g osusenog kalcijevog karbonata. Prenijeti u ¢asu sa 100 ml vode. Uz
postepeno mijesanje dodati oko 120 ml klorovodi¢ne kiseline oko 1 mol/l (4.12.).

Kuhati dok se ne istjera ugljicni dioksid, ohladiti, kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu
od 1 litre, dopuniti volumen vodom i promuckati. Ovu otopinu provjeriti s otopinom EDTA
(4.2.) sljede¢i analiticki postupak (8.3.). Jedan mililitar ove otopine sadrzi 2,004 miligrama Ca
(= 2,804 miligrama CaO) i treba odgovarati jednom mililitru 0,05 mol/l otopine EDTA (4.2.).
4.4. Kalcein indikator

U tarioniku pazljivo pomijesati 1 g kalceina sa 100 g natrijevog klorida. Upotrijebiti 10 mg
ove mijeSavine. Indikator mijenja boju iz zelene u narandzastu. Titracija mora biti izvodena
dok u potpunosti ne nestane zelena nijansa.

4.5. Kalkon karbonska kiselina indikator

Otopiti 400 mg kalkon karbonske kiseline u 100 ml metanola. Ova otopina moze se koristiti
samo oko 4 tjedna. Upotrijebiti tri kapi ove otopine. Indikator mijenja boju iz crvene u plavu.
Titracija se mora provesti do stabilne plave boje oslobodene od crvene nijanse.

4.6. Eriokrom crno T indikator

Otopiti 300 mg Eriokrom crno T u smjesi 25 ml 1-propanola i 15 ml trietanolamina. Ova
otopina moze se koristiti oko 4 tjedna. Upotrijebiti 3 kapi ove otopine. Ovaj indikator mijenja
boju iz crvene u plavu i titracija se provodi dok plava boja ne bude oslobodena crvene nijanse.
Promjena boje deSava se samo kada je prisutan magnezij. Ako je potrebno dodati 1 ml
standardne otopine (4.1.).

Kada su prisutna oba, kalcij 1 magnezij, EDTA najprije stvara kompleks sa kalcijem, a onda s
magnezijem. U tom slucaju oba elementa odreduju se istovremeno.

4.7. Otopina kalijevog cijanida

Vodena otopina KCN 2%-tna. (Ne pipetirati ustima, vidjeti 10.7.)

4.8. Otopina kalijevog hidroksida i kalijevog cijanida

Otopiti 280 g KOH 1 66 g KCN u vodi, dopuniti volumen do 1 litre i promuckati.

4.9. Otopina Pufera pH 10,5

U odmjernoj tikvici od 500 ml otopiti 33 g amonijevog klorida u 200 ml vode, dodati 250 ml
amonijaka (d2o = 0,91 g/ml), dopuniti do oznake s vodom 1 promuckati. Provjeriti to¢nost pH
otopine.



4.10 Razrijedena klorovodic¢na kiselina: 1 volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml)
pomijesati s jednim volumenom vode.

4.11 Otopina klorovodi¢ne kiseline oko 0,5 mol/l

4.12 Otopina klorovodic¢ne kiseline oko 1 mol/l

4.13 Otopina natrijevog hidroksida 5 mol/l

5. OPREMA
5.1 Magnetska ili mehanicka mjesalica
5.2 pH metar

6. PROVJERA

Provesti odredivanje u alikvotnome dijelu otopine (4.1. 1 4.3.), tako da udjeli Ca/Mg budu
priblizno jednaki njihovim udjelima u analiziranoj otopini. Za kraj uzeti (a) mililitri
standardne otopine Mg (4.3.) i (b-a) mililitri standardne otopine (4.1.). »a 1 b« su brojevi ml
EDTA otopine upotrijebljeni za izvodenje dvije titracije analizirane otopine. Ovaj postupak je
ispravan samo u slucaju ako su otopine EDTA, kalcija i magnezija to¢no jednake. Ako to nije
slu¢aj potrebno je napraviti ispravak.

7. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU
Prema Metodi 8.1. 1 8.3., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

8. ODREDPIVANJE

8.1. Treba uzeti alikvotni dio uzorka.

Ako je moguce alikvotni dio trebao bi sadrzavati izmedu 9 1 18 mg magnezija (=15 do 30
mg MgO)

8.2 Titracija u prisutnosti Eriokrom crno T

Otpipetirati alikvotni dio otopine za analizu (8.1.), u ¢asu od 400 ml. Neutralizirati suviSak
kiseline s otopinom natrijevog hidroksida 5 mol/l (4.12.), upotrebljavaju¢i pH metar.
Razrijediti s vodom do oko 100 ml. Dodati 5 ml otopine pufera (4.9.). pH treba biti 10,5 ++
0,1 izmjeren na pH metru. Dodati 2 ml otopine kalijevog cijanida (4.7.) i tri kapi indikatora
eriokrom crno T (4.6.). Titrirati s EDTA otopinom (4.2.). Stalno mijeSati mjeSalicom (5.1.),
(pogledati napomene 10.2. 10.3. 1 10.4.). »b« je broj mililitara 0,05 mol/l otopine EDTA.

8.3 Titracija u prisutnosti kalceina ili kalkon karbonske kiseline

U c¢asu od 400 ml otpipetirati alikvotni dio otopine za analizu kao u gornjoj titraciji.
Neutralizirati viSak kiseline s otopinom natrijevog hidroksida 5 mol/l (4.13.) upotrebljavajuci
pH metar. Razrijediti s vodom na oko 100 ml. Dodati 10 ml otopine KOH/KCN (4.8.), i
indikator (4.4.) ili (4.5.). Mijesati stalno na mjesalici (5.1.) 1 titrirati s otopinom EDTA (4.2.)
(pogledati napomene 10.2., 10.3. 1 10.4.). »a« je broj mililitara 0,05 mol/l otopine EDTA.

9. PRIKAZ REZULTATA
Za gnojiva na koja se primjenjuje ova metoda (5 g gnojiva u 500 ml ekstrakta) postotni
sadrzaj u gnojivu je:

. Lo (@)= T
MO (%) 1 gnojivu = i
(b—a)xT

Mz (%) u gnojivu = T



gdje je:

a = broj mililitara 0,05 mol/l EDTA upotrebljenih za titraciju u prisutnosti kalceina ili kalkon
karbonske kiseline,

b = broj mililitara 0,05 mol/l EDTA upotrebljenih za titraciju uz prisutnost eriokrom crno T
M = masa uzorka sadrzana u alikvotnom dijelu, u gramima,

T=0,2016 x mol/l EDTA otopine / 0,05 (vidjeti 4.2.),

7'=0,1216 x mol/l EDTA otopine / 0,05 (vidjeti 4.2.).

10. NAPOMENE

10.1. Stehiometrijski odnos EDTA — metal u kompleksometrijskim analizama je uvijek 1:1
bez obzira na valenciju metala i usprkos ¢injenici da je EDTA cetverovalentna. Zbog toga su
standardne otopine 1 titracijska otopina EDTA uvijek molarne, a ne normalne.

10.2. Indikatori u kompleksometriji su ¢esto osjetljivi na zrak. Otopina moze izgubiti boju
tijekom titracije. U tom slucaju treba dodati 1 ili 2 kapi indikatora. To je posebno slucaj kod
eriokrom crnoT i kalkon karbonske kiseline.

10.3. Kompleksi metal-indikator ¢esto su relativno stabilni i ponekad je potrebno odredeno
vrijeme za promjenu boje. Zadnje kapi EDTA moraju se zbog toga dodavati polako i dobro je
dodati kap otopine magnezija 0,05 mol/l (4.1.) ili kalcija (4.3.) da bi bili sigurni da promjena
boje nije ve¢ nastupila. To je posebno vazno u slucaju eriokrom-magnezij kompleksa.

10.4. Promjena boje indikatora ne smije se promatrati vertikalno ve¢ horizontalno kroz
otopinu, a ¢asa se mora smjestiti uz bijelu pozadinu na dobro osvjetljeno mjesto. Promjena
boje indikatora moze se takoder promatrati dobrim osvjetljavanjem ¢ase mlje¢nom zaruljom
od 25 W odozdo.

10.5. Ove analize zahtijevaju veliko iskustvo. Zadatak ukljucuje izmedu ostalog i promatranje
provjere boje standardnih otopina (4.1.) i (4.3.). Preporucuje se da odredivanje provodi isti
laborant.

10.6 Ako se upotrebljava EDTA otopina garantirane koncentracije (npr. Titrisol, Normex)
pojednostavljuje se kontrola ekvivalencije standardnih otopina (4.1.), (4.2.) 1 (4.3.).

10.7 Otopina koja sadrzi kalijev cijanid ne smije se ispustati u izljev, dok se cijanid ne
prevede u neopasni spoj.

Metoda 8.9.
ODREDIVANJE SULFATA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje sumpora prisutnog u ekstraktima gnojiva u
obliku sulfata.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje za odredivanje sulfata prisutnih u ekstraktima dobivenih Metodama
8.1.,8.2., 8.3.18.4. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Gravimetrijsko odredivanje kao barijev sulfat

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena klorovodic¢na kiselina

1 volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) pomijesati s jednim volumenom vode.
4.2. Otopina barijevog klorida (BaCl, x 2 H>0), 122 g/l

4.3. Otopina srebrovog nitrata, 5 g/1



5. OPREMA

5.1. Porculanski lon¢i¢i

5.2. Vruca vodena kupelj

5.3. Susionik namjesten na 105 °C (£ 1 °C)

5.4. Elektri¢na pe¢ namjestena na 800 °C (= 50 °C)

6. POSTUPAK

6.1. UZORKOVANIJE OTOPINE

Otpipetirati alikvotni dio jedne od ekstrakcijskih otopina navedenih u tocki 2, koje sadrze
izmedu 20 1 100 mg S, odnosno 50 i 250 mg SOs.

Staviti alikvotni dio u ¢aSu odgovaraju¢eg volumena. Dodati 20 ml razrijedene klorovodi¢ne
kiseline (4.1.). Dopuniti vodom do oko 300 ml.

6.2. PRIPREMA TALOGA

Zagrijati otopinu do vrenja. Dodavati kap po kap oko 20 ml otopine barijevog klorida (4.2.)
uz snazno mijesanje. Ostaviti da kuha nekoliko minuta.

Casu pokrivenu satnim staklom staviti na vruéu vodenu kupelj (5.2.) jedan sat. Ostaviti stajati
pri temperaturi (~ 60 °C) sve dok se tekuci dio ne izbistri. Dekantirati bistru otopinu kroz
sporo filtrirajudi filter papir bez pepela. Talog oprati nekoliko puta s vruéom vodom. Nastaviti
s ispranjem taloga na filter papiru sve dok se ne dobije filtrat bez klorida. To se provjerava
otopinom srebrovog nitrata (4.3.).

6.3. SPALJIVANJE I VAGANJE TALOGA

Staviti filter papir s talogom u porculanski lon¢i¢ (5.1.), predhodno odvagan s to¢nosé¢u 0,1
mg. OsusSiti ga u suSioniku (5.3.), a zatim talog spaliti u peci (5.4.) na temperaturi od oko 800
°C, pola sata. Pustiti da se ohladi u eksikatoru i odvagati s tocnos¢u 0,1 mg.

7. PRIKAZ REZULTATA
Jedan miligram barijevog sulfata odgovara 0,137 mg S ili 0,343 mg SOs.
Postotak S sadrzanog u gnojivu je:

1%
S (%)= wx0,0137 x — 1
szm

S0, = & (%)=2,5

5 =
gdje je:

w = masa istalozenog barijevog sulfata, u miligramima
v; = volumen ekstrahirane otopine, u mililitrima

v2 = volumen alikvotnog dijela, u mililitrima

m = masa uzorka za ispitivanje, u gramima

Metoda 8.10.
ODREDIVANJE NATRIJA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje natrija u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje za gnojiva navedena u Dodatku I. ovoga Pravilnika u kojima se



deklarira natrij.

3.NACELO

Nakon prikladnog razrjedenja ekstrakta dobivenog Metodom 8.1. i/ili 8.3. Dodatka IV. B.
ovoga Pravilnika sadrzaj natrija iz otopine odreduje se plamenom emisijskom
spektrofotometrijom.

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena klorovodicna kiselina

1 volumen klorovodicne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) pomijesati s jednim volumenom vode.
4.2. Aluminijev nitrat, Al (NO3)3 x 9 H,O

4.3. Cezijev klorid, CsCl

4.4. Bezvodni natrijev klorid, NaCl

4.5. Otopina celzijeva klorida i aluminijevog nitrata

Otopiti u vodi 50 g cezijevog klorida (4.3.) 1 250 g aluminijevog nitrata (4.2.) u odmjernoj
tikvici od 1000 mililitara. Dopuniti volumen vodom i promuckati.

4.6. Standardna otopina natrija, 1 mg Na/ml

Otopiti u vodi 2,542 g natrijevog klorida (4.4.), u odmjernoj tikvici od 1000 mililitara. Dodati
10 ml klorovodié¢ne kiseline (4.1.), dopuniti volumen vodom i promuckati.

5. OPREMA
Plameni emisijski spektrofotometar namjesten na 589,3 nm.

6. STANDARDNE OTOPINE

6.1. Otpipetirati 10 ml standardne otopine (4.6.) u odmjernu tikvicu od 250 mililitara.
Dopuniti volumen i1 promuckati. Koncentracija otopine: 40 pg Na/ml

6.2. Otpipetirati 0, 5, 10, 15, 20 1 25 mililitara standardne otopine (6.1.) u odmjerne tikvice od
100 mililitara. Dodati 10 ml otopine (4.5.). Dopuniti volumen 1 promuckati. Koncentracije
otopina su: 0, 2,4, 6, 8110 pg Na /ml.

7. PRIPREMA OTOPINA ZA MJERENJE
Ovisno o oc¢ekivanom sadrzaju natrija u ekstrakcijskoj otopini dobivenoj Metodama 8.1 ili 8.3
(5 grama gnojiva u 500 ml) provesti razrjedenje sukladno Tablici 13.

Tablica 13.
MEDURAZRJEDENJE RJIfZORNJSSEI\OUE
Na:O| %) STUPANJ
0
(%) UZORAK | RAZRJEDENJE UZI?EI?K RAZRJEDENJE|RAZRJEDENJA
Uml (V2| DO ml(V,) V) DO ml
22—
3-5 37 10 50 10 100 50
5.0 37 10 100 10 100 100
7.4
10-20 7’145_ 10 100 5 100 200
20-38[15-28 5 100 5 100 400




Medurazrjedenje dopuniti vodom. Za konacno razrjedenje dodati 10 mililitara otopine (4.5.) u
odmjernu tikvicu od 100 mililitara.

Ako je uzorak za ispitivanje od 1 grama volumen kona¢nog razrjedenja (V) treba pomnoziti s
pet.

8. ODREPIVANJE

Pripremiti plameni emisijski spektrofotometar (5.1.) za mjerenje na 589,3 nm. Bazdariti
instrument mjerenjem emisija standardnih otopina (6.2.). Podesiti osjetljivost instrumenta na
cijeli opseg skale s najkoncentriranijom standardnom otopinom. Izmjeriti emisiju otopine
uzorka za anlizu (7.). Ponoviti postupak tri puta.

