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PRAVILNIK

O METODAMA ISPITIVANJA SREDSTAVA ZA ISHRANU BILJA |
OPLEMENJIVACA ZEMLJISTA

("Sl. glasnik RS", br. 84/2017)

Clan 1

Ovim pravilnikom propisuju se metode ispitivanja sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista.

Clan 2

Metode ispitivanja sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista, propisane ovim pravilnikom, odnose se na:

1) ispitivanje hemijskih i fizickih osobina i bioloSke hranljive vrednosti sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista radi
upisa u Registar sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista (u daljem tekstu: Registar);

2) laboratorijsko ispitivanje uzoraka sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljiSta u postupku inspekcijske kontrole radi
provere hemijskih i fizickih osobina.

Clan 3

Ispitivanjem hemijskih i fizickih osobina i bioloSke hranljive vrednosti sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista radi
upisa u Registar utvrduje se uskladenost sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljiSta u pogledu razvrstavanja i
pripadnosti odredenoj vrsti, odnosno tipu sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljiSta u skladu sa propisom kojim se
ureduje razvrstavanje sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista.

Ispitivanje hemijskih i fiziCkih osobina sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista vrSi se laboratorijski na
reprezetativnom uzorku, a ispitivanje njihove bioloske hranljive vrednosti u okviru ogleda na reprezetativnom uzorku.

Utvrdivanje uskladenosti sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista iz stava 1. ovog ¢lana, kao i njihovog kvaliteta u
postupku inspekcijske kontrole vrsi se u skladu sa metodama datim u Prilogu 1 - Metode ispitivanja neorganskih dubriva i
neorganskih oplemenjivaca zemljista i Prilogu 2 - Metode ispitivanja mikrobiolo$kih dubriva, koji su odSampani uz ovaj
pravilnik i ¢ine njegov sastavni deo.

Hemijske i fiziCke osobine sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljiSta za koje nisu utvrdene metode ispitivanja iz
stava 3. ovog ¢lana ispituju se primenom drugih validiranih i medunarodno priznatih metoda, kao i metoda predloZenih od
strane proizvodaca sredstava za ishranu bilja i oplemenjivac¢a zemljista (u daljem tekstu: proizvodac).

Clan 4
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BioloSkom hranljivom vrednoS$cu sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljiSta ispituje se uticaj hranljivih elemenata i
njihove prikladnosti za prakticnu primenu u odnosu na zemljiste i biljke, kao i moguce Stetno delovanje na ljude i Zivotnu
sredinu.

Clan5

O izvrSenim ispitivanjima hemijskih i fiziCkih osobina i bioloSke hranljive vrednosti sredstva za ishranu bilja i oplemenjivaca
zemljista u skladu sa metodama propisanim ovim pravilnikom, radi upisa u Registar, vodi se izvestaj o slede¢em:

1) opstim podacima iz zahteva za upis u Registar:

(1) naziv i sediste distributera, odnosno uvoznika,

(2) naziv i sediste proizvodaca,

(3) trgovacki naziv sredstva za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista,

(4) vrsta, tip i naziv u okviru tipa (ako je primenljivo),

(5) naziv i sadrzaj hranljive materije (oblik i rastvorljivost),

(6) oblik formulacije, boja i miris,

(7) granulometrijski sastav, sadrzaj vlage, zapreminska masa i pH vrednost (ako je primenljivo),

(8) primena (koli¢ina/koncentracija primene, vreme primene, nacin primene, ograniCenje u primeni);
2) rezultatima izvrSenih ispitivanja:

(1) razvrstavanje u odredenu vrstu i tip sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista u skladu sa
propisom kojim se ureduje razvrstavanje sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista,

(2) utvrdeni sadrzaj deklarisanih hranljivih elemenata (ukupni sadrzaj, rastvorljivost i njihovi oblici za
neorganska dubriva, ukupna organska materija i C/N odnos za organska dubriva, sadrzaj
aminokiselina, ekstrat humusa za druga dubriva i specijalne proizvode, titar odredenog korisnog
odabranog soja mikroorganizama za mikrobioloSka dubriva, pH vrednost i sl.),

(3) oblik formulacije, boja i miris, granulometrijski sastav, sadrzaj vlage, zapreminska masa, pH
vrednost,

(4) utvrdeni sadrzaj teskih metala kod sredstava za ishranu bilja koja sadrze fosfornu komponentu,
organskih dubriva i organsko-neorganskih dubriva, kao i kod supstrata;

3) podacima o primeni:
(1) biljne vrste i tip zemljiSta za koje je namenjeno,
(2) koli¢ina i/ili koncentracija primene,
(3) vreme primene u odnosu na biljne vrste i tip zemljista,

(4) nacin primene: folijarno ili preko zemiljista (po celoj povrsini, u trake, inkorporacijom, zalivanjem i
sl.),

(5) broj tretiranja u toku godine,
(6) ogranic¢enje u primeni;

4) metodama ispitivanja;

5) podacima o hranljivoj vrednosti:

(1) stepen hranljive vrednosti ili procenat (%) povecanja prinosa (lisne mase) ili poboljSanje kvaliteta
zemljista;

6) zaklju¢ku i predlogu:
(1) predlog za razvrstavanje u odredenu vrstu i tip sredstava za ishranu bilja i oplemenijivaca zemljista,

(2) opsta ocena o hemijskim i fizickim osobinama i bioloskoj hranljivoj vrednosti sredstva za ishranu
bilja i oplemenjivaca zemljista,

(3) ocena o ostalim karakteristikama,

(4) predlog za primenu;



7) spisku literature (navesti pune reference koje su koriS¢ene u izvestaju).

Izvestaj o izvrSenom ispitivanju hemijskih i fiziCkih osobina sredstava za ishranu bilja i oplemenjivaca zemljista, pored
podataka iz stava 1. ovog €lana, obuhvata i podatak o deklarisanoj vrednosti, kao i prosecnu vrednost sa naznakom
odstupanja +/- iz rezultata analitickih ponavljanja.

Clan 6

O izvrSenom laboratorijskom ispitivanju uzoraka sredstava za ishranu bilja i oplemenjivac¢a zemljiSta u postupku inspekcijske
kontrole u skladu sa metodama propisanim ovim pravilnikom, vodi se izve$taj sa podacima iz ¢lana 5. tacka 1), tacka 2)
podtac. (1) i (2) i tatka 7) ovog pravilnika.

Ako se u postupku inspekcijske kontrole vrsi ispitivanje i bioloSke hranljive vrednosti sredstava za ishranu bilja i
oplemenjivaca zemljista izvestaj o izvrSenim ispitivanjima obuhvata podatke iz ¢lana 5. tacka 5) ovog pravilnika.

Clan7

Danom stupanja na snagu ovog pravilnika prestaje da vazi Pravilnik o metodama za ispitivanje sredstava za ishranu bilja i
oplemenjivaca zemljista ("Sluzbeni glasnik RS", broj 71/10).

Clan 8

Ovaj pravilnik stupa na snagu osmog dana od dana objavljivanja u "Sluzbenom glasniku Republike Srbije".

Prilog 1
METODE ISPITIVANJA NEORGANSKIH BUBRIVA | NEORGANSKIH
OPLEMENJIVACA ZEMLJISTA

1. Priprema uzoraka za ispitivanje

Metoda br. 1.1.

SRPS EN 1482-2, Mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju - Uzimanje uzoraka i pripremanje uzoraka - Deo 2:
Pripremanje uzoraka

2. Ispitivanje sadrzaja azota

Metoda br. 2.1.
SRPS EN 15475, Dubriva - Odredivanje amonijanog azota

3. Ispitivanje sadrzaja nitratnog i amonijacnog azota

Metoda br. 3.1.

SRPS EN 15558, Mineralna dubriva - Odredivanje nitratnog i amonijacnog azota prema UlSu (Ulsch)
Metoda br. 3.2.

SRPS EN 15559, Mineralna dubriva - Odredivanje nitratnog i amonijacnog azota prema Arndu
Metoda br. 3.3.

SRPS EN 15476, Dubriva - Odredivanje nitratnog i amonijaénog azota prema Devardi
4. Ispitivanje ukupnog azota
Metoda br. 4.1.
SRPS EN 15560, Mineralna dubriva - Odredivanje ukupnog azota u kalcijum-cijanamidu bez nitrata
Metoda br. 4.2.
SRPS EN 15561, Mineralna dubriva - Odredivanje ukupnog azota u kalcijum-cijanamidu koji sadrzi nitrate

Metoda br. 4.3.

SRPS EN 15478, Mineralna dubriva - Odredivanje ukupnog azota u urei

5. Odredivanje cijanamidnog azota



Metoda br. 5.1.
SRPS EN 15562, Mineralna dubriva - Odredivanje cijanamidnog azota

6. Odredivanje biureta u urei

Metoda br. 6.1.

SRPS EN 15479, Mineralna dubriva - Spektrofotometrijsko odredivanje biureta u urei
7. Ispitivanje razli€itih oblika azota u istom uzorku

Metoda br. 7.1.

SRPS EN 15604, Mineralna dubriva - Odredivanje razlicitih oblika azota u istom uzorku koji sadrzi nitratni, amonijacni, amidni
i cijanamidni azot

Metoda br. 7.2.

SRPS EN 15750, Mineralna dubriva - Odredivanje sadrzaja ukupnog azota u mineralnim dubrivima koja sadrze azot samo
kao nitratni, amonijacni i amidni pomocu dve razli¢ite metode

Metoda br. 7.3.

SRPS EN 15705, Mineralna dubriva - Odredivanje kondenzata uree pomoc¢u te¢ne hromatografije visoke performanse
(HPLC) - Izobutilidendiurea i krotonilidendiurea (metoda A) i oligomeri metilen-uree (metoda B)

8. Ispitivanje sadrzaja fosfora
8.1. Ekstrakcija

Metoda br. 8.1.1.

SRPS EN 15956, Mineralna dubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u mineralnim kiselinama
Metoda br. 8.1.2.

SRPS EN 15919, Mineralna dubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u 2% mravljoj kiselini
Metoda br. 8.1.3.

SRPS EN 15920, Mineralna dubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u 2% limunskoj kiselini
Metoda br. 8.1.4.

SRPS EN 15957, Mineralna dubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u neutralnom amonijum-citratu
8.2. Ekstrakcija alkalnim amonijum-citratom

Metoda br. 8.2.1.

SRPS EN 15921, Mineralna dubriva - Ekstrakcija rastvorljivog fosfora po Petermanu na 65 °C
Metoda br. 8.2.2.

SRPS EN 15922, Mineralna dubriva - Ekstrakcija rastvorljivog fosfora po Petermanu na sobnoj temperaturi
Metoda br. 8.2.3.

SRPS EN 15923, Mineralna dubriva - Ekstrakcija fosfora rastvorljivog u alkalnom amonijum-citratu po Dzuliju
8.3. Ekstrakcija vodorastvorljivog fosfora

Metoda br. 8.3.1.
SRPS EN 15958, Mineralna dubriva - Ekstrakcija vodorastvorljivog fosfora
8.4. Odredivanje ekstrahovanog fosfora
Metoda br. 8.4.1.
SRPS EN 15959, Mineralna dubriva - Odredivanje ekstrahovanog fosfora

9. Ispitivanje sadrzaja kalijuma



Metoda br. 9.1.

SRPS EN 15477, Mineralna dubriva - Odredivanje sadrzaja kalijuma rastvorljivog u vodi
10. Ispitivanje vlage

Metoda br. 10.1.

SRPS EN 12049, Cvrsta mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju - Odredivanje sadrzaja vlage - Gravimetrijska metoda
susSenjem pod smanjenim pritiskom

Metoda br. 10.2.

SRPS EN 13466-1, Mineralna dubriva - Odredivanje sadrzaja vode (metode po Karlu FiSeru) - Deo 1: Metanol kao sredstvo
za ekstrakciju

Metoda br. 10.3.

SRPS EN 13466-2, Mineralna dubriva - Odredivanje sadrzaja vode (metode po Karlu FiSeru) - Deo 2: 2-propanol kao
sredstvo za ekstrakciju

11. Ugljen dioksid

Metoda br. 11.1.

SRPS EN 14397-1, Mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju - Odredivanje ugljen-dioksida - Deo 1: Metoda za &vrsta
mineralna dubriva

12. Ispitivanje sadrzaja hlora

Metoda br. 12.1.
SRPS EN 16195, Bubriva - Odredivanje hlorida u odsustvu organskog materijala

13. Ispitivanje fino¢e mlevenja

Metoda br. 13.1.

SRPS EN 15928, Mineralna dubriva - Odredivanje fino¢e mlevenja (suvi postupak)
Metoda br. 13.2.

SRPS EN 15924, Mineralna dubriva - Odredivanje finoce mlevenja prirodnih mekih fosfata

14. Ispitivanje sadrzaja sekundarnih hranljivih elemenata

Metoda br. 14.1.

SRPS EN 15960, Mineralna dubriva - Ekstrakcija ukupnog kalcijuma, ukupnog magnezijuma, ukupnog natrijuma i ukupnog
sumpora u obliku sulfata

Metoda br. 14.2.
SRPS EN 15925, Mineralna dubriva - Ekstrakcija ukupnog sumpora prisutnog u razli¢itim oblicima
Metoda br. 14.3.

SRPS EN 15961, Mineralna dubriva - Ekstrakcija vodorastvorljivih kalcijuma, magnezijuma, natrijuma i sumpora u obliku
sulfata

Metoda br. 14.4.
SRPS EN 15926, Mineralna dubriva - Ekstrakcija vodorastvorljivog sumpora prisutnog u razli¢itim oblicima
Metoda br. 14.5.
SRPS EN 16032, Mineralna dubriva - Ekstrakcija i odredivanje elementarnog sumpora
Metoda br. 14.6.
SRPS EN 16196, Dubriva - Manganometrijsko odredivanje ekstrahovanog kalcijuma nakon talozenja u obliku oksalata
Metoda br. 14.7.

SRPS EN 16197, Dubriva - Odredivanje magnezijuma atomskom apsorpcionom spektrometrijom



Metoda br. 14.8.
SRPS EN 16198, Dubriva - Kompleksometrijsko odredivanje magnezijuma
Metoda br. 14.9.
SRPS EN 15749, Mineralna dubriva - Odredivanje sadrzZaja sulfata pomocu tri razliite metode
Metoda br. 14.10.
SRPS EN 16199, Dubriva - Odredivanje ekstrahovanog natrijuma plamenom emisionom spektrometrijom
Metoda br. 14.11.

SRPS EN 15909, Mineralna dubriva - Odredivanje kalcijuma i formiata u kalcijum-folijarnim mineralnim dubrivima
15. Ispitivanje mikroelemenata Ciji je sadrzaj manji od 10% ili jednak 10%

Metoda br. 15.1.
Ekstrakcija ukupnih mikroelemenata
1) Primena metode

Ovom metodom propisan je postupak za ekstrakciju slede¢ih mikroelemenata: ukupan bor, ukupan kobalt, ukupan bakar,
ukupno gvozde, ukupan mangan, ukupan molibdeni i ukupan cink. Cilj je izvesti minimalan broj ekstrakcija, koristedi isti
ekstrakt, kada god je to moguce, da bi se odredio ukupan nivo svakog navedenog mikroelementa.

Ova metoda se primenjuje na dubriva sa mikroelemenima (jedan ili viSe) i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata
koja sadrze mikroelemente (jedan ili viSe), i to slede¢ih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar, gvozde, mangan, molibden i cink.
Primenjuje se za svaki mikroelement, ako je deklarisani sadrzaj maniji ili jednak 10%.

2) Princip ispitivanja: Rastvaranje u klju¢aloj, razblazenoj hlorovodoni¢noj kiselini.

Napomena: Ekstrakcija je empirijska i ne mora biti kvantitativna zavisno od proizvoda ili drugih sastojaka dubriva. U slucaju
odredenih magnezijum oksida ekstrakovana kolicina moZze biti znatno manja nego ukupna koli¢ina magnezijuma koju
proizvod sadrzi. Odgovornost je proizvodaca dubriva da osigura da deklarisani sadrZaj zaista i odgovara ekstrakovanoj
koli¢ini pod uslovima koji odgovaraju metodi.

3) Reagensi

Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. razblazena hlorovodoni¢na kiselina, oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (dz = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;
3.2. koncentrovani amonijaéni rastvor (NH.OH, dx = 0,9 g/ml).

4) Laboratorijska oprema: Neophodna je elektricna grejna plo¢a sa varijabilnom temperaturnom kontrolom.

Napomena: Kada se odreduje sadrzaj bora jednog ekstrakta, ne koristiti borosilikatno staklo. PoSto metoda ukljucuje proces
kljucanja pozeljan je teflon ili silikat. Isprati stakleni sud temeljno ukoliko je opran deterdZzentima koji sadrze borate.

5) Priprema laboratorijskog uzorka: Videti Metodu br. 1.1. SRPS EN 1482-2, Mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju -
Uzimanje uzoraka i pripremanje uzoraka - Deo 2: Pripremanje uzoraka.

6) Postupak

6.1. Uzorak za ispitivanje: Sa preciznoS¢u od 1 mg izmeriti 2 do 10 g uzorka dubriva, u zavisnosti od deklarisanog sadrzaja
mikroelementa. Uzorak staviti u ¢asu od 250 ml.

Sledecéa tabela se koristi da se dobiju konaéni rastvori koji ¢e, posle odgovarajuc¢eg razblazivanja, biti unutar mernog opsega
za svaku metodu.

Deklarisani sadrzaj mikroelementa u dubrivu (%) <0,01 0,01-<5 > 5-10
Masa uzorka za ispitivanje (g) 10 5 2
Masa mikroelementa u uzorku (mg) 1 0,5-250 100-200
Zapremina ekstrakta V(ml) 250 500 500
Koncentracija mikroelementa u ekstraktu (mg/l) 4 1-500 200-400

6.2. Priprema rastvora: Ako je potrebno, uzorak navlaziti sa malo vode, dodati pazljivo u malim koli¢inama 10 ml razblazene
hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.) po gramu dubriva, a zatim dodati oko 50 ml vode. Pokriti sud sahatnim staklom i promuckati.



Dovesti do klju¢anja na vreloj plo€i i ostaviti da klju¢a 30 minuta. Ostaviti da se ohladi, povremeno mesSajuci. Kvantitativho
preneti u sud od 250 ili 500 ml (videti tabelu). Dopuniti vodom do zapremine i temeljno promuckati. Filterirati kroz suv filter u
suv sud. Odbaciti prvi filtrat. Ekstrakt mora biti savrSeno bistar. Preporu€uje se da odredivanje bude izvedeno odmah po
dobijanju bistrog filtrata, u suprotnom sud zatvoriti.

Napomena: Za ekstrakte u kojima se odreduje sadrZaj bora podesiti pH izmedu 4 i 6 sa koncentrovanim amonijacnim
rastvorom (3.2.).

7) Odredivanje

Odredivanje svakog mikroelementa treba izvesti u alikvotnim delovima kako je prikazano u metodi za svaki mikroelement
posebno.

Ako je potrebno, odstraniti organske helatne ili kompleksne supstance iz alikvotnog dela ekstrakta koriste¢i Metodu br. 15.3.
U slucaju odredivanja atomskom apsorcionom spektrometrijom, takvo odstranjivanje moze biti nepotrebno.

Metoda br. 15.2.
Ekstrakcija vodorastvorljivih mikroelemenata
1) Primena metode

Ovom metodom propisan je postupak za ekstrakciju vodorastvorljivih oblika sledecih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar,
gvozde, mangan, molibden i cink. Cilj je izvesti minimalan broj ekstrakcija, koristeci isti ekstrakt, kada god je to moguce, da bi
se odredio ukupan nivo svakog navedenog mikroelementa.

Ova metoda se primenjuje na dubriva sa mikroelemenima (jedan ili viSe) i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata
koja sadrze mikroelemente (jedan ili viSe), i to sledec¢ih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar, gvozde, mangan, molibden i cink.
Primenjuje se za svaki mikroelement, ako je deklarisani sadrzaj maniji ili jednak 10%.

2) Princip ispitivanja: Mikroelementi se ekstrakuju muckanjem dubriva u vodi na 20°C (+ 2°C).
Napomena: Ekstrakcija je empirijska i moze, ali i ne mora biti kvantitativha.

3) Reagensi: Za ispitivanje neophodan je razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 6 mol/l: pomesati jednu zapreminu
HCI (d2= 1,18 g/ml) sa jednom zapreminom vode.

4) Laboratorijska oprema

Neophodna je sledeca laboratorijska oprema:
4.1. rotaciona muckalica (35-40 obrtaja u minuti);
4.2. pH-metar.

Napomena: Kada se odreduje sadrZaj bora u ekstraktu ne koristiti borosilikatno staklo. Posto metoda ukljucuje proces
klju¢anja pozeljan je teflon ili silikat. Isprati stakleni sud temeljno ukoliko je opran deterdZzentima koji sadrze borate.

5) Priprema laboratorijskog uzorka: Videti Metodu br. 1.1. SRPS EN 1482-2, Mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju -
Uzimanje uzoraka i pripremanje uzoraka - Deo 2: Pripremanje uzoraka.

6) Postupak

6.1. Uzorak za ispitivanje: Sa precizno$¢u od 1 mg izmeriti 2 do 10 g uzorka dubriva, u zavisnosti od deklarisanog sadrZaja
mikroelementa. Uzorak staviti u ¢asu od 250 ml.

Sledecéa tabela se koristi da se dobiju konac¢ni rastvori koji ¢e, posle odgovaraju¢eg razblazivanja, biti unutar mernog opsega
za svaku metodu.

Deklarisani sadrzaj mikroelementa u dubrivu (%) <0,01 0,01-<5 >5-10
Masa uzorka za ispitivanje (g) 10 5 2
Masa mikroelementa u uzorku (mg) 1 0,5-250 100-200
Zapremina ekstrakta V(ml) 250 500 500
Koncentracija mikroelementa u ekstraktu (mg/l) 4 1-500 200-400

6.2. Priprema rastvora: Dodati oko 200 ml vode u sud od 250 ml ili 400 ml vode u sud od 500 ml. Sud dobro za&epiti. Snazno
promuckati rukom kako bi se rastvorio uzorak, zatim staviti sud na rotacionu muékalicu i muékati 30 minuta. Dopuniti vodom
do zapremine suda i dobro promuckati.

6.3. Priprema rastvora za ispitivanje: Filtrirati odmah u Cist, suv sud. Zac€epiti sud. Odredivanje izvesti odmah nakon filtriranja.



Napomena: Ukoliko filtrat postane postepeno mutan, u sudu zapremine Ve uraditi novu ekstrakciju prateci tacke 6.1. i 6.2.
Filtrirati u graduisani sud zapremine W koji je predhodno osu$en i u koga je stavljeno 5 ml razblaZzene hlorovodonic¢ne
kiseline (3.1). Zaustaviti filtraciju tacno u momentu dostizanja kalibracione oznake. Dobro promuckati.

Pod ovim uslovima vrednost V prilikom izraZzavanja rezultata je: V = Ve x W /(W - 5).
Razblazenja prilikom izraZzavanja rezultata zavise od vrednosti V.
7) Odredivanje

Odredivanje svakog mikroelementa treba izvesti u alikvotnim delovima kako je prikazano u metodi za svaki poseban
mikroelemenat. Ako je potrebno, odstraniti organske helatne ili kompleksne supstance iz alikvotnog dela ekstrakta koristeci
Metodu br. 15.3. U slu€aju odredivanja atomskom apsorcionom spektrometrijom, takvo odstranjivanje moze biti nepotrebno.

Metoda br. 15.3.
Uklanjanje organskih komponenti iz ekstrakata dubriva
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za uklanjanje organskih jedinjenja iz ekstrakata dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 15.1. i Metodi br. 15.2, odnosno na
dubriva sa mikroelemenima (jedan ili viSe) i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemente
(jedan ili vise), i to sledec¢ih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar, gvozde, mangan, molibden i cink. Primenjuje se za svaki
mikro element, ako je deklarisani ukupni ili vodorastvorljivi sadrZzaj mikroelemenata maniji ili jednak 10%.

Napomena: Prisustvo malih koli¢ina organske materije obi¢no ne utiCe na odredivanje pomocu atomske apsorpcione
spektrometrije.

2) Princip ispitivanja: Organska jedinjenja se u alikvotnem delu ekstrakta oksiduju vodonik-peroksidom.

3) Reagensi

Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: jedna zapremina HCI (d2 = 1,18 g/ml) na 20 zapremina vode;
3.2. rastvor vodonik-peroksida (30% H:0., d2= 1,11 g/ml), bez mikroelemenata.

4) Laboratorijska oprema: Neophodna je elektricna grejna plo¢a sa varijabilnom temperaturnom kontrolom.

5) Postupak

Uzeti 25 ml rastvora ekstrakta dobijenog Metodom br. 15.1. ili 15.2. i staviti u ¢asu od 100 ml. U slu€aju Metode br. 15.2.
dodati 5 ml razblazenog rastvora hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.). Zatim dodati 5 ml rastvora vodonik-peroksida (3.2.). Prekriti
sahatnim staklom. Dozvoliti da dode do oksidacije na sobnoj temperaturi oko jedan sat, zatim postepeno dovesti do klju¢anja
koje se odvija pola sata. Kada se rastvor ohladi, ako je to potrebno, dodati dodatnih 5 ml vodonik-peroksida. Zatim ostaviti da
klju¢a kako bi se otklonio suviSan vodonik-peroksid. Ohladiti, kvantitativho preneti u sud od 50 ml i dopuniti do zapremine.
Filtrirati ukoliko postoji potreba.

Treba obratiti paznju prilikom uzimanja alikvota i raCunanja procenta mikroelemenata u proizvodu.
Metoda br. 15.4.
Odredivanje mikroelemenata u ekstraktu dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom (opsti postupak)
1) Primena metode

Ovom metodom propisan je opsti postupak za ispitivanje sadrzaja odredenih mikroelemenata u ekstraktu dubriva atomskom
apsorpcionom spektrometrijom.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi 15.1. ili 15.2., odnosno na dubriva sa
mikroelemenima (jedan ili vise) i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemente (jedan ili vise), i
to sledecih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar, gvozde, mangan, molibden i cink. Primenjuje se za svaki mikroelement, ako
je deklarisani ukupni ili vodorastvorljivi sadrzaj mikroelemenata maniji ili jednak 10%.

Adaptacije ovog postupka za razli¢ite mikroelemente su detaljno prikazane u metodama propisanim posebno za svaki
mikroelement.

Napomena: Prisustvo malih koli¢ina organske materije obi¢no ne utiCe na odredivanje pomocu atomske apsorpcione
spektrometrije.

2) Princip ispitivanja

Nakon tretiranja ekstrakta, kada je to potrebno umanijiti ili eliminisati ometaju¢e hemijske supstance, ekstrakt se razblazuje
tako da njegova koncentracija bude u optimalnom opsegu spektrometra na talasnoj duzini pogodnoj za odredivanje
mikroelementa.



3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (dz = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. razblazZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomeS$ati jednu zapreminu HCI (dz = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvori lantanove soli (10 g La/l), koji se koristi za odredivanje kobalta (Co), gvozda (Fe), mangana (Mn) i cinka (Zn), a
pripremaju se na jedan od sledecih nacina:

3.3.1. ili sa lantan-oksidom rastvorenim u hlorovodoni¢noj kiselini (3.1.) (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
staviti 11,73 g lantan-oksida (La.Os) u 150 ml vode u sudu od jednog litra i dodati 120 ml 6 mol/I hlorovodoniéne kiseline
(3.1.). Dozvoliti da se rastvori, a zatim dopuniti do jednog litra sa vodom i temeljno izmesati;

3.3.2. ili sa rastvorima lantan-hlorida, lantan-sulfata ili lantan-nitrata (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
rastvoriti 26,7 g lantan-hlorida (LaCls x 7H:0) ili 31,2 g lantan-nitrata-heksahidrata [La(NOs)s x 6H:0] ili 26,2 g lantan-sulfat-
nonahidrat [Laz(SO.)s x 9H.0] u 150 ml vode, dodati 85 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1). Rastvoriti i potom dopuniti
vodom do jedne litre. Dobro promuckati.;

3.4. kalibracioni rastvori, za Ciju pripremu videti metode odredivanja za svaki mikroelement.
4) Laboratorijska oprema

Neophodan je atomski apsorpcioni spektrometar opremljen sa izvorima koji emituju zracenje karakteristicno za
mikroelemente koji se odreduju.

AnalitiCar mora pratiti instrukcije proizvodaca i biti upoznat sa opremom. Oprema mora biti podlozna korekcijama da bi se
koristila kada je to potrebno (Co i Zn). Gasovi koji se koriste su vazduh i acetilen.

5) Priprema rastvora za ispitivanje

5.1. Priprema rastvora ekstrakta mikroelemenata koji se odreduju: videti Metodu br. 15.1. i/ili Metodu br. 15.2, a ako je
potrebno i Metodu br. 15.3.