9. PRIKAZ REZULTATA

Nacrtati bazdarnu krivulju nanoSenjem prosjecnih vrijednosti emisija za svaku standardnu
otopinu na ordinatu, a odgovarajuce koncentracije u pg/ml na apcisu. Odrediti koncentraciju
natrija u ispitnoj otopini. Izracunati koncentraciju natrija iz standardnih otopina uzimajuéi u
obzir stupanj razrjedenja. Rezultat iskazati kao postotak u uzorku.

Postotak natrija (Na) sadrzan u gnojivu je:

v3 :-cvl :-clIII_2
Nal[%j=x><—
v4 xvz

Ma O (%) = Ma (%) x 1,348

A

gdje je:

x = koncentracija otopine upotrebljene za plamenfotometrijsko mjerenje u pg/ml,
v1 = volumen ekstrakcijske otopine u ml,

vz = alikvotni volumen medurazrjedenja u ml,

v3 = volumen medurazrjedenja u ml,

v4 = alikvotni volumen kona¢nog razrijedenja u ml (100 ml),

m = masa uzorka za ispitivanje u gramima.

Metode 9.
MIKROHRANIJIVA U KONCENTRACIUI JEDNAKOJ ILI MANJOJ OD 10%

Metoda 9.1.
EKSTRAKCIJA UKUPNIH MIKROHRANJIVA

1. PREDMET

Ova Metoda utvrduje postupak za ekstrakciju sljedec¢ih mikrohranjiva: ukupnog bora,
ukupnog kobalta, ukupnog bakra, ukupnog Zeljeza, ukupnog mangana, ukupnog molibdena i
ukupnog cinka. Cilj je provesti Sto manji broj ekstrakcija koriste¢i isti ekstrakt, kad god je to
moguce, za odredivanje ukupnog sadrzaja svakog od gore navedenih mikrohranjiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje na gnojiva obuhvacena u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika,
koja sadrze jedan ili viSe sljede¢ih mikrohranjiva: bor, kobalt, bakar, Zeljezo, mangan,
molibden i cink. Primjenjuje se za svako mikrohranjivo, ako je deklarirani sadrzaj
mikrohranjiva manji ili jednak 10%.

3.NACELO



Otapanje 1 kuhanje u razrijedenoj klorovodi¢noj kiselini.

Napomena

Ekstrakcija je empirijska i ne mora biti kvantitativna, ovisno o proizvodu i drugim sastojcima
gnojiva. Posebno u sluc¢aju nekih manganovih oksida, ekstrahirani sadrzaj moze biti znatno
manyji od ukupne koli¢ine mangana koji proizvod sadrzi. Odgovornost je proizvodaca gnojiva,
da osigura da deklarirani sadrzaj ustvari odgovara koli¢ini ekstrahiranoj pod uvjetima ove
metode.

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 6 mol/l

Pomijesati 1 volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.
4.2. Koncentrirana otopina amonijaka (NH4OH, d2o = 0,9 g/ml)

5. OPREMA

Elektri¢na grija¢a ploca s promjenjivom temperaturnom kontrolom.

Napomena

Kada se odreduje sadrzaj bora u ekstraktu, ne upotrebljavati borsilikatno stakleno posude.
Budu¢i da metoda ukljucuje kuhanje, preporucuje se teflon ili silicij. Dobro isprati posude,
ako je prano s deterdZentom koji sadrzi borate.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK ZA ISPITIVANJE

Odvagati izmedu 2 1 10 g gnojiva ovisno o deklariranom sadrzaju elementa u proizvodu.
Sljedeca tablica koristi se kako bi se dobila kona¢na otopina koja ¢e nakon odgovarajuceg
razrjedenja biti unutar mjernog podrucja za svaku metodu. Uzorke treba vagati s tocnoscu 1
mg.

Tablica 14.

Deklarirani sadrzaj mikrohranjiva u <0,01]001-<5| =5-10

gnojivu (%)

Masa uzorka za ispitivanje (g) 10 5 2
Masa elementa u uzorku (mg) 1 0,5-250 | 100 —200
Volumen ekstrakta V (ml) 250 500 500

Koncentracija elementa u ekstraktu

(mg/l) 4 1-500 |200-400

Uzorak staviti u ¢asu od 250 ml.

7.2. PRIPREMA OTOPINE

Ako je potrebno navlaziti uzorak s malo vode, oprezno dodati 10 ml razrijedene klorovodi¢ne
kiseline (4.1.) po gramu gnojiva, u malim koli¢inama, a zatim dodati 50 ml vode. Pokriti ¢asu
satnim staklom i promijesati. Zagrijati do vrenja na grijacoj ploc€i i ostaviti da vrije 30 min.
Pustiti da se ohladi uz povremeno mijesanje. Kvantitativno prenjeti u odmjernu tikvicu od 250
ili 500 ml (vidjeti Tablicu 14.). Dopuniti volumen vodom i dobro promuckati. Filtrirati kroz
suhi filter papir u suhu posudu. Odbaciti prvi dio. Ekstrakt mora biti savrSeno bistar.
Preporuca se da odredivanje u alikvotnome dijelu bistrog filtrata bude izvrSeno bez odgode, a



ako ne, posudu treba zacepiti.

Napomena

U ekstraktima u kojima treba odrediti sadrZaj bora podesiti pH izmedu 4 i 6 s koncentriranim
amonijakom (4.2.).

8. ODREPIVANJE

Odredivanje svakog mikrohranjiva treba provesti u alikvotnim dijelovima kako je prikazano u
metodi za svako pojedino mikrohranjivo.

Ako je potrebno, ukloniti organske helatne ili kompleksne spojeve iz alikvotnoga dijela
ekstrakta koriste¢i Metodu 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. U slu¢aju odredivanja
atomskom apsorpcijskom spektrometrijom, takvo uklanjanje nije potrebno.

Metoda 9.2.
EKSTRAKCIJA VODOTOPIVIH MIKROHRANJIVA

1. PREDMET

Ova Metoda utvrduje postupak ekstrakcije vodotopivih oblika sljede¢ih mikrohranjiva: bor,
kobalt, bakar, Zeljezo, mangan, molibden i cink. Cilj je provesti §to manji broj ekstrakcija
koristeci isti ekstrakt, kad god je to moguce, za odredivanje sadrzaja svakog od gore
navedenih mikrohranjiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje na gnojiva obuhvacena u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika
koja sadrze jedan ili viSe sljede¢ih mikrohranjiva: bor, kobalt, bakar, Zeljezo, mangan,
molibden i cink. Primjenjuje se za svako mikrohranjivo, ako je deklarirani sadrzaj
mikrohranjiva manji ili jednak 10%.

3.NACELO

Mikrohranjiva se ekstrahiraju muckanjem gnojiva u vodi pri 20 °C (£ 2) °C.
Napomena

Ekstrakcija je empirijska i moze, ali ne mora biti kvantitativna.

4. REAGENSI
4.1. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 6 mol/l
Pomijesati 1 volumen klorovodi¢ne kiseline ( d2o = 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.

5. OPREMA

5.1. Rotacijska muckalica namjeStena na oko 35 do 40 okretaja/min

5.2. pH metar

Napomena

Kada se odreduje sadrzaj bora u ekstraktu, ne koristiti borsilikatno stakleno posude. Za ovu
ekstrakciju preporuca se teflon ili silicij. Dobro isprati stakleno posude, ako je prano s
deterdzentom koji sadrzi borate.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

7. POSTUPAK
7.1. UZORAK ZA ISPITIVANIJE
Odvagati izmedu 2 1 10 g gnojiva ovisno o deklariranom sadrZaju elementa u proizvodu.



Sljedeca tablica koristi se kako bi se dobila kona¢na otopina koja ¢e nakon odgovarajuceg
razrjedenja biti unutar mjernog podrucja za svaku metodu. Uzorke treba vagati s tocnoscu 1
mg.

Tablica 15.

Deklarirani sadrzaj

mikrohranjiva u gnojivu (%) <0,01 [0,01-<5 | >5-10

Masa uzorka za ispitivanje (g) 10 5 2
Masa elementa u uzorku (mg) 1 0,5-250 |100-200
Volumen ekstrakta V (ml) 250 500 500
Koncentracija elementa u

4 1-500 1200 -400

ekstraktu (mg/1)

Uzorak staviti u tikvicu od 250 ili 500 ml (prema Tablici 15.).

7.2. PRIPREMA OTOPINE

Dodati oko 200 ml vode u tikvicu od 250 ml ili 400 ml vode u tikvicu od 500 ml.

Zacepiti tikvicu 1 snazno promuckati ruéno da se uzorak rasprsi, a zatim ju staviti na
muckalicu 1 muckati 30 minuta.

Dopuniti volumen vodom i dobro promuckati.

7.3. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Filtrirati u ¢istu i suhu tikvicu. Zacepiti tikvicu. Provesti odredivanje odmah nakon filtriranja.
Napomena

Ako filtrat postepeno postane mutan, napraviti jo§ jednu ekstrakciju sljede¢i 7.1.17.2. u
tikvici volumena Ve. Filtrirati u odmjernu tikvicu volumena W koja je prethodno bila osuSena
1 u koju je stavljeno 5,00 ml razrijedene klorovodi¢ne kiseline (4.1.). Prekinuti filtriranje
to¢no u onom trenutku kada je tikvica dopunjena do kalibracijske oznake. Dobro promuckati.
Pod ovim uvjetima vrijednost V kod prikazivanja rezultata je:

F=F

Razrjedenja kod prikazivanja rezultata ovise o vrijednosti V.

8. ODREDIVANJE

Odredivanje svakog mikrohranjiva treba provesti u alikvotnime dijelu kao §to je prikazano u
metodi za svako pojedino mikrohranjivo.

Ako je potrebno, ukloniti organske helatne ili kompleksne spojeve iz alikvotnoga dijela
ekstrakta koristiti Metodu 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. U slu¢aju odredivanja
atomskom apsorpcijskom spektrometrijom, takvo uklanjanje nije potrebno.

Metoda 9.3.
UKLANJANJE ORGANSKIH SPOJEVA 1Z EKSTRAKTA GNOJIVA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za uklanjanje organskih spojeva iz ekstrakta gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda je primjenjiva za analiziranje uzoraka gnojiva ekstrahiranih po Metodama 9.1.19.2.



Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika u kojima se deklarira ukupni i/ili vodotopivi element kako je
odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

Napomena

Prisutnost malih sadrzaja organskih tvari obi¢no ne utjece na odredivanje pomocu atomskog
apsorpcijskog spektrofotometra.

3.NACELO
Organski spojevi u alikvotnome dijelu ekstrakta oksidiraju se vodikovim peroksidom.

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 0,5 mol/I

Pomijesati 1 volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.
4.2. Otopina vodikovog peroksida (30% HO, dxo = 1,11 g/ml), bez mikrohranjiva.

5. OPREMA
Elektricna grijaca plo¢a s promjenjivom temperaturnom kontrolom.

6. POSTUPAK

Uzeti 25 ml ekstrahirane otopine dobivene po Metodi 9.1 ili 9.2 i staviti u ¢asu od 100 ml. U
sluc¢aju Metode 9.2 dodati 5 ml otopine razrijedene klorovodi¢ne kiseline (4.1.). Zatim dodati
5 ml otopine vodikovog peroksida (4.2.). Pokriti satnim staklom. Ostaviti da se oksidacija
odvija pri sobnoj temperaturi oko 1 sat. Ako je potrebno, dodati sljede¢ih 5 ml vodikovog
peroksida otopini nakon §to se ohladi. Zakuhati do vrenja da se ukloni suviSak vodikovog
peroksida. Ostaviti da se ohladi, a onda kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 50 ml i
dopuniti volumen. Filtrirati ako je potrebno.

Kod izraCunavanja postotka mikrohranjiva u proizvodu u rac¢un treba uzeti razrjedenje
alikvota.

Metoda 9.4.
ODREDIVANJE MIKROHRANJIVA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM
(op¢i postupak)

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje op¢i postupak za odredivanje sadrzaja odredenih mikrohranjiva u
ekstraktima gnojiva atomskom apsorpcijskom spektrometrijom.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analiziranje uzoraka gnojiva ekstrahiranih po Metodi 9.1 1 9.2.
Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika u kojima su deklarirani ukupni i/ili vodotopivi elementi
kako je odredeno u Dodatku 1. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

Prilagodbe ovog postupaka na razli¢ita mikrohranjiva su detaljno opisana u metodama
utvrdenim posebno za svaki element.

Napomena

U vecini slucajeva, prisutnost malih koli¢ina organskih tvari nece utjecati na odredivanje
atomskom apsorpcijskom spektrometrijom.

3.NACELO
Nakon §to je ekstrakt tretiran, gdje je potrebno smanjiti ili ukloniti tvari koje smetaju, ekstrakt
se razrijedi, tako da njegova koncentracija bude u optimalnom podrucju spektrometra na



valnoj duljini mikrohranjiva koje ¢e se odredivati.

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 6 mol/l:

Pomijesati 1 volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o= 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.

4.2. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 0,5 mol/l:

Pomijesati 1 volumen (d2o = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.

4.3. Otopine lantanove soli (10 g La po litri).

Ovaj reagens se koristi za odredivanje kobalta, Zeljeza, mangana i cinka. MoZe se pripremiti
iz:

(a) lantanovog oksida otopljenog u klorovodic¢noj kiselini (4.1.).

Odvagati 11,73 g lantanovog oksida (LaO3) i staviti u 150 ml vode u odmjernu tikvicu od 1
litre 1 dodati 120 ml otopine klorovodi¢ne kiseline 6 mol/l (4.1.). Ostaviti da se otopi, a onda
dopuniti vodom do 1 litre i dobro promuckati. Ova otopina je priblizne koncentracije 0,5
mol/I u klorovodi¢noj kiselini;

(b) otopina lantanovog klorida, sulfata ili nitrata.

Otopiti 26,7 g lantanovog klorida heptahidrata (LaCl3 x 7 H20) ili 31,2 g lantanovog nitrata
heksahidrata [La(NOs3)3; x 6 H>O] ili 26,2 g lantanovog sulfata nanohidrata [La>(SO4)3 x 9
H>0] u 150 ml vode, zatim dodati 85 ml 6 mol/l klorovodic¢ne kiseline (4.1.).

Ostaviti da se otopi, i1 tada dopuniti vodom do 1 litre. Dobro promuckati. Ova otopina je
priblizne koncentracije 0,5 mol/l u klorovodi¢noj kiselini.

4.4. Standardne otopine

Za pripremu ovih otopina vidjeti zasebnu metodu odredivanja za svako mikrohranjivo.

5. OPREMA

Atomski apsorpcijski spektrometar opremljen izvorima koji emitiraju zraenje karakteristicno
za mikrohranjiva koja se odreduju.

AnalitiCar mora slijediti upute proizvodaca i biti upoznat s uredajem. Uredaj mora imati
pozadinsku korekciju koja ¢e se koristiti kad je to potrebno (Co 1 Zn). Plinovi koji se koriste
su zrak 1 acetilen.

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. PRIPREMA OTOPINE EKSTRAKTA MIKROHRANJIVA ZA ODREDIVANIJE
Prema Metodi 9.1. 1/ili 9.2. 1 ako je odgovarajuce 9.3., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

6.2. TRETIRANJE OTOPINE ZA ISPITIVANIJE

Razrijediti alikvotni dio ekstrakta dobivenog po Metodi 9.1., 9.2. ili 9.3. Dodatka IV. B.
ovoga Pravilnika s vodom 1/ili klorovodi¢nom kiselinom (4.1.) ili (4.2.) tako da se u konac¢noj
otopini za mjerenje dobije koncentracija elemenata koji se odreduje koja odgovara mjernom
podrucju (7.2.) a koncentracija klorovodi¢ne kiseline treba biti najmanje 0,5 mol/l i ne vise od
2,5 mol/l. Ovaj postupak moze zahtijevati jedno ili viSe uzastopnih razrjedenja.

Uzeti alikvotni dio kona¢ne otopine dobivene razrjedivanjem ekstrakta, neka (a) bude
volumen u ml, i staviti u odmjernu tikvicu od 100 ml. Kad se odreduje sadrzaj kobalta,
zeljeza, mangana i cinka dodati 10 ml otopine lantanove soli (4.3.). Dopuniti volumen
otopinom klorovodi¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.) i dobro promuckati. To je konacna otopina za
mjerenje. Neka D bude faktor razrjedenja.

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Pripremiti slijepu probu ponavljanjem cijelog postupka ekstrakcije izostavivsi uzorak gnojiva
za ispitivanje.



7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Iz radne standardne otopine pripremljene koriStenjem metode za svako pojedino
mikrohranjivo pripremiti u odmjernim tikvicama od 100 ml niz od najmanje 5 standrdnih
otopina rastuc¢e koncentracije unutar optimalnog mjernog podrucja spektrometra. Ako je
potrebno prilagoditi koncentraciju klorovodi¢ne kiseline da bude $to bliza razrijedenoj otopini
za ispitivanje (6.2.). Za odredivanje kobalta, Zeljeza, mangana i cinka dodati 10 ml iste
otopine lantanove soli (4.3.) koja je koriStena u 6.2. Dopuniti volumen otopinom klorovodi¢ne
kiseline 0,5 mol/l (4.2.) i dobro promuckati.

7.3. ODREDIVANJE

Pripremiti spektrometar (5) za odredivanje i namjestiti valnu duljinu navedenu u metodi koja
se odnosi na svako pojedino mikrohranjivo.

Usisati tri puta za redom standardne otopine (7.2.), otopinu za ispitivanje (6.2.) i slijepu probu
(7.1.), zabiljeziti svaki rezultat 1 isprati uredaj destiliranom vodom izmedu pojedinih
usisavanja.

Izraditi bazdarnu krivulju crtajuci prosjecno ocitanje spektrometra za svaku standardnu
otopinu (7.2.) na ordinatu i odgovaraju¢u koncentraciju elementa izrazenu u pg/ml, na
apscisu.

Iz ove krivulje odrediti koncentraciju odgovaraju¢eg mikrohranjiva u otopini za ispitivanje Xs
(6.2) 1 u slijepoj probi Xy (7.1), ove koncentracije izraziti u pg/ml.

8. PRIKAZ REZULTATA
Postotak mikrohranjiva (E) u gnojivu je jednak:

Er) =[{x, — x, i x DJ/{ad x10%)
Ako se koristi Metoda 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika:
Efh) =[(x, - x, )x P < 2D)i{M x10*)

gdje je:

E = sadrzZaj odredivanog mikrohranjiva u gnojivu, izrazen u %;

xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2.), u pg/ml;

x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1.), u pg/ml;

V= volumen ekstrakta dobivenog po Metodi 9.1. ili 9.2., u ml

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom po 6.2.;

M = masa uzorka za ispitivanje uzeta u skladu s Metodom 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u gramima

Izracunavanje faktora razrjedenja D:

Ako su (al), (a2), (a3),... (ai) i1 (a) alikvotni dijelovi i (v1), (v2), (v3),... (vi) 1 (100) volumeni
u ml koji odgovaraju njihovim pojedinim razrjedenjima, faktor razrjedenja D bit ¢e jednak:
D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. X (vi/a1) x (100/a)

Metoda 9.5.
ODREDIVANJE BORA U EKSTRAKTU GNOJIVA SPEKTROMETRIJSKI S
AZOMETINOM H

1. PREDMET
Ova Metoda opisuje postupak odredivanja bora u ekstraktima gnojiva.



2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analiziranje uzoraka gnojiva ekstrahiranih po Metodama 9.1.19.2.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika u kojima je deklariran ukupni i/ili vodotopivi bor kako je
odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO

U otopini azometina H ioni bora tvore zuti kompleks Cija se koncentracija odreduje
molekularnom apsorpcijskom spektrometrijom na 410 nm. Ioni koji smetaju maskiraju se s
EDTA.

4. REAGENSI

4.1. EDTA pufer otopina

U odmjernu tikvicu od 500 ml koja sadrzi 300 ml vode staviti:

— 75 g amonijevog acetata (NH4OOCCH3);

— 10 g dinatrijeve soli etilen diamin tetraoctene kiseline (Na2EDTA);

— 40 ml octene kiseline (CH3COOH), d2o = 1,05 g/ml.

Dopuniti volumen vodom 1 dobro promuckati. pH ove otopine provjeriti staklenom
elektrodom i mora biti 4,8 +£0,1.

4.2. Otopina azometina H

U odmjernu tikvicu od 200 ml staviti:

— 10 ml pufer otopine (4.1.);

— 400 mg azometina H (C17H12NNaOgS»);

— 2 g askorbinske kiseline (CsHgOp);

Dopuniti volumen i dobro promuckati. Ne pripremati velike koli¢ine ovog reagensa zato §to je
stabilan samo nekoliko dana.

4.3. Standardne otopine bora

4.3.1. Osnovna otopina bora (100 pg/ml)

Otopiti 0,5719 g borne kiseline (H3BOs3) u vodi u odmjernoj tikvici od 1000 ml. Dopuniti
volumen vodom i dobro promuékati. Cuvati u plastiénoj boci u hladnjaku.

4.3.2. Radna otopina bora (10 pg/ml)

Staviti 50 ml osnovne otopine (4.3.1.) u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti volumen
vodom i dobro promuckati.

5. OPREMA
Spektrometar opremljen za molekularnu apsorpciju s kivetom optickog puta 10 mm
namjesSten na valnu duljinu od 410 nm.

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. PRIPREMA OTOPINE BORA

Prema Metodama 9.1. 1/ili 9.2. i ako odgovara 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Razrijediti alikvotni dio ekstrakta (6.1.) da se dobije koncentracija bora koja je odredena u
7.2. Mogu biti potrebna dva uzastopna razrijedenja. Neka D bude faktor razrjedenja.

6.3. PRIPREMA KOREKCIJISKE OTOPINE

Ako je otopina za ispitivanje (6.2.) obojena, pripremiti odgovarajucu korekcijsku otopinu od 5
ml otopine (6.2.), 5 ml EDTA puffer otopine (4.1.) 1 5 ml vode te staviti u plasti¢nu tikvicu 1
dobro promuckati.

7. POSTUPAK



7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Pripremiti slijepu probu ponavljajuci cijeli postupak ekstrakcijske bez uzorka gnojiva za
ispitivanje.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Pipetirati 0; 5; 10, 15, 20 1 25 ml radne standardne otopine (4.3.2.) u seriju odmjernih tikvica
od 100 ml. Dopuniti vodom 1 dobro promuckati. Ove otopine sadrze izmedu 0 i 2,5 pg/ml
bora.

7.3. RAZVIJANJE BOJE

Pipetirati po 5 ml standardnih otopina (7.2.) otopina za ispitivanje (6.2.) i slijepu probu (7.1.)
u seriju plasti¢nih tikvica. Dodati 5 ml EDTA pufer otopine (4.1.) i 5 ml otopine azometina H
(4.2.).

Dobro promuckati 1 pustiti da se razvije boja u mraku 2,5 do 3 sata.

7.4. ODREDIVANIJE

Izmjeriti apsorbancije otopina dobivenih u 7.3. 1 ako je potrebno korekcijske otopine (6.3)
prema vodi na valnoj duljini 410 nm. Isprati kivete vodom prije svakog novog ocitanja.

8. PRIKAZ REZULTATA

Nacrtati bazdarnu krivulju s koncentracijama standardnih otopina (7.2) na apscisi, a
spektrometrom dobivene apsorbancije (7.4.) na ordinatu.

Iz bazdarne krivulje ocitati koncentraciju bora u slijepoj probi (7.1.), koncentraciju bora u
otopini za ispitivanje (6.2.) 1 ako je otopina za ispitivanje obojena, korigiranu koncentraciju
otopine za ispitivanje. Kod izraCunavanja oduzeti apsorbanciju korekcijske otopine (6.3.) od
apsorbancije otopine za ispitivanje (6.2.) 1 odrediti korigiranu koncentraciju otopine za
ispitivanje. ZabiljeZziti koncentraciju otopine za ispitivanje (6.2.) sa ili bez korekcije X(xs) i
slijepe probe (xb)

Postotak bora u gnojivu je:

B ) =[{x, — x, )V =< D] (3£ x10*)
Ako se koristi Metoda 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika
B () =[{x, — x, )x¥x 2D]i{¢ x10*)

gdje je:

B = sadrzaj bora u gnojivu, izrazena u%;

xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2.) sa ili bez korekcije, u (ng/ml);

x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1.) u (ng/ml);

V= volumen ekstrakta dobivenog u skladu s Metodom 9.1. ili 9.2., u ml;

D = faktor koji odgovara razrjedenju iprovedenom u 6.2.;

M = masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu s Metodom 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika u gramima

Izracunavanje faktora razrjedenja D: ako su (al) i (a2) uzastopni alikvotni dijelovi, i (v1) 1
(v2) volumeni koji odgovaraju pojedinim razrjedenjima, faktor razrjedenja D je:

D={vlfal) x(v2ia2)
Metoda 9.6.

ODREDIVANJE KOBALTA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM



1. PREDMET
Ova Metoda opisuje postupak za odredivanje kobalta u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analiziranje uzoraka gnojiva ekstrahiranih Metodama 9.1.19.2.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika u kojima je deklariran ukupni i/ili vodotopivi kobalt kako je
odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Nakon odgovarajuce obrade i razrjedivanja ekstrakta, sadrzaj kobalta se odreduje atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.

4. REAGENSI

4.1. Otopina klorovodicne kiseline, oko 6 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.1.), Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.2. Otopina klorovodicne kiseline, oko 0,5 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.2.). Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.3. Otopina lantanove soli (10 g La po litri)

Vidjeti Metodu 9.4. (4.3). Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

4.4. Standardne otopine kobalta

4.4.1. Osnovna otopina kobalta (1000 pg/ml)

U c¢asu od 250 ml odvagati 1 g kobalta s tocnos¢u 0,1 mg, dodati 25 ml otopine klorovodi¢ne
kiseline 6 mol/I (4.1) i grijati na vruéoj grijacoj ploci dok se kobalt potpuno otopi. Kad se
ohladi kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 1000 ml. Dopuniti volumen vodom i
dobro promuckati.

4.4.2. Radna otopina kobalta (100 pg/ml)

Otpipetirati 10 ml osnovne otopine (4.4.1.) u odmjernu tikvicu od 100 ml. Dopuniti volumen
klorovodi¢nom kiselinom 0,5 mol/l (4.2.) 1 dobro promuckati.

5. OPREMA

Atomski apsorpcijski spektrometar: Vidjeti Metodu 9.4. (5). Uredaj mora biti opremljen s
izvorom zraka karakteristicnih za kobalt(240,7 nm). Spektrometar mora imati pozadinsku
korekciju.

6. PRIPREMA OTOPINA ZA ANALIZU

6.1. EKSTRAKT OTOPINE KOBALTA

Vidjeti Metode 9.1. 1/ili 9.2. 1, ako odgovara 9.3., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Prema Metodi 9.4. (6.2)., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Otopina za ispitivanje mora sadrzavati 10% (V/V) otopine lantanove soli (4.3).

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Prema Metodi 9.4. (7.1.). Slijepa proba mora sadrzavati 10% (V/V) otopine lantanove soli
upotrijebljene u 6.2.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Prema Metodi 9.4 (7.2.), Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Za optimalno mjerno podrucje od 0 do 5 pg/ml kobalta, otpipetirati 0; 0,5, 1; 2; 3; 415 ml
radne otopine (4.4.2.) u niz odmjerenih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno podesiti
koncentraciju klorovodi¢ne kiseline da bude Sto bliza koncentraciji u otopini za ispitivanje. U



svaku tikvicu dodati 10 ml otopine lantanove soli upotrijebljene u 6.2. Dopuniti do 100 ml s
otopinom klorovodi¢ne kiselinom 0,5 mol/I (4.2.) i dobro promuckati. Ove otopine sadrze 0;
0,5;1; 2; 3; 415 pg/ml kobalta.

7.3. ODREDIVANIJE

Prema Metodi 9.4. (7.3.). Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje kod valne duljine 240,7 nm.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 9.4. (8), Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Postotak kobalta u gnojivu je:

uxs - bex o DJ
M =10t

Clo (%) =

Ako se koristi Metoda 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika:

uxs - bex VXEDJ

Clar (%) =
M o104

gdje je:

Co = sadrzaj kobalta u gnojivu, izrazen u postotku;

Xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2), u ug/ml;

Xp = koncentracija u slijepoj probi (7.1), u pg/ml;

V = volumen ekstrakta dobivenog prema Metodi 9.1 ili 9.2, u ml;

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u 6.2;

M = masa uzorka za ispitivanje, uzetog prema Metodi 9.1 ili 9.2, u gramima.
IzraCunavanje faktora razrjedenja D: ako su (al), (a2), (a3),...(ai) i (a) alikvotni dijelovi, a
(vl), (v2), (v3)...(vi) 1 (100) volumeni u ml koji odgovaraju tim razrjedenjima, faktor
razrjedenja D je:

vl w2 v3E wio 100
D= M- ® % W W — W
al a2 a3 e c

Metoda 9.7.
ODREDIVANJE BAKRA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda opisuje postupak odredivanja bakra u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analizu uzoraka gnojiva ekstrahiranih Metodama 9.1. 1 9.2. Dodatka
IV. B. ovoga Pravilnika u kojima je deklariran ukupni i/ili vodotopivi bakar, kako je odredeno
u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Nakon odgovarajuce obrade i razrjedenja ekstrakta, sadrzaj bakra se odreduje atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.



4. REAGENSI

4.1. Otopina klorovodicne kiseline, oko 6 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.1.)., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

4.2. Otopina klorovodicne kiseline, oko 0,5 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.2.)., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.3. Otopina vodikovog peroksida (30% H2>02), d>o= 1,11 g/ml) bez mikrohranjiva.

4.4. Standardne otopine bakra

4.4.1. Osnovna otopina bakra (1000 pg/ml)

U c¢asu od 250 ml odvagati 1 g bakra s tocnos¢u 0,1 mg, dodati 25 ml klorovodi¢ne kiseline 6
mol/l (4.1) 1 5 ml otopine vodikovog peroksida (4.3.), grijati na vru¢oj plo¢i dok se bakar
potpuno otopi. Prenijeti kvantitativno u odmjernu tikvicu od 1000 ml, dopuniti volumen
vodom i dobro promuckati.

4.4.2. Radna otopina bakra (100 pg/ml)

Otpipetirati 20 ml osnovne otopine (4.4.1.) u odmjernu tikvicu od 200 ml. Dopuniti volumen
klorovodi¢nom kiselinom 0,5 mol/l (4.2.) 1 dobro promuckati.