5.2. Tretiranje rastvora za ispitivanje: Razblaziti alikvotni deo ekstrakta dobijenog Metodom br. 15.1., Metodom 15.2. ili
Metodom br. 15.3. vodom ili/i hlorovodoniénom kiselinom (3.1. ili 3.2.), tako da se u kona¢nom rastvoru za merenje dobije
koncentracija ispitivanog mikroelementa koja odgovara koris¢enom kalibracionom opsegu (6.2) i koncentracija
hlorovodonicne kiseline od najmanje 0,5 mol/l, ali ne viSe od 2,5 mol/l. Ova operacija moze zahtevati jedan ili vise
sukcesivnih razblazenja.

Uzeti alikvotni deo kona¢nog rastvora dobijenog razblazivanjem ekstrakta, neka (a) bude zapremina u ml i sipati u sud od
100 ml. Kada se odreduje Co, Fe, Mn ili sadrzaj Zn dodati 10 ml rastvora lantan soli (3.3). Dopuniti sa 0,5 mol/l rastvorom
hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) i dobro promuckati. Ovo je konacni rastvor za merenje. Neka D bude faktor razblazenja.

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Pripremiti slepu probu ponavljanjem celog postupka od ekstrakcione faze, izostavljajuéi samo
uzorak za ispitivanje.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Od radnog kalibracionog rastvora pripremljenog koris¢enjem metode date za
pojedina¢ne mikroelemente, pripremiti u sudovima od 100 ml serije od najmanje 5 kalibracionih rastvora rastuce
koncentracije unutar optimuma mernog opsega spektrometra. Ukoliko je potrebno prilagoditi koncentraciju hlorovodoni¢ne
kiseline kako bi se §to viSe priblizila onoj razblazenog test rastvora (5.2). Za odredivanje Co, Fe, Mn ili Zn, dodati 10 ml istog
rastvora lantan soli (3.3) koja je koriS§¢ena u tacki 5.2. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline
(3.2.) i dobro promucékati.

6.3. Odredivanje: Pripremiti spektrometar (4) za odredivanje i prilagoditi talasnoj duzini datoj u metodi za pojedinacne
mikroelemente.

Usisati tri puta, sukcesivno kalibracione rastvore (6.2.), rastvore za ispitivanje (5.2.) i slepu probu (6.1), belezec¢i svaki rezultat
i ispirati instrumenat destilovanom vodom izmedu svakog usisavanja.

Izraditi kalibracionu krivu, ucrtavajuci prosecno oc€itavanje sprektometra za svaki kalibracioni rastvor (6.2.) duz ordinate i

odgovaraju¢e koncentracije mikroelementa, izrazene u pg/ml, duz apscise. 1z ove krive odrediti koncentracije relevantnih
mikroelemenata u rastvoru za ispitivanje, Xs(5.2.) i u slepoj probi x» (6.1.), izrazavajuci ove koncentracije u pg/ml. Nacrtati
kalibracionu krivu.

7) IzraZavanje rezultata
Procenat mikroelemenata (E) u dubrivu je jednak:

E (%) = [(Xs - Xo) X V x DJ/(M x 10%),
a ako je koriS¢ena Metoda br. 15.3:

E (%) = [(Xs - Xo) X V X 2D]/(M x 109,



gde je :

E - koli¢ina odredenih mikroelemenata, izrazenih kao procenat dubriva;

Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), u pg/ml;

Xs - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;

V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metode br. 15.2, u mililitrima;

D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;

M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2., u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (al), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
mililitrima koje odgovaraju njihovim razblazenjima, faktor razblazenja ¢e biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. X. X. X
(vi/ai) x (100/a).

Metoda br. 15.5.
Odredivanje bora u ekstraktima dubriva spektrometrijski sa azometinom-H
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje bora u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 15.1. ili 15.2., odnosno na dubriva sa
mikroelementom borom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat bor, a u kojima je
sadrzaj bora deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja

U rastvoru azometin-H joni bora formiraju zuti kompleks, €ija je koncentracija odredena molekularnom apsorpcionom
spektrometrijom na 410 nm. Ometajuci joni su maskirani sa EDTA.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. EDTA pufer rastvor, koji se priprema na sledeci nacin: u sud od 500 ml koji sadrzi 300 ml vode dodati 75 g amonijum-
acetata (NH:OOCCH:z), 10 g dinatrijum soli etilen di amino tetra sir¢etne kiseline (Na:EDTA), 40 ml sircetne kiseline
(CHsCOOH, dz = 1,05 g/ml). Dopuniti vodom do zapremine i dobro promuckati. pH rastvora proveriti staklenom elektrodom i
mora biti 4,8 +0,1;

3.2. rastvor azometin-H, koji se priprema na sledeci nacin: u sud od 200 ml staviti 10 ml pufer rastvora (3.1.), 400 mg
azometina-H (CiH12NNaOsS:) i 2 g askorbinske kiseline (CeHsOs). Dopuniti do zapremine i dobro promuckati. Ne pripremati
velike koliine ovog reagensa jer je stabilan samo par dana;

3.3. kalibracioni rastvori bora:

3.3.1. standardni rastvor bora (100 ug/ml B), koji se priprema na sledec¢i na¢in: u sudu od 1000 ml rastvoriti 0,5719 g borne
kiseline (HsBOs), izmerene sa tacnoS¢u 0,1 mg, u vodi. Dopuniti do zapremine suda sa vodom i dobro promuckati. Preneti u
plasti¢nu bocu i Cuvati u frizideru;

3.3.2. radni rastvor bora (10 pg/ml), koji se priprema na sledeci nacin: staviti 50 g standardnog rastvora bora (3.3.1.) u sud od
500 ml. Dopuniti vodom do zapremine suda i dobro promuckati.

4) Laboratorijska oprema

Neophodan je spektrometar podeSen za molekularnu apsorpciju sa kivetama optickog puta 10 mm i podeSene talasne
duzine od 410 nm.

5) Priprema rastvora za ispitivanje
5.1. Priprema rastvora bora: videti Metodu br. 15.1. i/ili Metodu br. 15.2., a ako je odgovarajuce i Metodu br. 15.3.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Razblaziti alikvotni deo ekstrakta (5.1) da bi se dobila koncentracija bora kao u 6.2.
Mogu biti potrebna dva sukcesivna razblazenja. Neka D bude faktor razblazenja.

5.3. Priprema korekcionog rastvora: Ako je rastvor za ispitivanje (5.2.) obojen, pripremiti odgovarajuci korekcioni rastvor,
stavljajuci u plasti¢ni sud 5 ml rastvora za ispitivanje (5.2.), 5 ml EDTA pufer rastvora (3.1.) i 5 ml vode i dobro promuckati.

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Pripremiti slepu probu ponavljanjem celog postupka od ekstrakcione faze, izostavljaju¢i samo
uzorak za ispitivanje.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Preneti 0, 5, 10, 15, 20 i 25 ml radnog kalibracionog rastvora (3.3.2.) u seriju sudova od
100 ml. Dopuniti do 100 ml sa vodom i dobro promuckati. Ovi rastvori sadrze izmedu 0 i 2,5 pug/ml bora.



6.3. Razvijanje boje: Preneti 5 ml kalibracionih rastvora (6.2.), rastvora za ispitivanje i slepih proba u seriju plasti¢nih sudova.
Dodati 5 ml EDTA puferskog rastvora (3.1.). Dodati rastvor azometin-H (4.2.). Dobro promuckati i ostaviti da se boja razvija u
mraku 2,5 do tri sata.

6.4. Odredivanje: |zmeriti apsorbancu rastvora dobijenih u tacki 6.3. i, ako je potrebno korekcione rastvore (5.3.), prema vodi
na talasnoj duzini 410 nm. Isprati kivete vodom pre svakog novog ocitavanja.

7) IzraZavanje rezultata

Nacrtati kalibracionu krivu koncentracija kalibracionih rastvora (6.2.) duz apcise, a dobijene apsorbance na spektrometru
(6.4.) duz ordinate.

Ocitati sa kalibracione krive koncentraciju bora u slepoj probi (6.1.), koncentraciju bora u rastvoru za ispitivanje (5.2.) i, ako je
rastvor za ispitivanje obojen, tacnu koncentraciju rastvora za ispitivanje. Da bi izraCunali ovaj poslednji, oduzeti od
apsorbance korekcionog rastvora (5.3.) apsorbancu rastvora za ispitivanje (5.2.) i odrediti tacnu koncentraciju rastvora za
ispitivanje. ZabelezZiti koncentraciju rastvora za ispitivanje (5.2.) sa ili bez korekcije kao X(xs) i slepe probe (xb).

Procenat bora (B) u dubrivu se izraunava na sledec¢i nacin:
B (%) = [(Xs - Xb) X V X D)/(M x 109,
a ako je koriS¢ena Metoda br. 15.3:
B (%) = [(Xs - Xb) X V X 2D)/(M x 109),
gde je:
B - koli¢ina bora izrazena u procentima;
Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), sa ili bez korekcije, u pg/mil;
Xo - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metodi br. 15.2., u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2, u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (a1) i (a2) uzastopni alikvotni delovi i (v1) i (v2) zapremine koje odgovaraju njihovim
razblazenjima tada je faktor razblazenja dat kao:

D = (vl/al) x (v2/a2)
Metoda br. 15.6.
Odredivanje kobalta u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje kobalta u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 15.1. i Metodi br. 15.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom kobaltom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat kobalt, a
u kojima je sadrzaj kobalta deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja: Nakon odgovaraju¢eg tretmana i razblazivanja ekstrakta sadrzaj kobalta se odreduje atomskom
apsorpcionom spektrometrijom.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. razblazZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (d2 = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomeSati jednu zapreminu HCI (d= = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvori lantanove soli (10 g La/l), koji se koristi za odredivanje kobalta (Co), gvozda (Fe), mangana (Mn) i cinka (Zn), a
pripremaju se na jedan od sledecih nacina:

3.3.1. ili sa lantan-oksidom rastvorenim u hlorovodoniénoj kiselini (3.1) (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
staviti 11,73 g lantan-oksida (La.Os) u 150 ml vode u sudu od jednog litra i dodati 120 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline
(3.1). Dozvoliti da se rastvori, a zatim dopuniti do jednog litra sa vodom i temeljno izmeSati;

3.3.2. ili sa rastvorima lantan-hlorida, lantan-sulfata ili lantan-nitrata (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoniénoj kiselini):
rastvoriti 26,7 g lantan-hlorida (LaCls x 7H:0) ili 31,2 g lantan-nitrata-heksahidrata [La(NOs)s x 6H-0] ili 26,2 g lantan-sulfat-
nonahidrat [Laz(SO.)s x 9H-0] u 150 ml vode, dodati 85 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1). Rastvoriti i potom dopuniti
vodom do jedne litre. Dobro promuckati.;



3.4. kalibracioni rastvori kobalta:

3.4.1. standardni rastvor kobalta (1000 pg/ml), koji se priprema na sledec¢i nacin: u ¢asu od 250 ml izmeriti 1 g kobalta (Co)
sa tacnoSéu 0,1 mg, dodati 25 ml 6 mol/l hlorovodoni€ne kiseline (3.1.) i grejati do potpunog rastvaranja kobalta. Kada se
ohladi, kvantitativno preneti u sud od 1000 ml. Dopuniti vodom do zapremine i dobro promuckati;

3.4.2. radni rastvor kobalta (100 pg/ml), koji se priprema na sledec¢i nacin: odpipetirati 10 ml standardnog rastvora (3.4.1.) u
sud od 100 ml. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodonic¢ne kiseline (3.2.) i dobro promuckati.

4) Laboratorijska oprema

Atomski apsorpcioni spektrometar: videti Metodu br. 15.4. (5.). Uredaj mora imati izvor zraka karakteristi¢an za kobalt (240,7
nm). Spektrometar mora imati moguénost korekcije.

5) Priprema rastvora za ispitivanje
5.1. Priprema rastvora kobalta: Videti Metodu br. 15.1. i/ili Metodu br. 15.2, a ako je odgovarajuée i Metodu br. 15.3.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 15.4. (5.2.). Rastvor za ispitivanje mora da sadrzi 10% rastvora
lantanove soli (3.3.).

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Videti Metodu br. 15.4. (6.1.). Slepa proba mora da sadrzi 10% rastvora lantanove soli koriS¢enog
u tacki 5.2.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Videti Metodu br. 15.4. (6.2.). Za optimalni opseg odredivanja od 0-5 pg/ml kobalta,
otpepirati 0 ml, 0,5 ml, 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 mli 5 ml radnih rastvora (3.4.2.) u niz graduisanih sudova od 100 ml. Ako je
potrebno, podesiti koncentraciju hlorovodoni¢ne kiseline kako bi bila $to pribliznija onoj u rastvoru za ispitivanje. Dodati u
svaki sud 10 ml rastvora lantan soli kori§¢ene u tacki 5.2. Dopuniti do 100 ml sa 0,5 mol/I rastvorom hlorovodoniéne kiseline
(3.2) i dobro promuckati. Ovi rastvori sadrze 0 pg/ml Co, 0,5 pg/ml Co, 1 ug/ml Co, 2 ug/ml Co, 3 ug/ml Co, 4 ug/ml Coi 5
pg/ml Co.

6.3. Odredivanje: Videti Metodu br. 15.4. (6.3.). Pripremiti spektrometar (5.) za merenje na talasnoj duzini od 240,7 nm.
7) IzraZavanje rezultata
Videti Metodu br. 15.4. (7.).
Procenat kobalta (Co) u dubrivu se izracunava na sledeci nacin:
Co (%) = [(Xs - Xo) X V X DJ/(M x 109%),
a ako je koriS¢ena Metoda br. 15.3:
Co (%) = [(Xs - Xb) X V x 2D])/(M x 104),
gde je:
Co - koli¢ina kobalta izrazena u procentima;
Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), sa ili bez korekcije, u pg/ml;
Xo - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metode br. 15.2, u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2, u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (a1), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
mililitrima koje odgovaraju njihovim razblaZenjima, faktor razblaZenja ¢e biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. X. X
(vi/ai) x (100/a).