5. OPREMA

Spektrometar opremljen za atomsku apsorpciju: Vidjeti Metodu 9.4. (5). Dodatka IV. B.
ovoga Pravilnika. Uredaj mora biti opremljen s izvorom zraka karakteristi¢nih za bakar (324,8
nm).

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. EKSTRAKT OTOPINE BAKRA

Vidjeti Metode 9.1. i/ili 9.2. 1, ako odgovara 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANIJE

Prema Metodi 9.4. (6.2.). Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Prema Metodii 9.4. (7.1.) Dodatka IV.B. ovoga Pravilnika.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Prema Metodi 9.4. (7.2.), Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

Za optimalno podrucje odredivanja od 0 do 5 pg/ml bakra otpipetirati 0; 0,5; 1; 2; 3; 415 ml
radne otopine (4.4.2.) u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno podesiti
koncentraciju klorovodi¢ne kiseline da bude Sto bliza koncentraciji u otopini za ispitivanje
(6.2.). Dopuniti do 100 ml klorovodi¢nom kiselinom 0,5 mol/I (4.2.) i dobro promuckati. Ove
otopine sadrze 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 1 5 pg/ml bakra.

7.3. ODREDIVANIJE

Vidjeti Metodu 9.4. (7.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Pripremiti spektrometar (5) za
mjerenje kod valne duljine 324,8 nm.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 9.4. (8) Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.
Postotak bakra u gnojivu je:

uxs — bex o DJ
M =10t

Cu (%) =



Ako se koristi Metoda 9.3., Dodatka IV. ovog Pravilnika:

uxs— bex s EDJ

Cu (%) = M <10°

gdje je:

Cu = sadrzaj bakra u gnojivu, izrazen u postotku;

xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2.), u pg/ml;

x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1.), u pg/ml;

V= volumen ekstrakta u ml dobivenog prema Metodi 9.1. ili 9.2.;

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u (6.2.);

M = masa uzorka za ispitivanje, uzetog prema Metodi 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u gramima.

IzraCunavanje faktora razrjedenja D: ako su (al), (a2), (a3),...(ai) i (a) alikvotni dijelovi, a
(vl), (v2), (v3)...(vi) 1 (100) volumeni u ml koji odgovaraju tim razrjedenjima, faktor
razrjedenja D je:

vl w2 w3
D= —x "% ® X
al a2 a3 ci a

vi 100
W

Metoda 9.8.
ODREDIVANJE ZELJEZA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda opisuje postupak za odredivanje zeljeza u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analizu uzoraka gnojiva ekstrahiranih Metodama 9.1. 1 9.2. Dodatka
IV. B. ovoga Pravilnika, u kojima je deklarirano ukupno i/ili vodotopivo Zeljezo kako je
odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Nakon odgovarajuc¢e obrade i razrjedenja ekstrakta sadrzaj zeljeza se odreduje atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.

4. REAGENSI

4.1. Otopina klorovodicne kiseline, oko 6 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.1.) Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

4.2. Otopina klorovodicne kiseline, oko 0,5 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.3. Otopina vodikovog peroksida (30% H>02), d2o= 1,11 g/ml) bez mikrohranjiva.

4.4. Otopina lantanove soli (10 g La po litri)

Vidjeti Metodu 9.4. (4.3) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.5. Standardne otopine zeljeza

4.5.1. Osnovna otopina zeljeza (1000 pg/ml)

U caSu od 500 ml, odvagati 1 g Zeljezne Zice s to¢nosc¢u 0,1 mg, dodati 200 ml klorovodi¢ne
kiseline 6 mol/l (4.1.) 1 15 ml vodikovog peroksida (4.3.). Grijati na vrucoj ploc¢i dok se
zeljezo potpuno otopi. Nakon hladenja, prenjeti kvantitativno u odmjernu tikvicu od 1000 ml.



Dopuniti volumen vodom i dobro promuckati.

4.5.2. Radna otopina zeljeza (100 pg/ml)

Otpipetirati 20 ml osnovne otopine (4.5.1.) u odmjernu tikvicu od 200 ml. Dopuniti volumen
klorovodi¢nom kiselinom 0,5 mol/l (4.2.) 1 dobro promuckati.

5. OPREMA
Atomski apsorpcijski spektrometar: Vidjeti Metodu 9.4. (5) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Uredaj mora biti opremljen s izvorom zraka karakteristicnih za zeljezo (248,3 nm).

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. EKSTRAKT OTOPINE ZELJEZA

Prema Metodi 9.1. 1/ili 9.2., i ako odgovara 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Prema Metodi 9.4. (6.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Otopina za ispitivanje mora
sadrzavati 10% (V/V) otopine lantanove soli koriStene u 6.2.

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Prema Metodi 9.4. (7.1.) Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

Otopina za ispitivanje mora sadrzavati 10% (V/V) otopine lantanove soli koriStene u 6.2.
7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Prema Metodi 9.4. (7.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Za optimalno podrucje odredivanja od 0 do 10 pg/ml Zeljeza, otpipetirati 0; 2; 4; 6; 8 1 10 ml
radne otopine (4.5.2.) u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno podesiti
koncentraciju klorovodi¢ne kiseline da bude Sto bliza koncentraciji u otopini za ispitivanje.
Dodati 10 ml otopine lantanove soli koriStene u 6.2. Dopuniti volumen klorovodicnom
kiselinom 0,5 mol/l (4.2.) i dobro promuckati. Ove otopine sadrze 0, 2; 4; 6; 81 10 pg/ml
zeljeza.

7.3. ODREDIVANIJE

Prema Metodi 9.4. (7.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Pripremiti spektrometar (5) za
mjerenje kod valne duljine 248,3 nm.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 9.4. (8) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Postotak Zeljeza u gnojivu je:

[{xj - xa]xVxD]

Fe 0o = o

Ako se koristi Metoda 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika:

[{x, - x,)x " x2 D]
M= 10*

Fe (%) =

gdje je:

Fe = sadrzaj zeljeza u gnojivu, izraZen u postotku;

xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2.), u pg/ml;

x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1.), u pg/ml;

V= volumen ekstrakta u ml dobivenog prema Metodi 9.1. ili 9.2., Dodatka IV. B. ovoga



Pravilnika;

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u (6.2.);

M = masa uzorka za ispitivanje, uzetog prema Metodi 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u gramima.

IzraCunavanje faktora razrjedenja D: ako su (al), (a2), (a3),...(ai) i (a) alikvotni dijelovi, a
(vl), (v2), (v3)...(vi) 1 (100) volumeni u ml koji odgovaraju tim razrjedenjima, faktor
razrjedenja D je:

vl w2 v3E wioo 100
J Ry iy LY SV ¥ SUR Y S
al a2 a3 et c

Metoda 9.9.
ODREDIVANJE MANGANA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda opisuje postupak za odredivanje mangana u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analizu uzoraka gnojiva ekstrahiranih Metodama 9.1. 1 9.2. Dodatka
IV. B. ovoga Pravilnika, u kojima je deklariran ukupni i/ili vodotopivi mangan kako je
odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Nakon odgovarajuce obrade 1 razrjedenja ekstrakta, sadrzaj mangana odreduje se atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.

4. REAGENSI

4.1. Otopina klorovodicne kiseline, oko 6 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.1.) Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

4.2. Otopina klorovodicne kiseline, oko 0,5 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.2.), Dodatka IV. ovog Pravilnika.

4.3. Otopina lantanove soli (10 g La po litri)

Vidjeti Metodu 9.4. (4.3.) Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

4.4. Standardne otopine mangana

4.4.1 Osnovna otopina mangana (1000 pg/ml)

U c¢asu od 250 ml, odvagati 1 g mangana s to¢nosc¢u 0,1 mg, dodati 25 ml klorovodicne
kiseline 6 mol/l (4.1.). Grijati na vru¢oj plo¢i dok se mangan potpuno otopi. Nakon hladenja
kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 1000 ml. Dopuniti volumen vodom i dobro
promuckati.

4.4.2 Radna otopina mangana (100 pg/ml)

Razrijediti 20 ml osnovne otopine (4.4.1.) s 0,5 mol/l klorovodi¢nom kiselinom (4.2.) u
odmyjernoj tikvici od 200 ml. Dopuniti volumen 0,5 mol/l klorovodi¢nom kiselinom (4.2.) i
dobro promuckati.

5. OPREMA
Atomski apsorpcijski spektrometar: Vidjeti Metodu 9.4. (5) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Uredaj mora biti opremljen s izvorom zraka karakteristi¢nih za mangan (279,6 nm).

6. PRIPREMA OTOPINA ZA ANALIZU



6.1. EKSTRAKT OTOPINE MANGANA

Vidjeti Metode 9.1. 1, ako odgovara 9.2. ili 9.3., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika

6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Prema Metodi 9.4. (6.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Otopina za ispitivanje mora
sadrzavati 10% (V/V) otopine lantanove soli (4.3.).

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Prema Metodi 9.4. (7.1.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Slijepa proba mora sadrzavati 10% V/V otopine lantanove soli upotrebljene u 6.2.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Prema Metodi 9.4. (7.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Za optimalno podrucje odredivanja od 0 do 5 pg/ml mangana otpipetirati 0; 0,5; 1; 2; 3;4;15
ml radne otopine (4.4.2.) u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Prema potrebi podesiti
koncentraciju klorovodi¢ne kiseline da bude Sto bliza koncentraciji u otopini za ispitivanje. U
svaku tikvicu dodati 10 ml otopine lantanove soli upotrijebljene u 6.2. Dopuniti do 100 ml
klorovodi¢nom kiselinom 0,5 mol/l (4.2.) i dobro promuckati.Ove otopine sadrze 0; 0,5; 1; 2;
3;4; 15 pg/ml mangana

7.3. ODREDIVANIJE

Prema Metodi 9.4. (7.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje kod valne duljine 279,6 nm.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 9.4. (8.) Dodatka IV. B.ovoga Pravilnika.
Postotak mangana u gnojivu je:

[{xs —xa}xVXD]
M 10t

Mu (%) =

Ako se koristi Metoda 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika:

(5, —x,) <V x2 D]

M ) = === 10"

gdje je:
Mn = sadrZaj mangana u gnojivu, izraZen u postotku;
xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2.), u pg/ml;
x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1.), u pg/ml;
V= volumen ekstrakta u ml dobivenog prema Metodi 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika;
D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u (6.2.);
M = masa uzorka za ispitivanje uzetog prema Metodi 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u gramima.
IzraCunavanje faktora razrjedenja D: ako su (al), (a2), (a3),...(ai) i (a) alikvotni dijelovi, a
(vl), (v2), (v3)...(vi) 1 (100) volumeni u ml koji odgovaraju tim razrjedenjima, faktor
razrjedenja D je:
vl w2 w3
——K— KW K

D=—=x

al a2 a3 i a

vi 100
. —



Metoda 9.10.
ODREDIVANJE MOLIBDENA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA
SPEKTROMETRIJSKI POMOCU KOMPLEKSA S AMONIJEVIM
TIOCIJANATOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje molibdena u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analizu uzoraka gnojiva ekstrahiranih Metodama 9.1. 1 9.2. Dodatka
IV. B. ovoga Pravilnika u kojima je deklariran ukupni i/ili vodotopivi molibden kako je
odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO

Molibden (V) stvara kompleks [MoO (SCN)s] u kiseloj sredini sa SCN ionima.

Kompleks se ekstrahira n-butil acetatom. Ioni koji smetaju kao $to je npr. Zeljezo, ostaju u
vodenoj fazi. Zuto narandasta boja odreduje se molekularnom apsorpcijskom spektrometrijom
na valnoj duljini 470 nm.

4. REAGENSI

4.1. Klorovodicna kiselina, oko 6 mol/l.

Vidjeti Metodu 9.4. (4.1.), Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.2. Otopina bakra (70 mg/l) u 1,5 mol/l klorovodicnoj kiselini

Otopiti 275 mg bakar sulfata pentahidrata (CuSOs x 5 H>0) odvaganog s tocnos¢u 0,1 mgu
250 ml klorovodicne kiseline 6 mol/l (4.1) u odmjernoj tikvici od 1000 ml. Dopuniti volumen
vodom, dobro promuckati.

4.3. Otopina askorbinske kiseline (50 g/l)

Otopiti 50 g askorbinske kiseline (C¢HsOg) u vodi u odmjernoj tikvici od 1000 ml. Dopuniti
volumen vodom, dobro promuckati i drzati u hladnjaku.

4.4. n-butil acetat

4.5. Otopina amonijevog tiocijanata, 0,2 mol/l

Otopiti 15,224 g NH4SCN u vodi u odmjernoj tikvici od 1000 ml. Dopuniti volumen vodom
dobro promuckati i ¢uvati u tamnoj boci.

4.6. Otopina kositrenovog klorida (50 g/l) u 2 mol/l klorovodicnoj kiselini

Ova otopina mora biti savrSeno bistra i pripremljena neposredno prije upotrebe. Mora se
upotrebljavati vrlo Cisti kositrenov klorid jer inace otopina nece biti bistra.

Za pripremu 100 ml otopine, otopiti 5 g (SnCl> x 2H>0) u 35 ml 6 mol/l HCI (4.1). Dodati 10
ml otopine bakra (4.2). Dopuniti volumen vodom i dobro promuckati.

4.7. Standardne otopine molibdena

4.7.1. Osnovna otopina molibdena (500 pg/ml)

Otopiti 0,920 g amonijevog molibdata tetrahidrata [(NH4)s Mo7 O24 x 4 H2O] odvaganog s
tocnosc¢u 0,1 mg u 6 mol/l klorovodi¢noj kiselini (4.1) u odmjernoj tikvici od 1000 ml.
Dopuniti volumen istom kiselinom 1 dobro promuckati.

4.7.2. Srednja otopina molibdena (25 pg/ml)

Otpipetirati 25 ml osnovne otopine (4.7.1.) u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti volumen
klorovodi¢nom kiselinom 6 mol/l (4.1.) i dobro promuckati.

4.7.3. Radna otopina molibdena (2,5 pg/ml)

Otpipetirati 10 ml srednje otopine (4.7.2.) u odmjernu tikvicu od 100 ml. Dopuniti volumen
klorovodi¢nom kiselinom 6 mol/l (4.1.) i dobro promuckati.



5. OPREMA

5.1. Spektrometar za molekularnu apsorpciju s kivetama koje imaju opticki put 20 mm,
namjeSten na valnu duljinu 470 nm.

5.2. Lijevci za odjeljivanje od 200 ili 250 ml.

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. EKSTRAKT OTOPINE MOLIBDENA

Vidjeti Metode 9.1. 1/ili 9.2. 1, ako odgovara 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Razrijediti alikvotni dio ekstrakta (6.1.) sa klorovodi¢nom kiselinom 6 mol/l (4.1.) tako da se
dobije odgovarajuca koncentracija molibdena. Faktor razrjedenja je D.

Uzeti alikvotni dio (a) iz otopine ekstrakta koji sadrzi 1 do 12 pg molibdena i staviti u lijevak
za odjeljivanje (5.2.). Dopuniti do 50 ml klorovodi¢nom kiselinom 6 mol/l (4.1.).

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Pripremiti slijepu probu ponavljajuci cijeli postupak ekstrakcije bez uzorka gnojiva za
ispitivanje.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Pripremiti niz od najmanje 6 standardnih otopina rastucih koncentracija u optimalnom
mjernom podrucju spektrometra.

Za podrucje od 0 — 12,5 pg molibdena otpipetirati 0; 1; 2; 3; 4 1 5 ml radne otopine (4.7.3.)u
lijevke za odjeljivanje (5.2.). Dopuniti do 50 ml klorovodi¢nom kiselinom 6 mol/l (4.1.).
Lijevci sadrze 0; 2,5; 5; 7,5; 101 12,5 pg molibdena.

7.3. RAZVIJANJE I ODVAJANJE KOMPLEKSA

U svaki lijevak za odjeljivanje (6.2., 7.1.1 7.2.) dodati sljede¢im redom:

— 10 ml otopine bakra (4.2.)

— 20 ml otopine askorbinske kiseline (4.3);

dobro promuckati i pri¢ekati 2-3 minute. Tada dodati:

— 10 ml n — butil acetata (4.4.), upotrebljavajuci preciznu pipetu

— 20 ml otopine tiocijanata (4.5.).

Muckati 1 minutu da se kompleks ekstrahira u organsku fazu i1 ostaviti da se razdvoji. Nakon
odvajanja dvije faze, potpuno ukloniti vodenu fazu i baciti ju, a organsku fazu oprati s

— 10 ml otopine kositrenog klorida (4.6.).

Muckati 1 minutu. Ostaviti da se razdvoji 1 ukloniti vodenu fazu. Sakupiti organsku fazu u
kivetu za ispitivanje koja ¢e omoguciti sakupljanje kapi vode u suspenziji.

7.4. ODREDIVANIJE

Izmjeriti apsorbancije otopina dobivenih u 7.3 na valnoj duljine 470 nm koriste¢i standardnu
otopinu od 0 pg/ml molibdena (7.2.) kao referencu.

8. PRIKAZ REZULTATA

Nacrtati bazdarnu krivulju nanose¢i odgovaraju¢e mase molibdena u standardnim otopinama
(7.2.) izrazenih u pg na apscisu, a odgovarajuce vrijednosti apsorbancije (7.4.) dobivene
ocitavanjem na spektrometru na ordinatu.

Iz ove krivulje odrediti masu molibdena u otopini za ispitivanje (6.2.) 1 u slijepoj probi (7.1.).
Ove mase oznacene su kao (xS) 1 (xb).

Postotak molibdena u gnojivu je:



l[xs —xa}x %x DJ

A w10t

Mo (%) =

Ako se koristi Metoda 9.3. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika:

l{xs —xa}x%XEDJ

Mo () = M < 10°

gdje je:

Mo = sadrzaj molibdena u gnojivu, izraZzen u postotku;

a = volumen alikvota uzetog iz zadnje razrjedene otopine, u ml;

Xs = masa Mo u otopini za ispitivanje (6.2.), u pug;

x» = masa Mo u slijepoj probi (7.1.), ¢iji volumen odgovara volumenu (a) alikvota otopine za
ispitivanje (6.2.), u ug;

V' = volumen otopine ekstrakta dobivenog prema Metodi 9.1. ili 9.2. Dodatka I'V. B. ovoga
Pravilnika, u ml;

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u (6.2.);

M = masa uzorka za ispitivanje uzeta prema Metodi 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u gramima.

Izracunanje faktora razrjedenja D: gdje su (al), (a2) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2) su
volumeni koji odgovaraju njihovim pojedinim razrjedenjima, faktora razrjedenja D je.
D=vliall x(v2/a2)

Metoda 9.11.
ODREDPIVANJE CINKA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda opisuje postupak za odredivanje cinka u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Ova Metoda primjenjuje se za analizu uzoraka gnojiva ekstrahiranih Metodama 9.1. ili 9.2.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, u kojima je deklariran ukupni i/ili u vodotopivi cink kako je
odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Nakon odgovarajuce obrade i razrjedenja ekstrakta, sadrzaj cinka se odreduje atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.

4. REAGENSI

4.1. Otopina klorovodicne kiseline, oko 6 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.1.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
4.2. Otopina klorovodicne kiseline, oko 0,5 mol/l

Vidjeti Metodu 9.4. (4.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
4.3. Otopine lantanove soli (10 g La po litri)

Vidjeti Metodu 9.4. (4.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
4.4. Standardne otopine cinka



4.4.1. Osnovna otopina cinka (1000 pg/ml)

U odmjernoj tikvici od 1000 ml otopiti 1 g cinka u prahu ili plo¢icama odvaganog s tocnos¢u
0,1 mg u 25 ml klorovodic¢ne kiseline 6 mol/l (4.1.). Kada se potpuno otopi, dopuniti volumen
vodom i dobro pomuckati.

4.4.2. Radna otopina cinka (100 pg/ml)

U odmjernoj tikvici od 200 ml razrijediti 20 ml osnovne otopine (4.4.1.) u otopini
klorovodic¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.). Dopuniti volumen otopinom klorovodi¢ne kiseline 0,5
mol/l (4.2.) i dobro pomuckati.

5. OPREMA

Atomski apsorpcijski spektrometar: vidjeti Metodu 9.4. (5.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Uredaj mora biti opremljen s izvorom zraka karakteristi¢nih za cink (213,8 nm) i mora
dopustiti pozadinsku korekciju.

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. EKSTRAKT OTOPINE CINKA

Vidjeti Metode 9.1. i/ili 9.2. i., ako odgovara 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Vidjeti Metodu 9.4. (6.2.) Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

Otopina za ispitivanje mora sadrzavati 10% (V/V) otopine lantanove soli (4.3.).

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA OTOPINE SLIJEPE PROBE

Vidjeti Metodu 9.4. (7.1.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Otopina mora sadrzavati 10% (V/V) otopine lantanove soli upotrijebljene u 6.2.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Vidjeti Metodu 9.4. (7.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Za optimalno podrucje od 0 do 5 pg/ml cinka, otpipetirati 0; 0,5; 1; 2; 3; 41 5 ml radne
otopine (4.4.2.) u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno podesiti koncentraciju
klorovodic¢ne kiseline da bude $to bliza koncentraciji u otopini za ispitivanje. U svaku tikvicu
dodati 10 ml otopine lantanove soli upotrijebljene u 6.2. Dopuniti do 100 ml otopinom
klorovodic¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.) 1 dobro promuckati. Ove otopine sadrze 0; 0,5; 1; 2; 3; 4
15 pg/ml cinka.

7.3. ODREDIVANIJE

Vidjeti Metodu 9.4. (7.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje na valnoj duljini od 213,8 nm.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 9.4. (8.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Postotak cinka u gnojivu je:

[[xj - xa}xVxD]
M= 10%

Tn (%) =

Ako se koristi Metoda 9.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika:

[{xi —xb)xVXED]

) = T




gdje je:

Zn = sadrzaj cinka u gnojivu, izrazen u postotku;

xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2), u pg/ml;

x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1), u pg/ml;

V= volumen ekstrakta u ml dobiven prema Metodi 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika;

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u (6.2.);

M = masa uzorka za ispitivanje uzeta prema Metodi 9.1. ili 9.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u gramima.

Izracunavanje faktora razrjedenja D: ako su (al), (a2), (a3),...(ai) i (a) alikvotni dijelovi, a
(v1),(v2), (v3)...(vi) i (100) volumeni u ml koji odgovaraju tim razrjedenjima, faktor
razrjedenja D je:

D:v_lxﬂxv—gx oM

al a2 a3 e c

vi 100
W

Metode 10. )
MIKROHRANIJIVA U KONCENTRACIHI VECOJOD 10%

Metoda 10.1.
EKSTRAKCIJA UKUPNIH MIKROHRANJIVA

1. PREDMET

Ova Metoda utvrduje postupak ekstrakcije sljede¢ih mikrohranjiva: ukupnog bora, ukupnog
kobalta, ukupnog bakra, ukupnog Zeljeza, ukupnog mangana, ukupnog molibdena i ukupnog
cinka. Cilj je provesti §to manji broj ekstrakcija, koristec¢i isti ekstrakt, kad god je to moguce,
za odredivanje ukupnog sadrzaja svakog od gore navedenih mikrohranjiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Ova Metoda se primjenjuje na gnojiva obuhvacena Dodatkom I. Tablicama E. ovoga
Pravilnika koja sadrze jedan ili viSe sljede¢ih mikrohranjiva: bor, kobalt, bakar, Zeljezo,
mangan, molibden i cink. Primjenjuje se za svako mikrohranjivo, ako je deklarirani sadrzaj
veci od 10%.

3.NACELO

Otapanje 1 kuhanje u razrjedenoj klorovodi¢noj kiselini.

Napomena

Ekstrakcija je empirijska i ne mora biti kvantitativna, ovisno o proizvodu ili drugim
sastojcima gnojiva. Posebno u slucaju odredenih manganovih oksida, ekstrahirana koli¢ina
moze biti znatno manja od ukupne koli¢ine mangana koju sadrzi proizvod. Odgovornost je
proizvodaca gnojiva da osigura da deklarirani sadrzaj ustvari odgovara sadrzaju
ekstrahiranom pod uvjetima koji se odnose na metodu.

4. REAGENSI

4.1. Razrjedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 6 mol/l

Pomijesajti 1 volumen klorovodi¢ne kiseline (d20 = 1,93 g/ml) s 1 volumenom vode.
4.2. Koncentrirana otopina amonijaka (NH4OH, dx = 0,9 g/ml)

5. OPREMA
5.1. Elektri¢na grijaca ploca s promjenjivom temperaturom



5.2. pH metar

Napomena

Kada je potrebno odrediti sadrzaj bora u ekstraktu, ne upotrebljavajti posude od borsilikatnog
stakla. Kako metoda ukljucuje kuhanje, preporucuje se teflon ili silicij. Dobro isprati stakleno
posude ako je prano u deterdzentima koji sadrze borate.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka I'V. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK ZA ISPITIVANJE

Odvagati 1 ili 2 g gnojiva ovisno o deklariranom sadrzaju elementa u proizvodu. Tablica 16.
koristi se kako bi se dobila kona¢na otopina koja ¢e nakon odgovarajuéeg razrjedenja, biti
unutar mjernog podrucja za svaku metodu. Uzorke treba vagati s tocnos¢u 1 mg.

Staviti uzorak u ¢asu od 250 ml.

Tablica 16.

Deklarirani sadrzaj mikrohranjiva u gnojivu (%) | >10 <25 >25

Masa uzorka za ispitivanje (g) 2 1
Masa elementa u uzorku (mg) >200 <500 | =250
Volumen ekstrakta V (ml) 500 500

Koncentracija elementa u ekstraktu (mg/1) [>400 < 1000| > 500

7.2. PRIPREMA OTOPINE

Ako je potrebno navlaziti uzorak s malo vode, pazljivo dodajti 10 ml razrjedene klorovodi¢ne
kiseline (4.1.) po gramu gnojiva, u malim koli¢inama, zatim dodati 50 ml vode. Pokriti caSu
satnim staklom i promijesati. Zagrijti do vrenja na grijacoj ploc¢i i kuhati jo§ 30 minuta. Pustiti
da se ohladi uz povremeno mijesanje. Kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 500 ml.
Dopuniti volumen vodom i dobro pomuckati. Filtrirati kroz suhi filter papir u suhu posudu.
Odbaciti prvi dio. Ekstrakt mora biti savrSeno bistar.

Preporuca se da odredivanje na alikvotnim dijelovima bistrog filtrata bude izvrSeno bez
odgode, u suprotnome posude treba zacepiti.

Napomena

U ekstraktima u kojima treba odrediti sadrzaj bora: Podesiti pH izmedu 4 1 6 koncentriranim
amonijakom (4.2.).

8. ODREDPIVANJE

Odredivanje svakog mikrohranjiva treba provesti na alikvotnim dijelovima navedenim u
metodi za svako pojedino mikrohranjivo.

Metode 10.5., 10.6., 10.7., 10.9. 1 10.10., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika ne mogu se
koristiti za odredivanje elemenata prisutnih u helatnom ili kompleksnom obliku. U takvim
slucajevima, prije odredivanja mora se koristiti Metoda 10.3. Dodatka IV. B.. ovoga
Pravilnika.

U sluc¢aju odredivanja AAS (Metode 10.8.1 10.11. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika), takvo
tretiranje nije potrebno.



Metoda 10.2.
EKSTRAKCIJA VODOTOPIVIH MIKROHRANJIVA

1. PREDMET

Ova Metoda utvrduje postupak ekstrakcije vodotopivih oblika sljede¢ih mikrohranjiva: bora,
kobalta, bakra, Zeljeza, mangana, molibdena i cinka. Cilj je provesti minimalan broj
ekstrakcija, koristeci isti ekstrakt kada god je to moguce za odredivanje sadrzaja svakog gore
navedenog mikrohranjiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Ova metoda se primjenjuje na gnojiva obuhvacena u Dodatku I. Tablicama E. ovoga
Pravilnika koja sadrze jedan ili vise sljede¢ih mikrohranjiva: bor, kobalt, bakar, zeljezo,

mangan, molibden i cink. Primjenjuje se za svako mikrohranjivo, ako je deklarirani sadrzaj
veéi od 10%.

3.NACELO

Mikrohranjiva se ekstrahiraju muckanjem gnojiva u vodi pri 20 °C (£ 2) °C.
Napomena

Ekstrakcija je empirijska i moze, ali ne mora biti kvantitativna.

4. REAGENSI
4.1. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 6 mol/l
Pomijesajti 1 volumen klorovodicne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.

5. OPREMA

5.1. Rotacijska muckalica namjeStena na oko 35 do 40 okretaja/minuti

Napomena

Kada je potrebno odrediti sadrzaj bora u ekstraktu, ne upotrebljavati posude od borsilikatnog
stakla. Kako metoda ukljucuje kuhanje, preporucuje se teflon ili silicij. Dobro isprati stakleno
posude, ako je prano u deterdzentima koji sadrze borate.

6. PRIPREMA UZORKA
Prema Metodi 1. Dodatka I'V. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. UZORAK ZA ISPITIVANJE

Odvagati izmedu 1 1 2 g gnojiva ovisno o deklariranom sadrzaju elementa u proizvodu.
Tablica 17. koristi se kako bi se dobila konac¢na otopina koja ¢e nakon odgovarajuceg
razrjedenja biti unutar mjernog podrucja za svaku metodu. Uzorke treba vagati s tocnoscu 1
mg.

Tablica 17.

ng(l;lia\l,rlilr?g/loi)sadriaj mikrohranjiva u ~10 <25 > 25
Masa uzorka za ispitivanje (g) 2 1
Masa elementa u uzorku (mg) >200 < 500 >250
Volumen ekstrakta V (ml) 500 500
Koncentracija elementa u ekstraktu (mg/l) [>400<1000| > 500




Staviti uzorak u tikvicu od 500 ml.

7.2. PRIPREMA OTOPINE

Dodati oko 400 ml vode.

Dobro zacepiti tikvicu. Snazno promuckati rukom da se uzorak rasprsi, zatim staviti tikvicu
na muckalicu i muc¢kati 30 minuta.

Dopuniti volumen vodom 1 dobro pomuckati.

7.3. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Odmabh filtrirati u Cistu, suhu tikvicu. Zacepiti tikvicu. Provesti odredivanje odmah nakon
filtriranja.