Metoda br. 15.7.
Odredivanje bakra u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje bakra u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 15.1. i Metodi br. 15.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom bakrom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat bakar, a u
kojima je sadrzaj bakra deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja



Nakon odgovaraju¢eg tretmana i razblazivanja ekstrakta sadrzaj bakra se odreduje atomskom apsorpcionom
spektrometrijom.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. razblaZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (d-= 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. razblazZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomeS$ati jednu zapreminu HCI (dz = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvor vodonik-peroksida (30% H:O-, d» = 1,11 g/ml), bez mikroelemenata;
3.4. kalibracioni rastvori bakra:

3.4.1. standardni rastvor bakra (1000 ug/ml), koji se priprema na slede¢i nacin: u ¢asu od 250 ml izmeriti 1 g bakra (Cu) sa
taCnos¢u 0,1 mg, dodati 25 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.) i 5 ml rastvora vodonik-peroksid (3.3.) i grejati do
potpunog rastvaranja bakra. Kada se ohladi, kvantitativno preneti u sud od 1000 ml. Dopuniti vodom do zapremine i dobro
promuckati;

3.4.2. radni rastvor bakra (100 pg/ml), koji se priprema na sledeci nacin: odpipetirati 20 ml standardnog rastvora (3.4.1.) u
sud od 200 ml. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) i dobro promuckati.

4) Laboratorijska oprema: Atomski apsorpcioni spektrometar: videti Metodu br. 15.4. (5.). Uredaj mora imati izvor zraka
karakteristican za bakar (324,8 nm).

5) Priprema rastvora za ispitivanje

5.1. Priprema rastvora bakra: Videti Metodu br. 15.1. i/ili Metodu br. 15.2., a ako je odgovarajuée i Metodu br. 15.3.
5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 15.4. (5.2.).

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Videti Metodu br. 15.4. (6.1.).

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Videti Metodu br. 15.4. (6.2.). Za optimalni opseg odredivanja od 0-5 pg/ml bakra,
otpepirati 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 i 5 ml radnih rastvora (3.4.2.) u niz graduisanih sudova od 100 ml. Ako je potrebno, podesiti
koncentraciju hlorovodoni¢ne kiseline kako bi bila Sto pribliznija onoj u rastvoru za ispitivanje. Dopuniti do 100 ml sa 0,5 mol/l
rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2) i dobro promuckati. Ovi rastvori sadrze 0; 0,5; 1; 2; 3; 4 i 5 ug/ml bakra.

6.3. Odredivanje: Videti Metodu br. 15.4. (6.3.). Pripremiti spektrometar (5.) za merenje na talasnoj duzini od 324,8 nm.
7) IzraZavanje rezultata
Videti Metodu br. 15.4. (7.).
Procenat bakra (Cu) u dubrivu se izraCunava na sledeéi nacin:
Cu (%) = [(Xs - Xb) X V x D)/(M x 104),
a ako je koris¢ena Metoda br. 15.3:
Cu (%) = [(Xs - Xb) X V x 2D]/(M x 109,
gde je:
Co - koli¢ina bakra izrazena u procentima;
Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), sa ili bez korekcije, u pg/ml;
Xo - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metodi br. 15.2., u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2.;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2, u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (a1), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
mililitrima koje odgovaraju njihovim razblaZenjima, faktor razblaZenja ¢e biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. X. X. X
(vi/ai) x (100/a).

Metoda br. 15.8.
Odredivanje gvozda u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom
1) Primena metode

Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje gvozda u ekstraktu dubriva.



Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 15.1. i Metodi br. 15.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom gvozdem i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat gvozda,
a u kojima je sadrzaj gvozda deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja: Nakon odgovaraju¢eg tretmana i razblazivanja ekstrakta sadrzaj gvozda se odreduje atomskom
apsorpcionom spektrometrijom.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. razblaZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (d = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomeS$ati jednu zapreminu HCI (dz = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvor vodonik-peroksida (30% H:O-, d» = 1,11 g/ml), bez mikroelemenata;

3.4. rastvori lantanove soli (10 g La/l), koji se koristi za odredivanje kobalta (Co), gvozda (Fe), mangana (Mn) i cinka (Zn), a
pripremaju se na jedan od sledecih nacina:

3.4.1. ili sa lantan-oksidom rastvorenim u hlorovodoni¢noj kiselini (3.1) (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
staviti 11,73 g lantan-oksida (La-Os) u 150 ml vode u sudu od jednog litra i dodati 120 ml 6 mol/I hlorovodoni¢ne kiseline
(3.1). Dozvoliti da se rastvori, a zatim dopuniti do jednog litra sa vodom i temeljno izmesati;

3.4.2. ili sa rastvorima lantan-hlorida, lantan-sulfata ili lantan-nitrata (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
rastvoriti 26,7 g lantan-hlorida (LaCls x 7H:0) ili 31,2 g lantan-nitrata-heksahidrata [La(NOs)s x 6H:0] ili 26,2 g lantan-sulfat-
nonahidrat [Laz(SOs)s x 9H.0] u 150 ml vode, dodati 85 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1). Rastvoriti i potom dopuniti
vodom do jedne litre. Dobro promuckati;

3.5. kalibracioni rastvori gvozda:

3.5.1. standardni rastvor gvozda (1000 pg/ml), koji se priprema na sledeci nacin: u ¢asu od 500 ml izmeriti 1 g gvozdene Zice
sa tatnos¢u 0,1 mg, dodati 200 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.) i 15 ml rastvora vodonik-peroksid (3.3.) i grejati do
potpunog rastvaranja gvozda. Kada se ohladi, kvantitativno preneti u sud od 1000 ml. Dopuniti vodom do zapremine i dobro
promuckati;

3.5.2. radni rastvor gvozda (100 ug/ml), koji se priprema na sledeci nacin: odpipetirati 20 ml standardnog rastvora (3.4.1.) u
sud od 200 ml. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoniéne kiseline (3.2.) i dobro promuckati.

4) Laboratorijska oprema: Atomski apsorpcioni spektrometar: videti Metodu br. 15.4. (5.). Uredaj mora imati izvor zraka
karakteristican za gvozde (248,3 nm).

5) Priprema rastvora za ispitivanje
5.1. Priprema rastvora gvozda: Videti Metodu br. 15.1. i/ili Metodu br. 15.2, a ako je odgovaraju¢e i Metodu br. 15.3.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 15.4. (5.2.). rastvor za ispitivanje mora da sadrzi 10% rastvora lantan
soli.

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Videti Metodu br. 15.4. (6.1.). Slepa proba mora da sadrti 10% rastvora lantan soli, koriS¢ene u
tacki 5.2.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Videti Metodu br. 15.4. (6.2). Za optimalni opseg odredivanja od 0-10 ug/ml gvozda,
otpepirati 0 ml, 2 ml, 4 ml, 6 ml, 8 ml i 10 ml radnih rastvora (3.4.2.) u niz graduisanih sudova od 100 ml. Ako je potrebno,
podesiti koncentraciju hlorovodoni¢ne kiseline kako bi bila Sto pribliznija onoj u rastvoru za ispitivanje. Dodati u svaki sud 10
ml rastvora lantan soli kori§¢ene u tacki 5.2. Dopuniti do 100 ml sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2) i dobro
promuckati. Ovi rastvori sadrze 0 ug/ml Fe, 2 ug/ml Fe, 4 ug/ml Fe, 6 pg/ml Fe, 8 ug/ml Fe i 10 pg/ml Fe.

6.3. Odredivanje: Videti Metodu br. 15.4. (6.3.). Pripremiti spektrometar (5.) za merenje na talasnoj duzini od 248,3 nm.
7) IzraZavanje rezultata
Videti Metodu br. 15.4. (7.).
Procenat gvozda (Fe) u dubrivu se izracunava na sledeci nacin:
Fe (%) = [(Xs - Xo) X V X D]/ (M x 10%),
a ako je koriS¢ena Metoda br. 15.3:
Fe (%) = [(Xs - Xo) X V X 2D] / (M x 10%),
gde je:

Fe - koli¢ina gvozda izrazena u procentima;



Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), sa ili bez korekcije, u pg/ml;

Xo - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;

V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metodi br. 15.2, u mililitrima;

D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;

M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2, u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (a1), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
mililitrima koje odgovaraju njihovim razblazenjima, faktor razblaZzenja ¢e biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. X. X
(vi/ai) x (100/a).

Metoda br. 15.9.
Odredivanje mangana u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje mangana u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 15.1. i Metodi br. 15.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom manganom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat
mangan, a u kojima je sadrzaj mangana deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja: Nakon odgovaraju¢eg tretmana i razblazivanja ekstrakta sadrzaj mangana se odreduje atomskom
apsorpcionom spektrometrijom.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (dz = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomesati jednu zapreminu HCI (d2 = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvori lantanove soli (10 g La/l), koji se koristi za odredivanje kobalta (Co), gvozda (Fe), mangana (Mn) i cinka (Zn), a
pripremaju se na jedan od sledecih nacina:

3.3.1. ili sa lantan-oksidom rastvorenim u hlorovodoni¢noj kiselini (3.1) (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
staviti 11,73 g lantan-oksida (La-Os) u 150 ml vode u sudu od jednog litra i dodati 120 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline
(3.1). Dozvoliti da se rastvori, a zatim dopuniti do jednog litra sa vodom i temeljno izmesati;

3.3.2. ili sa rastvorima lantan-hlorida, lantan-sulfata ili lantan-nitrata (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
rastvoriti 26,7 g lantan-hlorida (LaCls x 7H:0) ili 31,2 g lantan-nitrata-heksahidrata [La(NOs)s x 6H-0] ili 26,2 g lantan-sulfat-
nonahidrat [Lax(SO.)s x 9H.0] u 150 ml vode, dodati 85 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1). Rastvoriti i potom dopuniti
vodom do jedne litre. Dobro promuckati;

3.4. kalibracioni rastvori mangana:

3.4.1. standardni rastvor mangana (1000 pg/ml), koji se priprema na slede¢i nacin: u ¢aSu od 250 ml izmeriti 1 g mangana sa
tatnos¢u 0,1 mg, dodati 25 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.) i grejati do potpunog rastvaranja mangana. Kada se
ohladi, kvantitativno preneti u sud od 1000 ml. Dopuniti vodom do zapremine i dobro promuckati;

3.4.2. radni rastvor mangana (100 ug/ml), koji se priprema na sledec¢i nacin: odpipetirati 20 ml standardnog rastvora (3.4.1.) u
sud od 200 ml. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) i dobro promuckati.

4) Laboratorijska oprema: Atomski apsorpcioni spektrometar: videti Metodu br. 15.4. (5.). Uredaj mora imati izvor zraka
karakteristiCan za mangan (279,6 nm).

5) Priprema rastvora za ispitivanje
5.1. Priprema rastvora mangana: Videti Metodu br. 15.1. i/ili Metodu br. 15.2, a ako je odgovarajuce i Metodu br. 15.3.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 15.4. (5.2.). rastvor za ispitivanje mora da sadrzi 10% rastvora lantan
soli.

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Videti Metodu br. 15.4. (6.1.). Slepa proba mora da sadrzi 10% rastvora lantan soli, koriS¢ene u
tacki 5.2.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Videti Metodu br. 15.4. (6.2). Za optimalni opseg odredivanja od 0-5 pg/ml mangana,
odpipetirati 0 ml, 0,5 ml, 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 mli 5 ml radnih rastvora (3.4.2.) u niz graduisanih sudova od 100 ml. Ako je
potrebno, podesiti koncentraciju hlorovodoni¢ne kiseline kako bi bila §to pribliznija onoj u rastvoru za ispitivanje. Dodati u
svaki sud 10 ml rastvora lantan soli koriS¢ene u tacki 5.2. Dopuniti do 100 ml sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline



(3.2) i dobro promuckati. Ovi rastvori sadrze 0 pg/ml Mn, 0,5 pg/ml Mn, 1 pg/ml Mn, 2 pg/ml Mn, 3 pg/ml Mn, 4 pg/ml Mn i 5
pg/ml Mn.

6.3. Odredivanje: Videti Metodu br. 15.4. (6.3.). Pripremiti spektrometar (5.) za merenje na talasnoj duzini od 279,6 nm.
7) Izrazavanje rezultata
Videti Metodu br. 15.4. (7.).
Procenat mangana (Mn) u dubrivu se izracunava na sledeéi nacin:
Mn (%) = [(Xs - Xb) X V X D]/M x 104),
a ako je koriS¢ena Metoda br. 15.3:
Mn (%) = [(Xs - Xb) X V X 2D]J/M x 104),
gde je:
Mn - koli€¢ina mangana izrazena u procentima;
Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), sa ili bez korekcije, u pg/ml;
Xo - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metode br. 15.2, u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2, u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (a1), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
mililitrima koje odgovaraju njihovim razblazenjima, faktor razblazenja e biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. X. X. X
(vi/ai) x (100/a).

Metoda br. 15.10.
Odredivanje molibdena u ekstraktima dubriva spektrometrijski pomoc¢u kompleksa sa amonijum-tiocijanatom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje molibdena u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 15.1. i Metodi br. 15.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom molibdenom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat
molibden, a u kojima je sadrzaj molibdena deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja

Molibden (V) formira kompleks [MoO(SCN):] u alkalnoj sredini sa SCN-jonima. Kompleks je ekstrakovan n-butil acetatom.
Ometajuci joni, kao Sto je slu€aj sa Fe-jonima, zaostaju u vodenoj fazi. Zuto-narandzasta boja se odreduje molekularno
apsorpcionom spektrometrijom na 470 nm.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeéi reagensi:
3.1. razblazeni rastvor hlorovodonic¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (dz = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. rastvor bakra (70 mg/l) u 1,5 mol/l hlorovodoni¢noj kiselini, koji se priprema na sledeci nacin: u sudu od 1000 ml rastvoriti
275 mg bakar-sulfata pentahidrata (CuSO, x 5H.0), izmerenih sa ta€nosc¢u 0,1 mg, sa 250 ml rastvora 6 mol/l
hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.). Dopuniti vodom do zapremine suda i dobro promucékati;

3.3. rastvor askorbinske kiseline (50 g/l): koji se priprema na sledeci nacin: u sudu od 1000 ml rastvoriti 50 g askorbinske
kiseline (CsHsOs) vodom. Dopuniti do zapremine suda, dobro promuckati i Cuvati u frizideru;

3.4. n-butil acetat;

3.5. rastvor amonijum-tiocijanata (NH.SCN) 0,2 mol/l, koji se priprema na sledec¢i nacin: u sudu od 1000 ml rastvoriti 15,224 g
amonijum-tiocijanata u vodi. Dopuniti do zapremine suda, dobro promuckati i uvati u tamnoj boci;

3.6. rastvor kalaj-hlorida (SnCl. x 2H-0) (50 g/l) u 2 mol/l hlorovodoni&noj kiselini: ovaj rastvor mora biti savrSeno bistar i
pripremljen neposredno pre upotrebe. Mora biti koriS¢éen veoma Cist kalaj-hlorid jer u suprotnom rastvor nece biti bistar. Da bi
se pripremilo 100 ml rastvora, rastvoriti 5 g kalaj-hlorida u 35 ml 6 mol/l rastvora hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.). Dodati 10 ml
rastvora bakra (3.2). Dopuniti do zapremine suda i dobro promuckati;

3.7. kalibracioni rastvori molibdena:



3.7.1. standardni rastvor molibdena (500 ug/ml), koji se priprema na sledec¢i nacin: u sud od 1000 ml rastvoriti 0,920 g
amonijum molibdata tetrahidrata [(NN4)sM0:0.: x 4H.0)], izmerenih sa tacnoSéu 0,1 mg, u 6 mol/l hlorovodoniéne kiseline
(3.1.). Dopuniti vodom do zapremine suda i dobro promuckati;

3.7.2. srednji rastvor molibdena (25 pg/ml), koji se priprema na sledec¢i nacin: odpipetirati 25 ml standardnog rastvora (3.7.1.)
u sud od 500 ml. Dopuniti do zapremine sa 6 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.) i dobro promuckati;

3.7.3. radni rastvor molibdena (2,5 pg/ml), koji se priprema na sledeci nacin: odpipetirati 10 ml srednjeg rastvora (3.7.2.) u
sud od 100 ml. Dopuniti do zapremine sa 6 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.) i dobro promucékati.