Napomena

Ako filtrat postepeno postane mutan, napraviti jo§ jednu ekstrakciju sljede¢i 7.1.17.2. u
tikvici volumena Ve. Filtrirati u odmjernu tikvicu volumena W koja je prethodno bila osuSena
iu koju je stavljeno 5 ml razrijedene klorovodi¢ne kiseline (4.1). Prekinuti filtriranje toc¢no u
onom trenutku kada je tikvica dopunjena do kalibracijske oznake. Dobro promuckati.

Pod ovim uvjetima vrijednost V kod prikazivanja rezultata je:

V=V, x

Razrjedenja kod prikazivanja rezultata ovise o vrijednosti V.

8. ODREDIVANJE

Odredivanje svakog mikrohranjiva treba provestu u alikvotnome dijelu kao Sto je navedeno u
metodi za svako pojedino mikrohranjivo.

Metode 10.5., 10.6., 10.7., 10.9. 1 10.10. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika ne mogu se koristiti
za odredivanje elemenata u helatnom ili kompleksnom obliku. U tim slu¢ajevima, prije
odredivanja mora se koristiti Metoda 10.3. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

U slucaju odredivanja AAS (Metode 10.8.110.11. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika), takvo
tretiranje nije potrebno.

Metoda 10.3.
UKLANJANJE ORGANSKIH SPOJEVA 1Z EKSTRAKTA GNOJIVA

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za uklanjanje organskih spojeva iz ekstrakta gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analiziranje uzoraka gnojiva ekstrahiranih po Metodama 10.1. i
10.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, u kojima se deklarira ukupni i/ili vodotopivi element
zahtjevan u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

Napomena

Prisutnost malih sadrzaja organskih tvari obi¢no ne utjece na odredivanje atomskom
absorpcijskom spektrometrijom.

3.NACELO
Organski spojevi u alikvotnome dijelu ekstrakta oksidiraju se vodikovim peroksidom.

4. REAGENSI
4.1. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 0,5 mol/l
Pomijesajti 1 volumen klorovodicne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.



4.2. Otopina vodikovog peroksida (30% H203, d2o = 1,11 g/ml), bez mikrohranjiva

5. OPREMA
Elektricna grijaca plo¢a s promjenjivom temperaturnom kontrolom

6. POSTUPAK

Uzeti 25 ml ekstrahirane otopine dobivene po Metodi 10.1 ili 10.2 i stavite u ¢aSu od 100 ml.
U slu¢aju Metode 10.2, dodati 5 ml razrjedene otopine klorovodi¢ne kiseline (4.1.). Zatim
dodati 5 ml otopine vodikovog peroksida (4.2.). Pokriti satnim staklom. Pustiti da se
oksidacija odvija pri sobnoj temperaturi oko jedan sat, zatim postupno zagrijati do vrenja i
kuhati jo§ pola sata. Ako je potrebno, otopini dodati jo§s 5 ml vodikovog peroksida nakon sto
se ohladila. Zakuhati do vrenja da se ukloni suvisak vodikovog peroksida. Pustiti da se ohladi
1 kvantitativno prenijeti u odmjernu tikvicu od 50 ml i dopuniti volumen. Filtrirati, ako je
potrebno.

Kod izra¢unavanja postotka mikrohranjiva u proizvodu u racun treba uzeti razrijedenje
alikvota.

Metoda 10.4.
ODREDIVANJE MIKROHRANJIVA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM
(op¢i postupak)

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje op¢i postupak za odredivanje sadrzaja zeljeza i cinka u ekstraktima
gnojiva atomskom apsorpcijskom spektrometrijom.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analiziranje uzoraka gnojiva ekstrahiranih po Metodama 10.1. 1
10.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika u kojima se deklarira ukupno i/ili vodotopivo zeljezo 1
cink, a kako je odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

Prilagodbe ovog postupka za razli¢ita mikrohranjiva detljano su opisane u metodama
utvrdenim posebno za svaki element.

Napomena

U vedini slucajeva prisutnost malih sadrzaj organskih tvari ne¢e utjecati na odredivanje
atomskom apsorpcijskom spektrometrijom.

3.NACELO

Nakon $to je ekstrakt tretiran, gdje je potrebno smanjiti ili ukloniti tvari koje smetaju, ekstrakt
se razrijedi tako da njegova koncentracija bude u optimalnom podrucju spektrometra na
valnoj duljini prikladnoj za mikrohranjivo koje se odreduje.

4. REAGENSI

4.1. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 6 mol/l

Pomijesati 1 volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.

4.2. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline (HCI), oko 0,5 mol/l

Pomijesati jedan volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.

4.3. Otopine lantanove soli (10 g La po litri)

Ovaj reagens koristi se za odredivanje zeljeza i cinka. Moze se pripremiti s:

(a) lantanovim oksidom otopljenim u klorovodi¢noj kiselini (4.1.).

Staviti 11,73 g lantanovog oksida (La;03) u 150 ml vode u odmjernu tikvicu od jedne litre 1
dodati 120 ml klorovodi¢ne kiseline 6 mol/l (4.1.). Pustiti da se otopi 1 zatim dopuniti vodom



do jedne litre i dobro promuckati. Ova otopina je priblizne koncentracije 0,5 mol/l u
klorovodi¢noj kiselini;

(b) otopinom lantanovog klorida, sulfata ili nitrata.

Otopiti 26,7 g lantanovog klorida heptahidrata (LaClz x 7 H20) ili 31,2 g lantanovog nitrata
heksahidrata [La(N03)3 x 6 H>O] ili 26,2 g lantanovog sulfata nanohidrata [Lax(SO4)3 x 9
H>0] u 150 ml vode, zatim dodati 85 ml klorovodi¢ne kiseline 6 mol/I (4.1). Pustiti da se
otopi 1 zatim dopuniti do jedne litre vodom. Dobro promuckati. Ova otopina je priblizne
koncentracije 0,5 mol/l u klorovodi¢noj kiselini.

4.4. Standardne otopine

Za pripremu ovih, vidjeti zasebnu metodu odredivanja za svako mikrohranjivo.

5. OPREMA

Atomski apsorpcijski spektrometar opremljen izvorima koji emitiraju zracenje karakteristi¢no
za mikrohranjiva koja se odreduju.

Analiti¢ar mora slijediti upute proizvodaca i biti upoznat s uredajem. Uredaj mora imati
pozadinsku korekciju koja ¢e se koristiti kada je to potrebno (npr. Zn). Plinovi koji se koriste
su zrak 1 acetilen.

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. PRIPREMA OTOPINE EKSTRAKTA KOJA SADRZI ELEMENTE KOJE TREBA
ODREDITI

Prema Metodi 10.1. /ili 10.2. 1, ako je odgovarajuce 10.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
6.2. TRETIRANJE OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Razrijediti alikvotni dio ekstrakta dobivenog po Metodi 10.1., 10.2. ili 10.3. Dodatka IV. B.
ovoga Pravilnika, vodom i/ili klorovodi¢nom kiselinom (4.1.) ili (4.2.) tako da se u konac¢noj
otopini za mjerenje dobije koncentracija elementa koji se odreduje koja odgovara mjernom
podrucju (7.2.), a koncentracija klorovodi¢ne kiseline treba biti najmanje 0,5 mol/l i ne vise
od 2,5 mol/l. Ovaj postupak moze zahtjevati jedno ili viSe uzastopnih razrjedenja.

Konac¢na otopina dobije se stavljanjem alikvotnog dijela razrjedenog ekstrakta u odmjernu
tikvicu od 100 ml. Neka volumen ovog alikvotnog dijela bude (a) ml. Dodati 10 ml otopine
lantanove soli (4.3.). Dopuniti volumen otopinom klorovodic¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.) i
dobro promuckati. Neka D bude faktor razrjedenja.

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Pripremiti otopinu slijepe probe ponavljanjem postupka ekstrakcije, bez uzorka gnojiva za
ispitivanje.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Iz radne standardne otopine pripremljene koriStenjem metode za svako pojedino
mikrohranjivo, pripremiti u odmjernim tikvicama od 100 ml niz od najmanje pet standardnih
otopina rastuc¢e koncentracije unutar optimalnog mjernog podrucja spektrometra. Ako je
potrebno, prilagoditi koncentraciju klorovodi¢ne kiseline da bude Sto bliZza razrijedenoj
otopini (6.2.). Kada se odreduje Zeljezo ili cink, dodati 10 ml iste otopine lantanove soli (4.3.)
koja je koriStena u 6.2. Dopuniti volumen otopinom klorovodi¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.) 1
dobro promuckati.

7.3. ODREDIVANIJE

Pripremiti spektrometar (5) za odredivanje 1 namjestiti valnu duljinu navedenu u metodi za
pojedino mikrohranjivo.

Usisati tri puta uzastopno standardne otopine (7.2.), otopinu za ispitivanje (6.2.) 1 otopinu
slijepe probe (7.1.), zabiljeziti svaki rezultat i ispirati instrument destiliranom vodom izmedu



pojedinih usisavanja.

Izraditi bazdarnu krivulju crtajuéi prosjecno ocitanje spektrometra za svaku standardnu
otopinu (7.2.) na ordinati i odgovarajucu koncentraciju elementa, izrazenu u pg/ml, na
apscisu.

Iz ove krivulje, odrediti koncentracije odgovaraju¢eg mikrohranjiva u otopini za ispitivanje xs
(6.2.) 1 u otopini slijepe probe xb (7.1.). Ove koncentracije izraziti u pg po ml.

8. PRIKAZ REZULTATA
Postotak mikrohranjiva (E) u gnojivu je:

Er) =[{x, — x, i x DJ/{ad x10%)
Ako se koristi Metoda 10.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika:
Efh) =[(x, - x, )x P < 2D)i{M x10*)

gdje je:

E = sadrzaj odredenog mikrohranjiva u gnojivu, izrazen u postotku;

xs = koncentracija u otopin za ispitivanje (6.2.), u pg/ml;

x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1.), u pg/ml;

V= volumen ekstrakta dobivenog po Metodi 10.1 ili 10.2, u ml;

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u 6.2;

M = masa uzorka za ispitivanje uzeta u skladu s Metodom 10.1 ili 10.2, u gramima.
Izracunavanje faktora razrjedenja D:

Ako su (al), (a2), (a3),...(ai) i (a) alikvotni dijelovi i (v1), (v2), (v3),... (vi) 1 (100) volumeni u
ml koji odgovaraju njihovim pojedinim razrjedenjima, faktor razrjedenja D bit ¢e jednak:

vl w2 w3 wio 100
De—x—x—n % ® X —K—

al a2 a3 i a

Metoda 10.5.
ODREDIVANJE BORA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA KISELOMETRIJSKOM
TITRACIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje sadrZaja bora u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za ekstrakte uzoraka gnojiva dobivenih Metodom 10.1. ili 10.2.
Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika, u kojima se deklarira ukupni i/ili vodotopivi bor kako je
odredeno u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Reakcijom bora s manitolom nastaje kompleks manitolbor:

Ce (O 6+ H:B80: % CaH150: 8 + H 20



Kompleks se titrira otopinom natrijevog hidroksida do pH 6,3.

4. REAGENSI

4.1. Otopina indikatora metilnog crvenila

Otopiti 0,1 g metil crvenila (C1sH1sN302) u 50 ml 95%-tnog etanola (u odmjernoj tikvici od
100 ml). Dopuniti volumen do 100 ml vodom. Dobro pomuckati.

4.2. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline, oko 0,5 mol/l

Pomijesajti 1 volumen klorovodi¢ne kiseline HCI (d20 = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.
4.3. Otopina natrijevog hidroksida, oko 0,5 mol/l

Mora biti bez ugljicnog dioksida. Otopiti 20 g natrijevog hidroksida (NaOH) u peletama u
odmyjernoj tikvici od 1 litre koja sadrzi oko 800 ml vru¢e vode. Kada se otopina ohladi,
nadopuniti do 1000 ml s vruéom vodom i dobro pomuckati.

4.4. Standardna otopina natrijevog hidroksida, oko 0,025 mol/l

Mora biti bez ugljicnog dioksida. Razrijediti otopinu natrijevog hidroksida koncentracije 0,5
mol/l (4.3.) 20 puta vrucom vodom i dobro pomuckati. Vrijednost otopine izraZzava se kao bor
(B) (kao u tocki 9.).

4.5. Standardna otopina bora (100 pg B/ml)

Otopiti 0,5719 g borne kiseline (H3BO3), odvagane s to¢noséu 0,1 mg, u vodi u odmjernoj
tikvici od 1000 ml. Dopuniti volumen vodom i dobro promuckati. Prenijeti u plasticnu bocu i
cuvati u hladnjaku.

4.6. D-manitol (C¢H1406) prah

4.7. Natrijev klorid (NaCl)

5. OPREMA

5.1. pH metar sa staklenom elektrodom
5.2. Magnetska mjeSalica

5.3. Casa od 400 ml s teflonskim $tapiéem

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU
6.1. PRIPREMA OTOPINE BORA
Prema Metodama 10.1., 10.2. 1, ako odgovara 10.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. ISPITIVANIJE

Otpipetirati alikvot (a) ekstrakta (6.1.) koji sadrzi 2 do 4 mg B i staviti u ¢asu (5.3.) od 400
ml. Dodati 150 ml vode.

Dodati nekoliko kapi otopine indikatora metil crvenila (4.1).

U slucaju ekstrakcije Metodom 10.2., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, zakiseliti otopinu
dodatkom klorovodicne kiseline 0,5 mol/l (4.2.) do promjene boje otopine indikatora, zatim
dodati jos 0,5 ml klorovodi¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.).

Nakon dodatka 3 g natrijevog klorida (4.7.) zakuhati da se istjera uglji¢ni dioksid. Pustiti da
se ohladi. Staviti ¢asu na magnetsku mjeSalicu (5.2.) i u nju staviti elektrode pH metra (5.1)
prethodno izbazdarene.

Namyjestiti pH na to¢no 6,3, najprije s otopinom natrijevog hidroksida 0,5 mol/I (4.3.), a zatim
s 0,025 mol/l otopinom (4.4.).

Dodati 20 g D-manitola (4.6.), potpuno otopiti i dobro promijesati. Titrirati otopinom
natrijevog hidroksida 0,025 mol/l (4.4.) do pH 6,3 (stabilnog najmanje 1 minutu). Neka je X1
traZeni volumen.

8. SLIJEPA PROBA
Pripremiti otopinu slijepe probe ponavljajuci cijeli postupak od pripreme otopine,



izostavljajuc¢i samo gnojivo. Neka je X traZeni volumen.

9. OTOPINA NATRIJEVOG HIDROKSIDA (4.4.) IZRAZENA KAO VRIJEDNOST
BORA (B)

Otpipetirati 20 ml standardne otopine (2,0 mg B) (4.5.) u ¢aSu od 400 ml i dodati nekoliko
kapi otopine indikatora metilnog crvenila (4.1.). Dodati 3 g natrijevog klorida (4.7.) i otopine
klorovodic¢ne kiseline (4.2.) do promjene boje otopine indikatora (4.1.).

Dopuniti volumen do priblizno 150 ml 1 postupno zagrijati do vrenja kako bi se uklonio
uglji¢ni dioksid. Ostaviti da se ohladi. Staviti ¢asu na magnetsku mjesSalicu (5.2.) i umetnuti
elektrode pH metra (5.1.) prethodno izbazdarene. Namjestiti pH na to¢no 6.3. najprije s
otopinom natrijevog hidroksida 0,5 mol/l, a zatim s otopinom 0,025 mol/l (4.4.).