4) Laboratorijska oprema

Neophodna je sledec¢a laboratorijska oprema:

4.1. spektrometar podeSen za molekularnu apsorpciju sa kivetama od 20 mm opti¢kog puta i talasne duzine 470 nm;
4.2. levkovi za odvajanje od 200 ili 250 ml.

5) Priprema rastvora za ispitivanje

5.1. Ekstrakt rastvora molibdena: Videti Metodu br. 15.1. i/ili Metodu br. 15.2, a ako je odgovarajuc¢e i Metodu br. 15.3.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Razblaziti alikvotni deo ekstrakta (5.1.) sa 6 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline
(3.1.) da se dobije odgovaraju¢a koncentracija molibdena. Faktor razblazenja je D. Uzeti alikvotni deo (a) iz rastvora
ekstrakta koji sadrzi 1 do 12 yg molibdena i staviti je u levak za odvajanje (4.2.). Dopuniti do 50 ml sa 6 rastvorom
hlorovodonicne kiseline (3.1.).

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Priprema se izvodi ponavljanjem celog postupka od ekstrakcione faze, izuzimajuci jedino uzorak
za ispitivanje.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Pripremiti niz od najmanje 6 kalibracionih rastvora rastu¢e koncentracije koji odgovaraju
optimalnom opsegu spektrometra. Za interval 0-12,5 ug molibdena, odpipetirati 0 ml, 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 mli 5 ml radnog
rastvora (3.7.3.) u levak za odvajanje (4.2.). Dopuniti do 50 ml sa 6 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.). Levkovi
sadrze 0 pg Mo, 2,5 ug Mo, 5 ug Mo, 7,5 pg Mo, 10 pg Mo i 12,5 pg Mo.

6.3. Razvijanje i odvajanje kompleksa: U svaki levak za odvajanje (5.2, 6.1. i 6.2.) dodati slede¢im redom: 10 ml rastvora
bakra (3.2.), 20 ml rastvora askorbinske kiseline (3.3.). Temeljno izmesSati i saCekati dva ili tri minuta, zatim dodati: 10 ml n-
butil acetata (3.4.) koristeci preciznu pipetu i 20 ml rastvora tiocijanata (3.5.). Muékati jedan minut da bi se ekstrakovao
kompleks u organskoj fazi. Ostaviti da se istalozi. Nakon odvajanja dve faze izvuci celu vodenu fazu i odbaciti je, zatim oprati
organsku fazu sa 10 ml rastvora kalaj-hlorida (3.6.). Muékati jedan minut. Ostaviti da se istalozi i izvu¢i celu vodenu fazu.
Sakupiti organsku fazu u kivetu za ispitivanje koja ¢e omoguciti sakupljanje kapi vode u suspenziju.

6.4. Odredivanje: |zmeriti apsorbance rastvora dobijenih u tacki 6.3. na talasnoj duzini 470 nm koriste¢i 0 pg/ml molibdena
kalibracionog rastvora (6.2) kao referentne vrednosti.

7) IzraZavanje rezultata

Konstruisati kalibracionu krivu rasporeduju¢i odgovaraju¢e mase molibdena u kalibracionim rastvorima (6.2.), izrazene u ug
duz apcise i odgovarajuéih vrednosti apsorbance (6.4.) date spektrometarskim oCitavanjem duz ordinate. 1z ove krive odrediti
masu molibdena u rastvoru za ispitivanje (5.2.) i slepoj probi (6.1.). Ove mase su obelezene (Xs) i (Xb).

Procenat molibdena (Mo) u dubrivu se izraCunava na sledec¢i nacin:
Mo (%) = [(Xs - Xb) X V/a x D]J/(M x 10%),
a ako je koris¢ena Metoda br. 15.3:
Mo (%) = [(Xs - X») X V/a x 2D]/(M x 10%),
gde je:
Mo - koli€¢ina molibdena izrazena u procentima;
a - zapremina alikvota uzetog iz poslednjeg razblazenog rastvora (5.2.), u mililitrima;
Xs - masa molibdena u rastvoru za ispitivanje (5.2.), u pg/g;
X - masa molibdena u slepoj probei (6.1.), u pg/g;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metodi br. 15.2, u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2, u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (a1), (a2) sukcesivne alikvotni delovi i (v1), (v2) zapremine koje odgovaraju
njihovim razblazZenjima, faktor razblaZzenja e biti jednak:



D = (vl/al) x (v2/a2)
Metoda br. 15.11.
Odredivanje cinka u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje cinka u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 15.1. i Metodi br. 15.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom cinka i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat cinka, a u
kojima je sadrzaj cinka deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja

Nakon odgovarajuceg tretmana i razblazivanja ekstrakta sadrzaj cinka se odreduje atomskom apsorpcionom
spektrometrijom.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. razblaZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (dz = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomesati jednu zapreminu HCI (d2 = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvori lantanove soli (10 g La/l), koji se koristi za odredivanje kobalta (Co), gvozda (Fe), mangana (Mn) i cinka (Zn), a
pripremaju se na jedan od sledecih nacina:

3.3.1. ili sa lantan-oksidom rastvorenim u hlorovodoni¢noj kiselini (3.1) (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
staviti 11,73 g lantan-oksida (La-Os) u 150 ml vode u sudu od jednog litra i dodati 120 ml 6 mol/I hlorovodoni¢ne kiseline
(3.1). Dozvoliti da se rastvori, a zatim dopuniti do jednog litra sa vodom i temeljno izmesati;

3.3.2. ili sa rastvorima lantan-hlorida, lantan-sulfata ili lantan-nitrata (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
rastvoriti 26,7 g lantan-hlorida (LaCls x 7H:0) ili 31,2 g lantan-nitrata-heksahidrata [La(NOs)s x 6H:0] ili 26,2 g lantan-sulfat-
nonahidrat [Laz(SOs)s x 9H.0] u 150 ml vode, dodati 85 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1). Rastvoriti i potom dopuniti
vodom do jedne litre. Dobro promuckati;

3.4. kalibracioni rastvori cinka:

3.4.1. standardni rastvor cinka (1000 pg/ml), koji se priprema na sledeci nacin: u ¢asu od 1000 ml rastvoriti 1 g cinka u prahu
ili plo¢icama sa tacnos¢u 0,1 mg, dodati 25 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.). Kada se potpuno istopi, dopuniti vodom
do zapremine i dobro promuckati;

3.4.2. radni rastvor cinka (100 pg/ml), koji se priprema na sledec¢i nacin: razblaziti 20 ml standardnog rastvora (3.4.1.) u 0,5
mol/l rastvorom rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) u sudu od 200 ml. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom
rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) i dobro promuckati.

4) Laboratorijska oprema: Atomski apsorpcioni spektrometar: videti Metodu br. 15.4. (5.). Uredaj mora imati izvor zraka
karakteristi€an za cink (213, 8 nm).

5) Priprema rastvora za ispitivanje
5.1. Priprema rastvora cinka: Videti Metodu br. 15.1. i/ili Metodu br. 15.2, a ako je odgovarajuce i Metodu br. 15.3.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 15.4. (5.2.). rastvor za ispitivanje mora da sadrzi 10% rastvora lantan
soli.

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Videti Metodu br. 15.4. (6.1.). Slepa proba mora da sadrti 10% rastvora lantan soli, koriS¢ene u
tacki 5.2.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Videti Metodu br. 15.4. (6.2). Za optimalni opseg odredivanja od 0-5 pg/ml cinka,
otpepirati 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 ml radnih rastvora (3.4.2.) u niz graduisanih sudova od 100 ml. Ako je potrebno, podesiti
koncentraciju hlorovodoni¢ne kiseline kako bi bila Sto pribliznija onoj u rastvoru za ispitivanje. Dodati u svaki sud 10 ml
rastvora lantan soli koriS¢ene u tacki 5.2. Dopuniti do 100 ml sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2) i dobro
promuckati. Ovi rastvori sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 ug/ml cinka.

6.3. Odredivanje: Videti Metodu br. 15.4. (6.3.). Pripremiti spektrometar (5.) za merenje na talasnoj duzini od 213,8 nm.
7) IzraZavanje rezultata
Videti Metodu br. 15.4. (7.).

Procenat cinka (Zn) u dubrivu se izraCunava na sledeci nacin:



Zn (%) = [(Xs - Xb) X V x D)/(M x 10%),
a ako je koriS¢ena Metoda br. 15.3:
Zn (%) = [(Xs - Xo) X V X 2D)/(M x 10%),
gde je:
Zn - koli¢ina cinka izrazena u procentima;
Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), sa ili bez korekcije, u pg/ml;
Xs - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metodi br. 15.2, u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2., u gramima.

Racunanije faktora razblazenja D: Ako su (a1), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
ml koje odgovaraju njihovim razblazenjima, faktor razblazenja ce biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. X. x (vi/ai) x
(100/a).

16. Ispitivanje mikroelemenata ciji je sadrzaj ve¢i od 10%

Metoda br. 16.1.
Ekstrakcija ukupnih mikroelemenata
1) Primena metode

Ovom metodom propisan je postupak za ekstrakciju sledec¢ih mikroelemenata: ukupan bor, ukupan kobalt, ukupan bakar,
ukupno gvozde, ukupan mangan, ukupan molibden i ukupan cink. Cilj je izvesti minimalan broj ekstrakcija, koristeéi isti
ekstrakt, kada god je to moguce, da bi se odredio ukupan nivo svakog navedenog mikroelementa.

Ova metoda se primenjuje na dubriva sa mikroelemenima (jedan ili viSe) i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata
koja sadrze mikroelemente (jedan ili viSe), i to slede¢ih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar, gvozde, mangan, molibden i cink.
Primenjuje se za svaki mikroelement, ako je deklarisani sadrzaj veéi od 10%.

2) Princip ispitivanja: Rastvaranje u klju€aloj, razblazenoj hlorovodoni¢noj kiselini.

Napomena: Ekstrakcija je empirijska i ne mora biti kvantitativna zavisno od proizvoda ili drugih sastojaka dubriva. U slucaju
odredenih magnezijum oksida ekstrakovana koli¢ina moZe biti znatno manja nego ukupna koli¢ina magnezijuma koju
proizvod sadrzi. Odgovornost je proizvodaca dubriva da osigura da deklarisani sadrZaj zaista i odgovara ekstrakovanoj
kolic¢ini pod uslovima koji odgovaraju metodi.

3) Reagensi

Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. razblazena hlorovodoni¢na kiselina, oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (dz = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;
3.2. koncentrovani amonijacni rastvor (NH.OH, dz = 0,9 g/ml).

4) Laboratorijska oprema: Neophodna je elektricha grejna plo¢a sa varijabilnom temperaturnom kontrolom.

Napomena: Kada se odreduje sadrzaj bora jednog ekstrakta, ne koristiti borosilikatno staklo. PoSto metoda ukljucuje proces
klju¢anja poZzeljan je teflon ili silikat. Isprati stakleni sud temeljno ukoliko je opran deterdZzentima koji sadrZe borate.

5) Priprema laboratorijskog uzorka: Videti Metodu br. 1.1. SRPS EN 1482-2, Mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju -
Uzimanje uzoraka i pripremanje uzoraka - Deo 2: Pripremanje uzoraka.

6) Postupak

6.1. Uzorak za ispitivanje: Sa precizno$¢u od 1 mg izmeriti 1 do 2 g uzorka dubriva, u zavisnosti od deklarisanog sadrzaja
mikroelementa. Uzorak staviti u ¢asu od 250 ml.

Sledeca tabela se koristi da se dobiju konacni rastvori koji ¢e, posle odgovarajuceg razblazivanja, biti unutar mernog opsega
za svaku metodu.

Deklarisani sadrzaj mikroelementa u dubrivu (%) >10-<25 225
Masa uzorka za ispitivanje (g) 2 1

Masa mikroelementa u uzorku (mg) > 200 - <500 =250



Zapremina ekstrakta V(ml) 500 500

Koncentracija mikroelementa u ekstraktu (mg/l) > 400 - <1000 =500

6.2. Priprema rastvora: Ako je potrebno, uzorak navlaziti sa malo vode, dodati pazljivo u malim koli¢inama 10 ml razblazene
hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.) po gramu dubriva, a zatim dodati oko 50 ml vode. Pokriti sud sahatnim staklom i promuckati.
Dovesti do klju¢anja na vreloj plo€i i ostaviti da klju¢a 30 minuta. Ostaviti da se ohladi, povremeno mesajuci. Kvantitativho
preneti u sud od 250 ili 500 ml (videti tabelu). Dopuniti vodom do zapremine i temeljno promuckati. Filterirati kroz suv filter u
suv sud. Odbaciti prvi filtrat. Ekstrakt mora biti savr§eno bistar. Preporu€uje se da odredivanje bude izvedeno odmah po
dobijanju bistrog filtrata, u suprotnom sud zatvoriti.

Napomena: Za ekstrakte u kojima se odreduje sadrzaj bora podesiti pH izmedu 4 i 6 sa koncentrovanim amonijacnim
rastvorom (3.2.).

7) Odredivanje

Odredivanje svakog mikroelementa treba izvesti u alikvotnim delovima kako je prikazano u metodi za svaki mikroelement
posebno. Metoda br. 16.5, Metoda br. 16.6, Metoda br. 16.7, Metoda br. 16.9. i Metoda br. 16.10. se ne koristiti za
odredivanje mikroelemenata prisutnih u helatnom ili kompleksnom obliku. U tim slu€ajevima, pre odredivanja mora se Koristiti
Metoda br. 16.3. U slu€aju odredivanja atomskom apsorcionom spektrometrijom, takvo odstranjivanje moze biti nepotrebno.

Metoda br. 16.2.
Ekstrakcija vodorastvorljivih mikroelemenata
1) Primena metode

Ovom metodom propisan je postupak za ekstrakciju vodorastvorljivih oblika slede¢ih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar,
gvozde, mangan, molibden i cink. Cilj je izvesti minimalan broj ekstrakcija, koristeci isti ekstrakt, kada god je to moguce, da bi
se odredio ukupan nivo svakog navedenog mikroelementa.

Ova metoda se primenjuje na dubriva sa mikroelemenima (jedan ili viSe) i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata
koja sadrze mikroelemente (jedan ili viSe), i to slede¢ih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar, gvozde, mangan, molibden i cink.
Primenjuje se za svaki mikroelement, ako je deklarisani sadrzaj veci od 10%.

2) Princip ispitivanja: Mikroelementi se ekstrakuju muékanjem dubriva u vodi na 20°C (£2°C).
Napomena: Ekstrakcija je empirijska i moze, ali i ne mora biti kvantitativna.
3) Reagensi

Za ispitivanje neophodan je razblaZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 6 mol/l: pomesSati jednu zapreminu HCI (dx =
1,18 g/ml) sa jednom zapreminom vode.

4) Laboratorijska oprema
Neophodna je rotaciona muckalica (35-40 obrtaja u minutu)

Napomena: Kada se odreduje sadrZaj bora u ekstraktu ne koristiti borosilikatno staklo. Posto metoda ukljucuje proces
klju¢anja poZzeljan je teflon ili silikat. Isprati stakleni sud temeljno ukoliko je opran deterdZentima koji sadrzZe borate.

5) Priprema laboratorijskog uzorka: Videti Metodu br. 1.1. SRPS EN 1482-2, Mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju -
Uzimanje uzoraka i pripremanje uzoraka - Deo 2: Pripremanje uzoraka.

6) Postupak

6.1. Uzorak za ispitivanje: Sa preciznos¢u od 1 mg izmeriti 1 do 2 g uzorka dubriva, u zavisnosti od deklarisanog sadrzaja
mikroelementa. Uzorak staviti u ¢aSu od 250 ml.

Sledeca tabela se koristi da se dobiju konacni rastvori koji ¢e, posle odgovarajuceg razblazivanja, biti unutar mernog opsega
za svaku metodu.

Deklarisani sadrzaj mikroelementa u dubrivu (%) >10-<25 225
Masa uzorka za ispitivanje (g) 2 1
Masa mikroelementa u uzorku (mg) > 200 - <500 =250
Zapremina ekstrakta V(ml) 500 500
Koncentracija mikroelementa u ekstraktu (mg/l) > 400 - <1000 =500

6.2. Priprema rastvora: Dodati oko 400 ml vode. Dobro zacepiti sud. Snazno promuckati rukom da bi se uzorak rasprsio, a
zatim ga muckati 30 minuta na rotacionom mesacu. Dopuniti vodom do zapremine suda i dobro promuckati.



6.3. Priprema rastvora za ispitivanje: Filtrirati odmah u Cist, suv sud. Zacepiti sud. Odredivanje izvesti odmah nakon filtriranja.

Napomena: Ukoliko filtrat postane postepeno mutan, u sudu zapremine Ve uraditi novu ekstrakciju prateci tacke 6.1. i 6.2.
Filtrirati u graduisani sud zapremine W koji je predhodno osusen i u koga je stavljeno 5 ml razblazene hlorovodoni¢ne
kiseline (3.1). Zaustaviti filtraciju tacno u momentu dostizanja kalibracione oznake. Dobro promuckati.

Pod ovim uslovima vrednost V prilikom izraZavanja rezultata je: V=Ve x W /(W - 5).
Razblazenja prilikom izraZzavanja rezultata zavise od vrednosti V.
7) Odredivanje

Odredivanje svakog mikroelementa treba izvesti u alikvotnim delovima kako je prikazano u metodi za svaki mikroelement
posebno.

Metoda br. 16.5, Metoda br. 16.6, Metoda br. 16.7, Metoda br. 16.9 i Metoda br. 16.10. se ne koristiti za odredivanje
mikroelemenata prisutnih u helatnom ili kompleksnom obliku. U tim slu¢ajevima, pre odredivanja mora se koristiti Metoda br.
16.3.

U slucaju odredivanja atomskom apsorcionom spektrometrijom, takvo odstranjivanje moze biti nepotrebno.
Metoda br. 16.3.
Uklanjanje organskih jedinjenja iz ekstrakata dubriva
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za uklanjanje organskih jedinjenja iz ekstrakata dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, odnosno na

dubriva sa mikroelementima (jedan ili viSe) i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemente
(jedan ili vise), i to sledec¢ih mikroelemenata: bor, kobalt, bakar, gvozde, mangan, molibden i cink. Primenjuje se za svaki
mikro element, ako je deklarisani ukupni ili vodorastvorljivi sadrzaj mikroelemenata veci od 10%.

Napomena: Prisustvo malih koli¢ina organske materije obicno ne utice na odredivanje pomocu atomske apsorpcione
spektrometrije.

2) Princip ispitivanja: Organska jedinjenja se u alikvotnem delu ekstrakta oksiduju vodonik-peroksidom.

3) Reagensi

Za ispitivanje neophodni su sledec¢i reagensi:

3.1. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: jedna zapremina HCI (d2 = 1,18 g/ml) na 20 zapremina vode;
3.2. rastvor vodonik-peroksida (30% H:O., d2 = 1,11 g/ml), bez mikroelemenata.

4) Laboratorijska oprema: Neophodna je elektricna grejna plo¢a sa varijabilnom temperaturnom kontrolom.

5) Postupak

Uzeti 25 ml rastvora ekstrakta dobijenog Metodom br. 15.1. ili 15.2. i staviti u ¢asu od 100 ml. U slu€aju Metode br. 15.2.
dodati 5 ml razblaZzenog rastvora hlorovodoni¢ne kiseline (3.1.). Zatim dodati 5 ml rastvora vodonik-peroksida (3.2.). Prekriti
sahatnim staklom. Dozvoliti da dode do oksidacije na sobnoj temperaturi oko jedan sat, zatim postepeno dovesti do klju¢anja
koje se odvija pola sata. Kada se rastvor ohladi, ako je to potrebno, dodati dodatnih 5 ml vodonik-peroksida. Zatim ostaviti da
klju¢a kako bi se otklonio suviSan vodonik-peroksid. Ohladiti, kvantitativho preneti u sud od 50 ml i dopuniti do zapremine.
Filtrirati ukoliko postoji potreba.

Treba obratiti paznju prilikom uzimanja alikvota i raCunanja procenta mikroelemenata u proizvodu.
Metoda br. 16.4.
Odredivanje mikroelemenata u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom (opsti postupak)
1) Primena metode

Ovom metodom propisan je opsti postupak za ispitivanje sadrzaja gvozda i cinka u ekstraktu dubriva atomskom
apsorpcionom spektrometrijom.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, odnosno na
dubriva sa mikroelemenima gvozdem i cinkom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemente
gvozde i cink. Primenjuje se ako je deklarisani ukupni ili vodorastvorljivi sadrzaj gvozda i cinka veci od 10%.

Adaptacije ovog postupka za razli¢ite mikroelemente su detaljno prikazane u metodama propisanim posebno za svaki
mikroelement.

Napomena: Prisustvo malih koli¢ina organske materije obicno ne uti¢e na odredivanje pomocu atomske apsorpcione
spektrometrije.



2) Princip ispitivanja

Nakon tretiranja ekstrakta, kada je to potrebno umanijiti ili eliminisati ometaju¢e hemijske supstance, ekstrakt se razblazuje
tako da njegova koncentracija bude u optimalnom opsegu spektrometra na talasnoj duzini pogodnoj za odredivanje
mikroelementa.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. razblaZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (d2=1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. razblaZeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomesati jednu zapreminu HCI (d2 = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvori lantanove soli (10 g La/l), za odredivanje gvozda (Fe) i cinka (Zn), a pripremaju se na jedan od sledecih nacina:

3.3.1. ili sa lantan-oksidom rastvorenim u hlorovodoni¢noj kiselini (3.1.) (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
staviti 11,73 g lantan-oksida (La.Os) u 150 ml vode u sudu od jednog litra i dodati 120 ml 6 mol/I hlorovodoniéne kiseline
(3.1.). Dozvoliti da se rastvori, a zatim dopuniti do jednog litra sa vodom i temeljno izmesati;

3.3.2. ili sa rastvorima lantan-hlorida, lantan-sulfata ili lantan-nitrata (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
rastvoriti 26,7 g lantan-hlorida (LaCls x 7H:0) ili 31,2 g lantan-nitrata-heksahidrata [La(NOs)s x 6H:0] ili 26,2 g lantan-sulfat-
nonahidrat [Laz(SO.)s x 9H-0] u 150 ml vode, dodati 85 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1). Rastvoriti i potom dopuniti
vodom do jedne litre. Dobro promuckati;

3.4. kalibracioni rastvori, za Ciju pripremu videti metode odredivanja za svaki mikroelement.
4) Laboratorijska oprema

Neophodan je atomski apsorpcioni spektrometar opremljen sa izvorima koji emituju zracenje karakteristicno za
mikroelemente koji se odreduju. AnalitiCar mora da prati instrukcije proizvodaca i mora biti upoznat sa uredajem. Uredaj mora
biti podloZan adaptacijama da bi se koristio kada je to potrebno (na primer za Zn). Gasovi koji se koriste su vazduh i acetilen.

5) Priprema rastvora za ispitivanje

5.1. Priprema rastvora ekstrakta mikroelemenata koji se odreduju: videti Metodu br. 16.1. i/ili Metodu br. 16.2, a ako je
potrebno i Metodu br. 16.3.

5.2. Tretiranje rastvora za ispitivanje: RazblaZziti alikvotni deo ekstrakta dobijenog Metodom br. 16.1, Metodom br. 16.2. ili
Metodom br. 16.3. vodom ili/i hlorovodoni¢nom kiselinom (3.1. ili 3.2.), tako da se u konacnom rastvoru za merenje dobije
koncentracija ispitivanog mikroelementa koja odgovara kori§¢éenom kalibracionom opsegu (6.2) i koncentracija
hlorovodoni¢ne kiseline od najmanje 0,5 mol/l, ali ne viSe od 2,5 mol/l. Ova operacija moze zahtevati jedan ili viSe
sukcesivnih razblazenja.

Uzeti alikvotni deo konacnog rastvora dobijenog razblazivanjem ekstrakta, neka (a) bude zapremina u ml i sipati u sud od
100 ml. Dodati 10 ml rastvora lantan soli (3.3). Dopuniti sa 0,5 mol/I rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) i dobro
promuckati. Ovo je konacni rastvor za merenje. Neka D bude faktor razblazenja.

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Pripremiti slepu probu ponavljanjem celog postupka od ekstrakcione faze, izostavljaju¢i samo
uzorak za ispitivanje.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Od radnog kalibracionog rastvora pripremljenog koris¢enjem metode date za
pojedinacne mikroelemente, pripremiti u sudovima od 100 ml serije od najmanje 5 kalibracionih rastvora rastuce
koncentracije unutar optimuma mernog opsega spektrometra. Ukoliko je potrebno prilagoditi koncentraciju hlorovodoni¢ne
kiseline kako bi se $to viSe priblizila onoj razblazenog test rastvora (5.2). Za odredivanje Fe ili Zn, dodati 10 ml istog rastvora
lantan soli (3.3) koja je kori§¢ena u tacki 5.2. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodonic¢ne kiseline (3.2.) i
dobro promuckati.

6.3. Odredivanje: Pripremiti spektrometar (4) za odredivanje i prilagoditi talasnoj duzini datoj u metodi za pojedinacne
mikroelemente.

Usisati tri puta, sukcesivno kalibracione rastvore (6.2.), rastvore za ispitivanje (5.2.) i slepu probu (6.1), belezeci svaki rezultat
i ispirati instrumenat destilovanom vodom izmedu svakog usisavanja.

Uraditi kalibracionu krivu, ucrtavajuci prose¢no ocitavanje sprektometra za svaki kalibracioni rastvor (6.2.) duz ordinate i
odgovaraju¢e koncentracije mikroelementa, izrazene u pg/ml, duz apscise. 1z ove krive odrediti koncentracije relevantnih
mikroelemenata u rastvoru za ispitivanje, xs (5.2.) i u slepoj probi x» (6.1.), izrazavajuci ove koncentracije u ug/ml. Nacrtati
kalibracionu krivu.

7) IzraZavanje rezultata
Procenat mikroelemenata (E) u dubrivu je jednak:

E (%) = [(Xs - Xo) X V x D]J/(M x 104),



a ako je koriS¢ena Metoda br. 16.3:
E (%) = [(Xs - Xb) X V X 2D])/(M x 10%),
gde je :
E - koli¢ina odredenih mikroelemenata, izrazenih kao procenat dubriva;
Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), u pg/ml;
Xo - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 15.1. ili Metode br. 15.2, u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 15.1. ili Metodom br. 15.2, u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (a1), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
mililitrima koje odgovaraju njihovim razblazenjima, faktor razblazenja ¢e biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. X. X. X
(vi/ai) x (100/a).

Metoda br. 16.5.
Odredivanje bora u ekstraktima dubriva acidimetrijskom titracijom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje bora u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2., odnosno na
dubriva sa mikroelementom borom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat bor, a u
kojima je sadrzaj bora deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja

Manitolbor kompleks je formiran slede¢om reakcijom bora sa manitolom CsHs (OH)s + H:BOsCsH1s0:B + H.O. Kompleks se
titrira sa rastvorom natrijum-hidroksida do pH 6,3.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. rastvor indikatora metil-crvenog, koji se priprema na sledeci nacin: rastvoriti 0,1 gram metil-crvenog (CisHisNsO2) u 50 ml
95% etanola (u normalni sud od 100 ml). Dopuniti do 100 ml vodom i dobro promuckati;

3.2. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomesati jednu zapreminu HCI (d2 = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvor natrijum-hidroksida (NaOH), oko 0,5 mol/l, koji mora biti bez prisustva ugljen dioksida, a priprema se na sledeci
nacin: rastvoriti 20 g natrijum-hidroksida u peletiranom obliku u normalnom sudu od 1 litra koji sadrzi 800 ml klju¢ale vode.
Kada se rastvor ohladi dopuniti do 1000 ml klju¢alom vodom i dobro promuckati;

3.4. standardni rastvor natrijum-hidroksida (NaOH), oko 0,025 mol/l, koji mora biti bez prisustva ugljen dioksida, a priprema
se na sledeci nacin: razblaziti 0,5 mol/l rastvor natrijum-hidroksida (3.3.) 20 puta sa klju¢alom vodom i dobro promuckati.
Vrednost rastvora izrazava se kao bor (B) (kao u tacki 8.);

3.5. kalibracioni rastvor bora (100 pg/ml B), koji se priprema na sledeéi nacin: u sudu od 1000 ml rastvoriti 0,5719 g borne
kiseline (HsBOs), izmerene sa tacnoS¢u 0,1 mg, u vodi. Dopuniti do zapremine suda sa vodom i dobro promuckati. Preneti u
plasti¢nu bocu i Cuvati u frizideru;

3.6. natrijum-hlorid (NacCl).