Dodati 20 g D-manitola (4.6.), potpuno otopiti i dobro promijeSati. Titrirati otopinom
natrijevog hidroksida 0,025 mol/l (4.4) do pH 6,3 (stabilnog najmanje 1 minutu). Neka je Vo
traZeni volumen.

Pripremiti slijepu probu na isti nacin, zamjenivsi standardnu otopinu s 20 ml vode. Neka je V
traZeni volumen.

Vrijednost bora (F) u mg/ml standardne otopine NaOH (4.4.) je sljedeca:

1~V

F ol mg fomd) = - 2

1 ml to¢no 0,025 mol/l otopine natrijevog hidroksida odgovara(0,27025 mg B.

10. PRIKAZ REZULTATA
Postotak bora u gnojivu je:

(X, - X, )< Fx¥

1] —
B ()= W0xaxM

gdje je:

B = (%) postotak bora u gnojivu;

X1 = volumen otopine natrijevog hidroksida 0,025 mol/I (4.4.), potreban za otopinu za
ispitivanje, u ml;

Xo = volumen otopine natrijevog hidroksida 0,025 mol/I (4.4.), potreban za slijepu probu, u
ml;

F = sadrzaj bora (B), u otopini natrijevog hidroksida 0,025 mol/l (4.4.), u mg/ml;

V= volumen otopine ekstrakta dobivene prema Metodi 10.1. ili 10.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u ml;

a = volumen alikvota (7.1.) uzetog iz otopine ekstrakta (6.1.), u ml;

M = masa uzorka za ispitivanje uzeta prema Metodi 10.1. ili 10.2., u gramima.

Metoda 10.6.
ODREDIVANJE KOBALTA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA GRAVIMETRIJSKOM
METODOM S 1-NITROSO-2-NAFTOLOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje kobalta u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE



Metoda se primjenjuje na ekstrakte uzoraka gnojiva dobivenih Metodom 10.1. ili 10.2.,
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika u kojima se deklarira sadrzaj kobalta kako je odredeno u
Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO

Kobalt III talozi se s 1-nitroso-2-naftolom pri ¢emu nastaje crveni talog Co(C10HsONO)3 x 2
H>O. Nakon §to se kobalt prisutan u ekstraktu dovede do stanja kobalta III, kobalt se talozi u
octeno kiselom mediju otopinom 1-nitroso-2-naftola. Nakon filtracije talog se pere i susi do
konstantne mase, a zatim vaze kao Co(C10HsONO); x 2 H>O.

4. REAGENSI

4.1. Otopina vodikovog peroksida (H202, d2o = 1,11 g/ml) 30%— tna

4.2. Otopina natrijevog hidroksida, oko 2 mol/l

Otopiti 8 g natrijevog hidroksida u peletama u 100 ml vode.

4.3. Razrijedena otopina klorovodicne kiseline, oko 6 mol/l

Pomijesati jedan volumen klorovodi¢ne kiseline (d2o = 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.
4.4. Octena kiselina (99,7% CH3CO:H) (d2o = 1,05 g/ml)

4.5. Otopina octene kiseline (1:2), oko 6 mol/l

Pomijesati jedan volumen octene kiseline (4.4.) s 2 volumena vode.

4.6. Otopina 1-nitroso-2-naftola u 100 ml octene kiseline (4.4.)

Dodati 100 ml mlake vode. Dobro promuckati. Odmabh filtrirati. Dobivena otopina mora se
odmah upotrijebiti.

5. OPREMA
5.1. Lonc¢i¢ za filtriranje P 16/ISO 4793, poroziteta 4, volumena 30 ili 50 ml
5.2. SuSionik postavljen na 130 (= 2) °C

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. PRIPREMA OTOPINE KOBALTA

Prema Metodi 10.1. ili 10.2., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

Staviti alikvotni dio ekstrakta koji ne sadrzi viSe od 20 mg Co u ¢aSu od 400 ml. Ako je
ekstrakt dobiven u skladu s Metodom 10.2., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, zakiseliti ga s 5
kapi klorovodic¢ne kiseline (4.3.). Dodati oko 10 ml otopine vodikovog peroksida (4.1.).
Pustiti da oksidant djeluje u hladnom stanju 15 minuta, zatim dopuniti do priblizno 100 ml s
vodom. Pokriti ¢asu satnim staklom. Zagrijati otopinu do vrenja i pustiti da kuha jos§ oko 10
minuta. Ohladiti. ZaluZniti otopinu natrijevim hidroksidom (4.2.) kap po kap dok se crni
kobaltov hidroksid ne pocne taloziti.

7. POSTUPAK

Dodati 10 ml octene kiseline (4.4.) i dopuniti otopinu vodom do priblizno 200 ml. Zagrijati do
vrenja. Koriste¢i biretu, dodati 20 ml otopine 1-nitroso-2-naftola (4.6.) kap po kap, neprestano
mijesajuci. Zavrsiti jakim mijeSanjem kako bi talog koagulirao.

Filtrirati kroz prethodno izvagani lon¢i¢ za filtriranje (5.1.) vode¢i raCuna da se ne zacepi. S
tim na umu, osigurati da tekucina ostane iznad taloga za vrijeme procesa filtriranja.

Oprati ¢aSu s razrijedenom octenom kiselinom (4.5.) kako bi se odstranio sav talog, oprati
talog na filter lon¢icu s razrjedenom octenom kiselinom (4.5.) i zatim tri puta vru¢om vodom.
Osusiti u susioniku (5.2.) na 130 (£ 2) °C do konstantne mase.

8. PRIKAZ REZULTATA



1 mg Co(C10H¢ONO)3 x 2 H>0 taloga odgovara 0,096381 mg Co.
Postotak kobalta (Co) u gnojivu je:

D,

a =AM

Co [04) = X = 0,0096381x

gdje je:

X = masa taloga, u mg;

V= volumen otopine ekstrakta dobivene prema Metodi 10.1. ili 10.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u ml;

a = volumen alikvota uzetog iz zadnjeg razrjedenja, u ml;

D = faktor razrjedenja ovog alikvota;

M = masa uzorka za ispitivanje, u g.

Metoda 10.7.
ODREDPIVANJE BAKRA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA TITRIMETRIJSKOM
METODOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje bakra u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje na ekstrakte uzoraka gnojiva dobivenih Metodom 10.1. ili 10.2.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, u kojima se deklarira sadrzaj bakra kako je odredeno u
Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO

Ioni bakra reduciraju se u kiselom mediju s kalijevim jodidom:

2Cu™+4T1 22Cul+ 1,

Jod otpusten na ovaj nacin titrira se standardnom otopinom natrijevog tiosulfata u prisutnosti
Skroba kao indikatora prema jednadzbi:

I> + NaS203 2 Nal + NazS406

4. REAGENSI

4.1. Dusic¢na kiselina (HNOs3, d2o = 1,40 g/ml)

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

4.3. Otopina amonijevog biflorida (NHsHF2) 10% m/V

Otopinu cuvati u plasti¢noj posudi.

4.4. Otopina amonijevog hidroksida (1+1)

Pomijesati 1 volumen amonijaka (NH4OH, d20 = 0,9 g/ml) s 1 volumenom vode.

4.5. Standardna otopina natrijevog tiosulfata

Otopiti 7,812 g natrijevog tiosulfata pentahidrata (Na>S»03 x 5 H>2O) s vodom u odmjernoj
tikvici od 1 litre. Ova otopina mora se pripremiti tako da je 1 ml =2 mg Cu. Za stabilizaciju,
dodati nekoliko kapi kloroforma. Otopina se mora ¢uvati u staklenoj posudi 1 zastititi od
direktnog svjetla.

4.6. Kalijev jodid (KI)

4.7. Otopina kalijevog tiocijanata (KSCN) (25% m/V)

Otopinu drzati u plasti¢noj boci.

4.8. Otopina Skroba (oko 0,5%)

Staviti 2,5 g Skroba u ¢asu od 600 ml. Dodati oko 500 ml vode. Kuhati uz mijeSanje. Ohladiti



do sobne temperature. Otopina ima kratak vijek trajanja. Trajanje se moze produziti
dodavanjem oko 10 mg zivinog jodida.

5. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU
PRIPREMA OTOPINE BAKRA
Prema Metodi 10.1. 1 10.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

6. POSTUPAK

6.1. PRIPREMA TITRACIJSKE OTOPINE

Staviti alikvotni dio otopine koji sadrzi od 20 do 40 mg Cu u Erlenmeyerovu tikvicu od 500
ml.

Ukloniti suviSak prisutnog kisika kratkotrajnim vrenjem. Dopuniti volumen na oko 100 ml
vodom. Dodati 5 ml duSi¢ne kiseline (4.1.), zagriajti do vrenja i pustiti da kuha oko pola
minute.

Ukloniti Erlenmeyerovu tikvicu s grijaca, dodati oko 3 g uree (4.2.) i ponovno kuhati oko pola
minute.

Ukloniti s grijaca i dodati 200 ml hladne vode. Kada je potrebno, ohladiti sadrzaj
Erlenmeyerove tikvice na sobnu temperaturu.

Postupno dodavati otopinu amonijevog hidroksida (4.4.) dok otopina ne postane plava, zatim
dodati 1 ml u suvisku.

Dodati 50 ml otopine amonijevog biflorida (4.3.) i promuckati.

Dodati 10 g kalijevog jodida (4.6.) i otopiti.

6.2. TITRACIJA OTOPINE

Staviti Erlenmeyerovu tikvicu na magnetsku mjesalicu. Umetnuti magnetski Stapi¢ u
Erlenmeyerovu tikvicu i podesiti na zeljenu brzinu.

Pomocu birete, dodavati standardnu otopinu natrijevog tiosulfata (4.5.) dok smeda boja joda
otpustena iz otopine ne postane manje intenzivna.

Dodati 10 ml otopine skroba (4.8.).

Nastaviti titrirati otopinom natrijevog tiosulfata (4.5.) dok tamno ljubicasta boja potpuno ne
nestane.

Dodati 20 ml otopine kalijevog tiocijanata (4.7.) 1 nastaviti titrirati dok ljubiCasto plava boja
potpuno nestane.

Zabiljeziti volumen utroSene otopine tiosulfata.

7. PRIKAZ REZULTATA
1 ml standardne otopine natrijevog tiosulfata (4.5.) odgovara 2 mg Cu.
Postotak bakra u gnojivu je:

rr

Cu {':' n] =K t—
ax M x5

gdje je:

X = volumen upotrijebljene otopine natrijevog tiosulfata, u ml;

V' = volumen otopine ekstrakta prema Metodama 10.1 1 10.2, u ml;

a = volumen alikvotnog dijela, u ml;

M = masa uzorka za ispitivanje obradena u skladu s Metodama 10.1. 1 10.2., Dodatka IV. B.
ovoga Pravilnika, u g.



5 Metoda 10.8.
ODREDIVANJE ZELJEZA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje Zeljeza u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje za analiziranje gnojiva dobivenih Metodama 10.1. 1 10.2. Dodatka IV.
B. ovoga Pravilnika, u kojima je deklarirano ukupno i/ili vodotopivo Zeljezo kako je odredeno
u Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Nakon odgovarajuce obrade i razrjedenja ekstrakta sadrzaj Zeljeza odreduje se atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.

4. REAGENSI

4.1. Otopina klorovodicne kiseline, oko 6 mol/l

Vidjeti Metodu 10.4. (4.1.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.2. Otopina klorovodicne kiseline, oko 0,5 mol/l

Vidjeti Metodu 10.4. (4.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.3. Otopina vodikovog peroksida (30% H20:, d20 = 1,11 g/ml) bez mikrohranjiva

4.4. Otopine lantanove soli (10 g La po litri)

Vidjeti Metodu 10.4. (4.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.5. Standardne otopine zeljeza

4.5.1. Osnovna otopina Zeljeza (1000 pg/ml)

U casi od 500 ml, odvagati 1 g Ciste Zeljezne Zice s tocnos¢u 0,1 mg, dodati 200 ml
klorovodic¢ne kiseline 6 mol/l (4.1.) 1 15 ml otopine vodikovog peroksida (4.3.). Zagrijati na
grijacoj ploci dok se Zeljezo potpuno otopi. Kada se ohladi, kvantitativno prenijeti u odmjernu
tikvicu od 1000 ml. Dopuniti volumen vodom i dobro promuckati.

4.5.2. Radna otopina zeljeza (100 pg/ml)

Razrijediti 20 ml osnovne otopine (4.5.1.) u odmjernoj tikvici od 200 ml. Dopuniti volumen
otopinom klorovodic¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.) i dobro promuckati.

5. OPREMA
Atomski apsorpcijski spektrometar: vidjeti Metodu 10.4. (5.) Dodatka IV ovog Pravilnika.
Uredaj mora biti opremljen s izvorom zraka karakteristicnh za Zeljezo (248,3 nm).

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. EKSTRAKT OTOPINE ZELJEZA

Vidjeti Metodu 10.1. 1/ili 10.2. 1, ako odgovara 10.3., Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
6.2. Priprema otopine za ispitivanje

Vidjeti Metodu 10.4. (6.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Otopina za ispitivanje mora
sadrzavati 10% (V/V) otopine lantanove soli.

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Prema Metodi 10.4. (7.1.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Slijepa proba mora sadrzavati
10% (V/V) otopine lantanove soli upotrijebljene u 6.2.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA



Prema Metodi 10.4. (7.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

Za optimalno mjerno podrucje od 0 do 10 pg/ml zeljeza, otpipetirati 0, 2, 4, 6, 8 1 10 ml radne
otopine (4.5.2.) u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno podesiti koncentraciju
klorovodic¢ne kiseline da bude $to bliza koncentraciji u otopini za ispitivanje. U svaku tikvici
dodati 10 ml otopine lantanove soli upotrijebljene u 6.2. Dopuniti volumen otopinom
klorovodic¢ne kiseline koncentracije 0,5 mol/l (4.2.) 1 dobro promuckati. Ove otopine sadrze 0,
2,4,6,8110 pg/ml zeljeza.

7.3. ODREDIVANIJE

Prema Metodi 10.4. (7.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Pripremiti spektrometar (5) za
mjerenje na valnoj duljini od 248,3 nm.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 10.4. (8.) Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.
Postotak Zeljeza u gnojivu je:

[{xj - xa]xVxD]

Fe 0o = o

Ako se koristi Metoda 10.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika:

[{xi —xb)xVXED]
M =10t

Fe (W) =

gdje je:

Fe = sadrzaj zeljeza u gnojivu, izrazena u postotku;

Xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2), u pg/ml;

x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1.), u pg/ml;

V= volumen ekstrakta dobiven prema Metodi 10.1. ili 10.2., Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u ml;

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u (6.2.);

M = masa uzorka za ispitivanje uzeta prema Metodi 10.1. ili 10.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u gramima.

Izracunavanje faktora razrjedenja D: ako su (al), (a2), (a3),...(ai) i (a) alikvotni dijelovi, a
(vl), (v2), (v3)...(vi) 1 (100) volumeni u ml koji odgovaraju tim razrjedenjima, faktor
razrjedenja D je:

vl w2 w3 wio 100
De—x—x—n % ® X —K—

al a2 a3 i a

Metoda 10.9.
ODREDIVANJE MANGANA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA TITRACIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje mangana u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE
Metoda se primjenjuje na ekstrakte uzoraka gnojiva dobivenih Metodama 10.1.1 10.2.



Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika, u kojima se deklarira mangan kako je odredeno u Dodatku
I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO

Ako su u ekstraktu prisutni kloridni ioni, oni se uklanjaju kuhanjem ekstrakta sa sumpornom
kiselinom. Mangan se oksidira natrijevim bizmutatom u dusi¢no kiselom mediju.
Permanganat koji nastaje reducira se suviskom Zeljezovog sulfata. Suvisak se titrira otopinom
kalijevog permanganata.

4. REAGENSI

4.1. Koncentrirana sumporna kiselina (H2SOa, d2o = 1,84 g/ml)

4.2. Sumporna kiselina, oko 9 mol/l, ¢ (1/2H>80s) = 9 mol/l

Pazljivo promijesati 1 volumen koncentrirane sumporne kiseline (4.1.) s 1 volumenom vode.
4.3. Dusicna kiselina, 6 mol/l

Promijesati 3 volumena dusi¢ne kiseline (HNO3, d2o = 1,40 g/ml) s 4 volumena vode.

4.4. Dusicna kiselina, 0,3 mol/l

Promijesati 1 volumen dusi¢ne kiseline 6 mol/l (4.3.) s 19 volumena vode.

4.5. Natrijev bizmutat (NaBiO3) (85%)

4.6. Kiselgur

4.7. Ortofosforna kiselina, 15 mol/l (H3PO4, d2o = 1,71 g/ml)

4.8. Otopina zeljezovog sulfata, 0,15 mol/l

Otopiti 41,6 g zeljezovog sulfata heptahidrata (FeSO4 x 7 H20) u odmjernoj tikvici od 1 litre.
Dodati 25 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.1.) i 25 ml fosforne kiseline (4.7.). Dopuniti
do 1000 ml. Promuckati.

4.9. Otopina kalijevog permanganata, 0,020 mol/l

Odvagati 3,160 g kalijevog permanganata (KMnQOj4) s tocnos¢u 0,1 mg. Otopiti 1 dopuniti
vodom do 1000 ml.

4.10. Otopina srebrovog nitrata, 0,1 mol/l

Otopiti 1,7 g srebrovog nitrata (AgNO3) u vodi 1 dopuniti do 100 ml.

5. OPREMA

5.1. Lonci¢ za filtraciju P16/ISO 4793, poroziteta 4, volumena 50 ml, postavljen na bocu za
filtraciju od 500 ml.

5.2. Magnetska mjeSalica

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. EKSTRAKT OTOPINE MANGANA

Vidjeti Metode 10.1. 1 10.2. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika. Ako nije poznato da li su
prisutni kloridni ioni provesti ispitivanje na otopini s jednom kapi otopine srebrovog nitrata
(4.10.).

6.2. U ODSUTNOSTI KLORIDNIH IONA

Staviti alikvotni dio ekstrakta koji sadrzi 10 do 20 mg mangana u visoku ¢asu od 400 ml.
Podesiti volumen na oko 25 ml bilo uparavanjem bilo dodavanjem vode. Dodati 2 ml
koncentrirane sumporne kiseline (4.1.).

6.3. AKO SU PRISUTNI KLORIDNI IONI, NEOPHODNO IH JE UKLONITI NA
SLIEDECINACIN

Staviti alikvotni dio ekstrakta koji sadrzi od 10 do 20 mg mangana u visoku ¢asu od 400 ml.
Dodati 5 ml sumporne kiseline 9 mol/l (4.2.) U digestoru, zagrijati do vrenja na grija¢oj ploci
1 kuhati dok se ne uklone bijele pare. Nastaviti dok se volumen ne smanji na oko 2 ml (tanki
film sirupaste teku¢ine na dnu ¢ase). Pustiti da se ohladi do sobne temperature.



Pazljivo dodati 25 ml vode 1 jo§ jednom provjeriti prisutnost klorida s jednom kapi otopine
srebrovog nitrata (4.10.). Ako joS uvijek ima klorida, ponovite postupak nakon dodavanja 5
ml sumporne kiseline 9 mol/l (4.2.).

7. POSTUPAK

Dodati 25 ml dusi¢ne kiseline 6 mol/l (4.3.) 12,5 g natrijevog bizmutata (4.5.) u ¢asu od 400
ml koja sadrzi otopinu za ispitivanje. Snazno mijeSati tri minute na magnetskoj mijesalici
(5.2.).

Dodati 50 ml duSicne kiseline 0,3 mol/l (4.4.) i ponovno promjesati. Filtrirati na vakuumu
kroz lonci¢ (5.1.), ¢ije je dno pokriveno s kiselgurom (4.6.). Oprati lon¢i¢ nekoliko puta
dusi¢nom kiselinom 0,3 mol/l (4.4.), dok se ne dobije bezbojni filtrat.

Prenijeti filtrat i otopinu za ispiranje u ¢aSu od 500 ml. Promuckati i dodati 25 ml otopine
zeljezovog sulfata 0,15 mol/l (4.8.). Ako filtrat postane zut nakon dodatka Zeljezovog sulfata,
dodati 3 ml ortofosfatne kiseline 15 mol/l (4.7.).

Koriste¢i biretu, titrirati viSak Zeljezovog sulfata otopinom kalijevog permanganata 0,02 mol/l
(4.9.) dok mjeSavina ne postane ruzicasta i boja ostane stabilna jednu minutu. Provesti slijepu
probu pod istim uvjetima, izostavljajuci uzorak za ispitivanje.

Napomena

Oksidirana otopina ne smije do¢i u kontakt s gumom.

8. PRIKAZ REZULTATA
1 ml otopine kalijevog permanganata 0,02 mol/l odgovara 1,099 mg mangana (Mn).
Postotak mangana u gnojivu je:

o

a = M

M (#4)=(x, — x,)%0,1099 x

gdje je:

x» = volumen permanganata upotrijebljenog za slijepu probu, u ml;

Xs = volumen permanganata upotrijebljen za uzork za ispitivanje, u ml;
V= volumen otopine ekstrakta u skladu s Metodom 10.1.1 10.2., u ml;
a = volumen alikvotnog dijela uzetog iz ekstrakta, u ml;

M = masa uzorka za ispitivanje, u g.

Metoda 10.10.
ODREDIVANJE MOLIBDENA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA
GRAVIMETRIJSKOM METODOM S 8-HIDROKSIKINOLINOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje molibdena u ekstraktima gnojiva.

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje na ekstrakte uzoraka gnojiva dobivenih Metodama 10.1. 1 10.2.
Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika u kojima je deklariran molibden kao $to je odredeno u
Dodatku I. Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Sadrzaj molibdena odreduje se talozenjem kao molibdenil oksinat pod posebnim uvjetima.

4. REAGENSI



4.1. Otopina sumporne kiseline, priblizno 1 mol/l

Pazljivo uliti 55 ml sumporne kiseline (H2SO4, d2o = 1,84 g/ml) u odmjernu tikvicu od 1 litre
koja sadrzi 800 ml vode. Promuckati. Nakon hladenja, dopuniti do jedne litre. Promuckati.
4.2. Razrijedena otopina amonijaka (1:3)

Pomijesati 1 volumen koncentrirane otopine amonijaka (NHsOH, d20 = 0,9 g/ml) s 3
volumena vode.

4.3. Razrijedena otopina octene kiseline (1:3)

Pomijesati 1 volumen koncentrirane octene kiseline (99,7% CH3COOH, d2o = 1,049 g/ml) s 3
volumena vode.

4.4. Otopina dinatrijeve soli etilendiamintetraoctene kiseline (EDTA)

Otopiti 5 g Na2EDTA u vodi u odmjernoj tikvici od 100 ml. Dopuniti do oznake i promuckati.
4.5. Pufer otopina

U odmyjernoj tikvici od 100 ml otopiti 15 ml koncentrirane octene kiseline i 30 g amonijevog
acetata u vodi. Dopuniti do 100 ml.

4.6. Otopina 7-hidroksikinolina (oksina)

U odmjernoj tikvici od 100 ml otopiti 3 g 8-hidroksikinolina u 5 ml koncentrirane octene
kiseline. Dodati 80 ml vode i kap po kap otopine amonijaka (4.2.), dok se otopina ne zamuti, a
zatim dodati octenu kiselinu (4.3.) dok otopina ponovno ne postane bistra.

Dopuniti vodom do 100 ml.

5. OPREMA

5.1. Lonci¢ za filtriranje P 16 / ISO 4 793, poroziteta 4, volumena 30 ml
5.2. pH metar sa staklenom elektrodom

5.3. Susionik 130 do 135 °C

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU
6.1. PRIPREMA OTOPINE MOLIBDENA
Vidjeti Metodu 10.1. 1 10.2. Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika.

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Staviti alikvotani dio koji sadrzi 25 do 100 mg Mo u ¢asu od 250 ml. Dopuniti volumen do 50
ml vodom.

Podesiti pH otopine na 5 uz dodatak otopine sumporne kiseline (4.1.) kap po kap. Dodati 15
ml otopine EDTA (4.4.), a zatim 5 ml pufer otopine (4.5.). Dopuniti vodom do oko 80 ml.
7.2. DOBIVANIJE I ISPIRANJE TALOGA

Dobivanje taloga

Lagano zagrijati otopinu. Uz stalno mijeSanje, dodati otopinu oksina (4.6.). Nastaviti talozenje
sve dok se nastajanje taloga vise ne primjecuje. Dodati joS reagensa dok otopina supernatanta
ne postane lagano Zuta. Koli¢ina od 20 ml trebala bi biti dovoljna. Nastaviti lagano zagrijavati
talog dvije ili tri minute.

Filtriranje i ispiranje

Filtrirati kroz lon¢i¢ za filtraciju (5.1.). Isprati talog nekoliko puta s 20 ml vruce vode. Voda
za ispiranje treba postupno postati bezbojna pokazujuci da oksin viSe nije prisutan.

7.3. VAGANJE TALOGA

Osusiti talog na 130 do 135 °C do konstantne mase (najmanje jedan sat).

Pustiti da se ohladi u eksikatoru, a zatim odvagati.

8. PRIKAZ REZULTATA
1 mg molibdenil oksinata MoO2(C9H¢ON)2, odgovara 0,2305 mg Mo.



Postotak molibdena u gnojivu je:

A,

a % M

Mo (W)= X % 0,02305

gdje je:

X = masa taloga molibdenil oksinata, u mg;

V' = volumen otopine ekstrakta u skladu s Metodama 10.1 1 10.2, Dodatka IV ovog Pravilnika,
uml;

a = volumen alikvota uzetog iz zadnjeg razrjedenja, u ml;

D = faktor razrjedenja alikvota;

M = masa uzorka za ispitivanje, u gramima.

Metoda 10.11.
ODREDIVANJE CINKA U EKSTRAKTIMA GNOJIVA ATOMSKOM
APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM

1. PREDMET
Ova Metoda utvrduje postupak za odredivanje cinka u ekstraktima gnojiva

2. PODRUCJE PRIMJENE

Metoda se primjenjuje na ekstrakte uzoraka gnojiva dobivenih Metodama 10.1.1 10.2.
Dodatka I'V. B. ovoga Pravilnika, u kojima se deklarira cink, kao §to je odredeno u Dodatku 1.
Tablicama E. ovoga Pravilnika.

3.NACELO
Nakon odgovarajuce obrade i razrjedenja ekstrakta sadrzaj cinka odreduje se atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.

4. REAGENSI

4.1. Otopina klorovodicne kiseline, oko 6 mol/l

Vidjeti Metodu 10.4. (4.1.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilinka.

4.2. Otopina klorovodicne kiseline, oko 0,5 mol/l

Vidjeti Metodu 10.4. (4.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.3. Otopine lantanovih soli (10 g La po litri)

Vidjeti Metodu 10.4. (4.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

4.4. Standardne otopine cinka

4.4.1. Osnovna otopina cinka (1000 pg/ml)

U odmyjernoj tikvici od 1000 ml otopiti 1 g cinka u prahu ili plo¢icama izvaganog s to¢nos¢u
0,1 mg u 25 ml klorovodicne kiseline 6 mol/l (4.1.). Kada se potpuno otopi, dopuniti volumen
vodom i dobro promuckati.

4.4.2. Radna otopina cinka (100 pg/ml)

U odmjernoj tikvici od 200 ml razrijediti 20 ml osnovne otopine (4.4.1.) u otopini
klorovodic¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.). Dopuniti volumen otopinom klorovodi¢ne kiseline 0,5
mol/l i dobro promuckati.

5. OPREMA

Atomski apsorpcijski spektrometar.

Vidjeti Metodu 10.4. (5.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Instrument mora biti opremljen s
izvorom zracenja karakteristi¢énim za cink (213,8 nm). Spektrometar mora imati pozadinsku



korekciju.

6. PRIPREMA OTOPINE ZA ANALIZU

6.1. EKSTRAKT OTOPINE CINKA

Vidjeti Metode 10.1. i/ili 10.2. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.

6.2. PRIPREMA OTOPINE ZA ISPITIVANJE

Vidjeti Metodu 10.4. (6.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Otopina za ispitivanje mora
sadrzavati 10% V/V otopine lantanove soli (4.3.).

7. POSTUPAK

7.1. PRIPREMA SLIJEPE PROBE

Vidjeti Metodu 10.4. (7.1.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Otopina slijepe probe mora
sadrzavati 10% V/V otopine lantanove soli upotrijebljene u 6.2.

7.2. PRIPREMA STANDARDNIH OTOPINA

Prema Metodi 10.4. (7.2.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Za optimalno podrucje od 0 do 5
png/ml cinka, staviti 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 1 5 ml radne otopine (4.4.2.) u niz odmjernih tikvica od
100 ml. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju klorovodi¢ne kiseline da bude Sto bliza
koncentraciji u otopini za ispitivanje. U svaku tikvicu dodati 10 ml otopine lantanove soli
upotrijebljene u 6.2. Dopuniti do 100 ml otopinom klorovodic¢ne kiseline 0,5 mol/l (4.2.) 1
dobro promuckati.

Ove otopine sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3,415 pg/ml cinka.

7.3. ODREDIVANIJE

Vidjeti Metodu 10.4. (7.3.) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika. Pripremiti spektrometar (5) za
mjerenje na valnoj duljini od 213,8 nm.

8. PRIKAZ REZULTATA
Vidjeti Metodu 10.4. (8) Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika.
Postotak cinka u gnojivu je:

[{xj — xa]xVxD]
M =10

Zn (%) =

Ako se koristi Metoda 10.3. Dodatka IV. B. ovoga Pravilnika:

[{xi —xb)xVXED]

) = T

gdje je:

Z, = sadrzaj cinka u gnojivu, izrazen u postotku;

xs = koncentracija u otopini za ispitivanje (6.2), u pg/ml;

x» = koncentracija u slijepoj probi (7.1), u pg/ml;

V= volumen ekstrakta dobivenog prema Metodi 10.1. ili 10.2., u ml;

D = faktor koji odgovara razrjedenju provedenom u (6.2.);

M = masa uzorka za ispitivanje uzeta prema Metodi 10.1. ili 10.2. Dodatka IV. B. ovoga
Pravilnika, u gramima.

Izracunavanje faktora razrjedenja D:

ako su (al), (a2), (a3),...(ai) i1 (a) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2), (v3)... (vi) 1 (100) volumeni u
ml koji odgovaraju tim razrjedenjima, faktor razrjedenja D je:
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