4) Laboratorijska oprema

Neophodna je sledec¢a laboratorijska oprema:

4.1. pH-metar sa staklenom elektrodom;

4.2. magnetna mesalica;

4.3. ¢aSa od 400 ml sa teflonskim Stapi¢em.

5) Priprema rastvora za ispitivanje: videti Metodu br. 16.1. i/ili Metodu br. 16.2, a ako je odgovarajuce i Metodu br. 16.3.
6) Postupak ispitivanja

U ¢asu od 400 ml (4.3.) odpipetirati alikvotni deo (a) ekstrakta (5.1.) koji sadrzi 2-4 mg B. Dodati 150 ml vode. Dodati
nekoliko kapi rastvora indikatora metil crvenog (3.1.). U sluCaju ekstrakcije po Metodi br. 16.2. Zakiseliti rastvor dodatkom
rastvora hlorovodoni¢ne kiseline 0,5 mol/l (3.2.) do promene boje rastvora indikatora, zatim dodati jos 0,5 ml rastvora



hlorovodoni¢ne kiseline 0,5 mol/l (3.2.). Nakon dodavanja 3 g natrijum-hlorida (3.7.) dovesti do klju¢anja kako bi se otklonio
ugljen-dioksid. Ostaviti da se ohladi. Staviti €aSu na magnetnu meSalicu (4.2.) i ubaciti predhodno kalibrisane elektrode pH-
metra (4.1). Podesiti pH na ta¢no 6,3, prvo sa 0,5 mol/l rastvorom natrijum-hidroksida (3.3.), zatim sa 0,025 mol/l
standardnim rastvorom natrijum-hidroksida (3.4.). Dodati 20 g D-manitola (3.6.), potpuno rastvoriti i dobro promuckati. Titrirati
sa 0,025 mol/l standardnim rastvorom natrijum-hidroksida (3.4.) do pH 6,3 (stabilnog najmanje jedan minut). Neka X: bude
zahtevana zapremina.

7) Slepa proba

Pripremiti rastvor slepe probe ponavljanjem celog postupka od faze pripreme rastvora, izuzimajuc¢i samo dubrivo. Neka X,
bude zahtevana zapremina.

8) Rastvor NaOH (3.4.) izraZen kao vrednost bora (B)

U ¢asu od 400 ml odpipetirati 20 ml (2,0 mg B) kalibracionog rastvora (3.5.) i dodati nekoliko kapi indikatora metil crvenog
(3.1.). Dodati 3 g natrijum-hlorida (3.7.) i rastvor hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) do tacke promene boje rastvora indikatora
(3.1.). Dopuniti zapreminu do oko 150 ml i postepeno zagrevati do klju¢anja da bi se eliminisao ugljen-dioksid. Ostaviti da se
ohladi. Staviti €aSu na magnetnu mesalicu (4.2.) i uvesti predhodno kalibrisane elektrode pH-metra (4.1.). Podesiti pH na
tacno 6,3, prvo sa 0,5 mol/l rastvorom natrijum-hidroksida (4.3.), a zatim sa 0,025 mol/l standardnim rastvorom natrijum-
hidroksida (3.4.). Dodati 20 g D-manitola (3.6.), potpuno rastvoriti i dobro promuckati. Titrirati sa 0,025 mol/l rastvorom
natrijum-hidroksida (3.3.) do pH 6,3 (stabilnog najmanje jedan minut). Neka V: bude zahtevana zapremina.

Pripremiti slepu probu na isti nacin, zamenjujuci kalibracioni rastvor sa 20 ml vode. Neka V, bude zahtevana zapremina.
Vrednost bora (F), u mg/ml standardnog rastvora natrijum-hidroksida (3.4.) je:
F (u mg/ml) = 2/(V1- V,).
1 ml taéno 0,025 mol/l rastvora natrijum-hidroksida odgovara koli¢ini od 0,27025 mg B.
9) IzraZzavanje rezultata
Procenat bora (B) u dubrivu se izraunava na sledeci nacin:
B (%) = [(X1 - Xo) x Fx V]/10 x a x M,
gde je:
B - koli¢ina bora izrazena u procentima;
X1 - zapremina 0,025 mol/l rastvora natrijum-hidroksida (3.4.), potrebnog za rastvor za
ispitivanje, u mililitrima,;
Xo - zapremina 0,025 mol/l rastvora natrijum-hidroksida (3.4.), potrebnog za slepu probu,
u mililitrima;
F - sadrzaj bora (B) u 0,025 mol/l rastvora natrijum-hidroksida (3.4.), u mg/mi;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 16.1. ili Metode br. 16.2, u mililitrima;
a - zapremina alikvota (6.1.) uzeta iz ekstrakta rastvora (5.1.), u mililitrima;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 16.1. ili Metodom br. 16.2, u gramima.
Metoda br. 16.6.
Odredivanje kobalta u ekstraktu dubriva gravimetrijskom metodom sa 1-nitrozo-2-naftolom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje kobalta u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom kobaltom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat kobalt, a
u kojima je sadrzaj kobalta deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja

Kobalt 11l talozi se sa 1-nitrozo-2-naftolom dajuéi crveni talog Co(C1:HsONO)s x 2H.O. Nakon $to se kobalt prisutan u
ekstraktu dovede do kobalt Ill, talozi se u kiseloj sredini rastvorom 1-nitrozo-2-naftola. Nakon filtracije, talog se pere i susi do
konstantne mase i potom meri kao Co(C1HsONO); x 2H-0.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. rastvor vodonik-peroksida (H:O, d20 = 1, 1 g/ml) 30%;



3.2. rastvor natrijum hidroksida (NaOH), oko 2 mol/l, koji se priprema na sledeci nacin: rastvoriti 8 g natrijum-hidroksida u
peletama u 100 ml vode;

3.3. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (dz = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;
3.4. sirCetna kiselina (99% CHsCO:H) (dz = 1,05 g/ml);

3.5. rastvor sircetne kiseline (1:2), oko 6 mol/l, koji se priprema na sledeci nacin: pomesati jednu zapreminu sircetne kiseline
(3.4.) sa dve zapremine vode;

3.6. rastvor 1-nitrozo-2-naftolom u 100 ml siréetne kiseline (3.4.). Dodati 100 ml mlake vode. Dobro promuckati. Odmah
filtrirati. Dobijeni rastvor mora biti odmah upotrebljen.

4) Laboratorijska oprema

Neophodna je sledec¢a laboratorijska oprema:

4.1. loncic¢ za filtriranje P 16/ISO 4 793, poroznost 4, kapaciteta 30 ml ili 50 ml;
4.2. suSnica, podeSena na temperaturu 130°C (£2°C).

5) Priprema rastvora za ispitivanje

5.1. Priprema rastvora kobalta: Videti Metodu br. 16.1. i/ili Metodu br. 16.2.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Staviti alikvotni deo ekstrakta koji ne sadrzi vise od 20 mg kobalta u ¢asu od 400 ml.
Ako je ekstrakt dobijen metodom 16.2. zakiseliti sa pet kapi hlorovodoni¢ne kiseline (3.3.). Dodati oko 10 ml rastvora
vodonik-peroksida (3.1.). Dozvoliti da oksidant deluje u hladnom stanju petnaest minuta, a zatim dopuniti vodom do oko 100
ml. Pokriti sud sahatnim staklom. Dovesti rastvor do tacke klju¢anja i ostaviti da klju¢a oko deset minuta. Ohladiti, naciniti ga
alkalnim dodavanjem rastvora NaOH, kap po kap, dok crni kobalt-hidroksid ne po¢ne da se talozi.

6) Postupak

Dodati 10 ml siréetne kiseline (3.4.) i dopuniti rastvor sa vodom do oko 200 ml. Zagrevati do klju¢anja. Koristec¢i biretu dodati
20 ml 1-nitrozo-2-naftola (3.6.), kap po kap, neprekidno mesajuci. Zavrsiti snaznim mesanjem kako bi doslo do koagulacije
taloga. Filtrirati kroz predhodno izmeren sud sa filterom (4.1.) vodec¢i racuna da ne dode do zacepljenja, da tokom ¢itavog
filtracionog procesa te€nost bude iznad taloga. Oprati ¢asu sa razblazenom siréetnom kiselinom (3.5.) kako bi se otklonio sav
talog, oprati talog na filteru razblazenom siréetnim kiselinom (3.5.), a zatim tri puta vrelom vodom. Osusiti u susnici (4.2.) na
temperaturi 130°C (x2°C) do postizanja konstantne mase.

7) IzraZavanje rezultata
1 mg Co (C10HsONO)s x 2H.0 taloga odgovara koli¢ini od 0,096381 mg Co.
Procenat kobalta (Co) u dubrivu se izraunava na sledeci nacin:
Co (%) = X x 0,0096381 x [(V x D)/(a x M)],
gde je:
X - masa taloga u miligramima;
V - zapremina ekstrakta rastvora u mililitrima dobijenog po Metodi br. 16.1. ili Metodi br. 16.2;
a - zapremina alikvota uzete iz poslednjeg razblazenja, u mililitrima;
D - faktor razblazenja ovog alikvota;
M - masa uzorka za ispitivanje, u gramima.
Metoda br. 16.7.
Odredivanje bakra u ekstraktu dubriva titrimetrijskom metodom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje bakra u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom bakrom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat bakar, a u
kojima je sadrzaj bakra deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja

Bakarni joni se redukuju u kiseloj sredini sa kalijum jodidom: 2Cu*++ 4I- -2Cul + .. Jodid osloboden na ovaj nacin se titrira
standardnim rastvorom natrijum-tiosulfata u prisustvu skroba kao indikatora u skladu sa jednacinom: I.+ 2 Na.S.0Os; — 2Nal +
Na.S4Oe.

3) Reagensi



Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. azotna kiselina (HNOs, d2 = 1,40 g/ml);

3.2. urea [(NH2). C = 0Q];

3.3. rastvor amonijum-bifluorida (NHsHF2) 10% m/v, koji se ¢uva u plasti¢noj posudi;

3.4. rastvor amonijum hidroksida (1 + 1), koji se priprema na sledeci nacin: pomesati jednu zapreminu (NH.OH, dz = 0,9
g/ml) sa jednom zapreminom vode;

3.5. standardni rastvor natrijum tiosulfata, koji se priprema na sledeci nacin: rastvoriti 7,812 g natrijum-tiosulfat pentahidrata
(NazS:0s x 5H-0) sa vodom u sudu od jednog litra. Ovaj rastvor mora biti pripremljen tako da 1 ml = 2 mg Cu. Dodati par kapi
hloroforma radi stabilizacije. Ovaj rastvor mora biti Cuvan u staklenom sudu, zasti¢en od direktne svetlosti;

3.6. kalijum jodid (KI);
3.7. rastvor kalijum-tiocijanata (KSCN) (25% m/v), koji se €uva u plasti¢noj boci;

3.8. rastvor skroba (oko 0,5%), koji se priprema na sledeci nacin: staviti 2,5 g skroba u ¢asu od 600 ml. Dodati 500 ml vode.
Dovesti do klju¢anja mesajuci. Ohladiti do sobne temperature. Ovaj rastvor ima kratak rok Cuvanja. Taj rok se moze produziti
dodatkom Zivinog jodida.

4) Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 16.1. i/ili Metodu br. 16.2.
5) Postupak

5.1. Priprema rastvora za titraciju: Staviti alikvotni deo rastvora koji sadrzi najmanje 20-40 mg Cu u erlenmajer od 500 ml.
Kratkim zagrevanjem otkloniti bilo kakav vidak kiseonika. Dopuniti zapreminu do oko 100 ml vodom. Dodati 5 ml azotne
kiseline (3.1.), dovesti do tacke klju¢anja i ostaviti da klju¢a oko pola minuta. Skloniti erlenmajer sa aparature za zagrevanje,
dodati 200 ml hladne vode, a ako je potrebno ohladiti sadrzaj suda do sobne temperature. Postepeno dodavati rastvor
amonijum-hidroksida (3.4.) dok rastvor ne postane plav, zatim dodati 1 ml amonijum-hidroksida u visku. Dodati 50 ml
rastvora amonijum-bifluorida (3.3.) i promuckati. Dodati 10 g kalijum-jodida (3.6.) i rastvoriti.

5.2. Titracija rastvora: Videti Metodu br. 15.4. (6.2.). Za optimalni opseg odredivanja od 0-5 pg/ml bakra, otpepirati 0, Staviti
erlenmajer na magnetsku mesalicu, ubaciti Stapi¢ u sud i podesiti meSalicu na Zeljenu brzinu. Koristec¢i biretu dodati
standardni rastvor natrijum-tiosulfata (3.5.) dok braon boja joda oslobodenog iz rastvora ne postane manje intenzivna. Dodati
10 ml skrobnog rastvora (3.8). Nastaviti titraciju sa rastvorom natrijum-tiosulfata (3.5.) dok ruziCasta boja skoro nestane.
Dodati 20 ml rastvora kalijum-tiocijanata (3.7.) i nastaviti titraciju dok natrijum-ljubi€asto-plava boja potpuno ne nestane.
Zabeleziti zapreminu utroSenog rastvora tiosulfata.

6) IzraZzavanje rezultata
1 ml standardnog rastvora natrijum-tiosulfata (3.5.) odgovara koli¢ini od 2 mg Cu.
Procenat bakra (Cu) u dubrivu se izraCunava na sledeéi nacin:
Cu (%) = X x [VI(ax M x 5)],
gde je:
X - zapremina utroSenog rastvora natrijum-tiosulfata, u mililitrima;
V - zapremina ekstrakta rastvora dobijenog po Metodi br. 16.1. ili Metodi br. 16.2., u mililitrima;
a - zapremina alikvotnog dela, u mililitrima;
M - masa uzorka za ispitivanje skladu po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, u gramima.
Metoda br. 16.8.
Odredivanje gvozda u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje gvozda u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom gvozdem i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat gvozda,
a u kojima je sadrzaj gvozda deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja: Nakon odgovarajuceg tretmana i razblaZivanja ekstrakta sadrZaj gvozda se odreduje atomskom
apsorpcionom spektrometrijom.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (d2 = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;



3.2. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomesati jednu zapreminu HCI (d2 = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvor vodonik-peroksida (30% H:0-, d2 = 1,11 g/ml), bez mikroelemenata;

3.4. rastvori lantanove soli (10 g La/l), koji se koristi za odredivanje kobalta (Co), gvozda (Fe), mangana (Mn) i cinka (Zn), a
pripremaju se na jedan od sledecih nacina:

3.4.1. ili sa lantan-oksidom rastvorenim u hlorovodoni¢noj kiselini (3.1) (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
staviti 11,73 g lantan-oksida (La-Os) u 150 ml vode u sudu od jednog litra i dodati 120 ml 6 mol/I hlorovodoni¢ne kiseline
(3.1). Dozvoliti da se rastvori, a zatim dopuniti do jednog litra sa vodom i temeljno izmesati;

3.4.2. ili sa rastvorima lantan-hlorida, lantan-sulfata ili lantan-nitrata (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
rastvoriti 26,7 g lantan-hlorida (LaCls x 7H:0) ili 31,2 g lantan-nitrata-heksahidrata [La(NOs)s; x 6H-0] ili 26,2 g lantan-sulfat-
nonahidrat [Laz(SO.)s x 9H-0] u 150 ml vode, dodati 85 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1). Rastvoriti i potom dopuniti
vodom do jedne litre. Dobro promuckati;

3.5. kalibracioni rastvori gvozda:

3.5.1. standardni rastvor gvozda (1000 pug/ml Fe), koji se priprema na sledeci nacin: u ¢asu od 500 ml izmeriti 1 g gvozdene
Zice sa tacnoscéu 0,1 mg, dodati 200 ml 6 mol/l hlorovodoniéne kiseline (3.1.) i 15 ml rastvora vodonik-peroksid (3.3.) i grejati
do potpunog rastvaranja gvozda. Kada se ohladi, kvantitativno preneti u sud od 1000 ml. Dopuniti vodom do zapremine i
dobro promuckati;

3.5.2. radni rastvor gvozda (100 pug/ml Fe), koji se priprema na sledeci nacin: odpipetirati 20 ml standardnog rastvora (3.4.1.)
u sud od 200 ml. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) i dobro promuckati.

4) Laboratorijska oprema: Atomski apsorpcioni spektrometar: videti Metodu br. 16.4. (5.). Uredaj mora imati izvor zraka
karakteristican za gvozde (248,3 nm).

5) Priprema rastvora za ispitivanje
5.1. Priprema rastvora gvozda: Videti Metodu br. 16.1. i/ili Metodu br. 16.2, a ako je odgovarajuce i Metodu br. 16.3.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 16.4. (5.2.). rastvor za ispitivanje mora da sadrzi 10% rastvora lantan
soli.

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Videti Metodu br. 16.4. (6.1.). Slepa proba mora da sadrti 10% rastvora lantan soli, kori§¢ene u
tacki 5.2.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Videti Metodu br. 16.4. (6.2). Za optimalni opseg odredivanja od 0-10 ug/ml gvozda,
otpepirati 0 ml, 2 ml, 4 ml, 6 ml, 8 ml i 10 ml radnih rastvora (3.4.2.) u niz graduisanih sudova od 100 ml. Ako je potrebno,
podesiti koncentraciju hlorovodoni¢ne kiseline kako bi bila $to pribliznija onoj u rastvoru za ispitivanje. Dodati u svaki sud 10
ml rastvora lantan soli kori§¢ene u tacki 5.2. Dopuniti do 100 ml sa 0,5 mol/l rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2) i dobro
promuckati. Ovi rastvori sadrze 0 ug/ml Fe, 2 uyg/ml Fe, 4 ug/ml Fe, 6 pg/ml Fe, 8 pg/ml Fe i 10 pg/ml Fe.

6.3. Odredivanje: Videti Metodu br. 16.4. (6.3.). Pripremiti spektrometar (5.) za merenje na talasnoj duzini od 248,3 nm.
7) IzraZavanje rezultata
Videti Metodu br. 16.4. (7.).
Procenat gvozda (Fe) u dubrivu se izracunava na sledeéi nacin:
Fe (%) =[(Xs - Xo) X V x D)]/(M x 10%),
a ako je koris¢ena Metoda br. 16.3:
Fe (%) = [(Xs - Xb) X V x 2D]/(M x 10%),
gde je:
Fe - koli¢ina gvozda izrazena u procentima;
Xs- koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), sa ili bez korekcije, u pg/ml;
X» - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 16.1. ili Metode br. 16.2, u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 16.1. ili Metodom br. 16.2, u gramima.

Racunanije faktora razblaZzenja D: Ako su (a1), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
mililitrima koje odgovaraju njihovim razblazenjima, faktor razblazenja ¢e biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. X. X
(vi/ai) x (100/a).



Metoda br. 16.9.
Odredivanje mangana u ekstraktima dubriva titracijom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje mangana u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2., odnosno na
dubriva sa mikroelementom manganom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat
mangan, a u kojima je sadrzaj mangana deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja

Ukoliko su hloridi jona prisutni u ekstraktu uklanjaju se klju€anjem ekstrakta sa sumpornom kiselinom. Mangan se oksiduje
natrijum-bizmutom u azotno kiseloj sredini. Formirani permanganat se redukuje suviskom gvozde-sulfata. Ovaj viSak se titrira
sa rastvorom kalijum-permanganata.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. koncentrovana sumporna kiselina (H.SOs, d2 = 1,84 g/ml);

3.2. sumporna kiselina, oko 9 mol/l, koja se priprema na sledeci nacin: pazljivo pomesati 1 zapreminu koncentrovane
sumporne kiseline (3.1.) sa 1 zapreminom vode;

3.3. azotna kiselina, 6 mol/l, koja se priprema na sledeci nacin: pomeSati 3 zapremine azotne kiseline (HNOs, do= 1,40 g/ml)
sa 4 zapremine vode;

3.4. azotna kiselina, 0,3 mol/l, koja se priprema na sledec¢i nacin: pomesati 1 zapreminu 6 mol/l azotne kiseline sa 19
zapremina vode;

3.5. natrijum-bizmut (NaBiOs) (85%));
3.6. Kieselgubhr;
3.7. ortofosforna kiselina, 15 mol/l (HsPOs, do = 1, 71 g/ml);

3.8. rastvor gvozde-sulfata, 0,15 mol/l, koji se priprema na sledeci nacin: rastvoriti 41,6 g gvozde-sulfat heptahidrata (FeSOax
7H:0) u sudu od jednog litra. Dodati 25 ml koncentrovane sumporne kiseline (3.1.) i 25 ml fosforne kiseline (3.7.). Dopuniti
do 1000 ml i promuckati;

3.9. rastvor kalijum-permanganata (0,020 mol/l), koji se priprema na slede¢i nacin: izmeriti 3,160 g kalijum-permanganata
(KMnQ.), sa ta€noscu od 0,1 mg. Rastvoriti i dopuniti vodom do 1000 ml.

3.10. rastvor srebro-nitrata, 0,1 mol/l, koji se priprema na sledeci nacin: rastvoriti 1,7 g srebro-nitrata (AgNOs) u vodi i
dopuniti do 100 ml.

4) Laboratorijska oprema

Neophodna je sledeca laboratorijska oprema:

4.1. longic¢ za za filtriranje P16/ISO 4 793, poroznost 4, kapacitet 50 ml, postavljen na bocu za filtraciju od 500 ml;
4.2. magnetna mesalica.

5) Priprema rastvora za ispitivanje

Videti Metodu br. 16.1. i/ili Metodu br. 16.2.

Ako nije poznato da li su prisutni joni hlorida, izvesti test na rastvoru sa jednom kapi rastvora srebro-nitrata (3.10) i dalje
postupati na jedan od sledeca dva nacina:

- ako su jona hlorida odsutni: staviti alikvotni deo ekstrakta koji sadrzi 10-20 mg mangana u visoku ¢asu od 400 ml. Dovesti
do zapremine od oko 25 ml ili uparavanjem ili dodatkom vode. Dodati 2 ml koncentrovane sumporne kiseline (3.1);

- ako su joni hlorida prisutni, neophodno ih je ukloniti na sledeci nacin: staviti alikvotni deo ekstrakta koji sadrzi 10-20 mg
mangana u visoku ¢asu od 400 ml. Dodati 5 ml, 9 mol/l sumporne kiseline (3.2.). Dovesti do klju¢anja na vreloj ploci i ostaviti
da klju¢a sve dok se ne pojave obilna bela isparenja. Nastaviti sve do postizanja umanjenja zapremine do oko 2 ml (tanak
film sirupaste te¢nosti na dnu ¢ase). Ostaviti da se ohladi do sobne temperature. Pazljivo dodati 25 ml vode i jo§ jednom
testirati prisustvo hlorida sa jednom kapi rastvora srebro-nitrata (3.10). Ukoliko je ostalo jo$ hlorida ponoviti operaciju nakon
dodavanja 5 ml 9 mol/l sumporne kiseline (3.2).

6) Postupak

Dodati 25 ml, 6 mol/l azotne kiseline (3.3.) i 2,5 g natrijum bizmuta (3.5.) u ¢asu od 400 ml koja sadrzi rastvor za ispitivanje.
Snazno mesati tri minuta na magnetskoj mesSalici (4.2). Dodati 50 ml 0,3 mol/l azotne kiseline (3.4) i meSati ponovo. Filtrirati u
vakuumu kroz sud Cije je dno prekriveno sa Kieselguhr (3.6). Oprati ga viSe puta sa 0,3 mol/l azotne kiseline (3.4.) dok se ne



dobije bezbojan filtrat. Preneti filtrat i rastvor za pranje u ¢asu od 500 ml. PromeSati i dodati 25 ml 0,15 mol/l rastvora gvozde-
sulfata (3.8.). Ukoliko filtrat postane Zut nakon dodatka gvozde-sulfata, dodati 3 ml 15 mol/l ortofosforne kiseline (3.7).
Koristeci biretu, titrirati viSak gvozde-sulfata sa 0,2 mol/l rastvorom kalijum permanganata (3.9.) dok meSavina ne postane
ruziCasta, dok boja ne bude stabilna jedan minut. Uraditi slepu probu pod istim uslovima, izostavljaju¢i samo uzorak za
ispitivanje.

Napomena: Oksidisani rastvor ne sme doci u kontakt sa gumom.
7) IzraZzavanje rezultata
1 ml, 0,02 mol/l rastvora kalijum permanganata odgovara koli€ini 1,099 mg mangana (Mn).
Procenat mangana (Mn) u dubrivu se izracunava na sledeci nacin:

Mn (%) = [(Xo- Xs) X 0,1099 x V]/(a x M),
gde je:
Xo - zapremina permanganata koris¢enog u slepoj probi, u mililitrima;
Xs - zapremina permanganata koriS¢enog u uzorku za ispitivanje, u mililitrima;
V - zapremina ekstrakta rastvora po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2., u mililitrima;
a - zapremina alikvotnog dela uzetog iz ekstrata, u mililitrima;
M - masa uzorka za ispitivanje, u gramima.

Metoda br. 16.10.
Odredivanje molibdena u ekstraktima dubriva gravimetrijskom metodom sa 8-hidroksihinolinom

1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje molibdena u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom molibdenom i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat
molibden, a u kojima je sadrzaj molibdena deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja: Sadrzaj molibdena se odreduje talozenjem molibden-oksina pod odredenim uslovima.
3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:

3.1. rastvor sumporne kiselina, oko 1 mol/l, koji se priprema na sledeci nacin: pazljivo sipati 55 ml sumporne kiseline (H.SO.,
dz0 = 1,84 g/ml) u litarski sud koji sadrzi 800 ml vode. Promuckati. Nakon hladenja, dopuniti do jedne litre i promuckati;

3.2. razblazeni amonijacni rastvor (1:3), koji se priprema na sledec¢i nacin: pomeSati jednu zapreminu koncentrovanog
amonijac¢nog rastvora (NH.OH, dx= 0,9 g/ml) sa tri zapremine vode;

3.3. razblazeni rastvor sircetne kiseline (1:3), koji se priprema na sledeéi nacin: pomesati jednu zapreminu koncentrovanog
rastvora sir¢etne kiseline (99,7% CHsCOOH, dx= 1,049 g/ml) sa tri zapremine vode;

3.4. Rastvor dinatrijum soli EDTA (etilen-di-amino-tetra-sir¢etna kiselina), koji se priprema na sledec¢i nacin: rastvoriti 5 g
EDTA u vodi u sudu od 100 ml sudu. Dopuniti do oznake i izmeS$ati;

3.5. puferski rastvor, koji se priprema na sledeci nacin: u sudu od 100 ml rastvoriti 15 ml koncentrovane siréetne kiseline i 30
g amonijum-acetata u vodi. Dopuniti sud do 100 ml;

3.6. rastvor 8-hidroksihinolina (oksin), koji se priprema na sledeci nacin: u sudu od 100 ml rastvoriti 3 g 8-hidroksihinolin u 5
ml koncentrovane sircetne kiseline. Dodati 80 ml vode. Dodati kap po kap amonijacnog rastvora (3.2.) sve dok rastvor ne
postane zamucen i onda dodati siréetnu kiselinu (3.3.) dok rastvor ponovo ne postane bistar. Dopuniti do 100 ml sa vodom.

4) Laboratorijska oprema

Neophodna je sledec¢a laboratorijska oprema:

4.1. longic¢ za filtriranje P16/ISO 4 793, poroznost 4, kapacitet 30 ml;

4.2. pH-metar sa staklenom elektrodom;

4.3. suSnica, podeSena na temperaturu 130-135°C.

5) Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 16.1. i/ili Metodu br. 16.2.
6) Postupak



6.1. Priprema rastvora za ispitivanje: Staviti alikvotni deo koja sadrzi 25 do 100 mg molibdena u ¢asu od 250 ml. Dopuniti
vodom do 50 ml zapremine suda. Podesiti pH rastvora na 5 dodavanjem kap po kap rastvora sumporne kiseline (3.1.).
Dodati 15 ml EDTA rastvora (3.4.), a zatim 5 ml pufera (3.5.). Dopuniti do 80 ml sa vodom.

6.2. Dobijanje i ispiranje taloga

6.2.1. Dobijanje taloga: Rastvor malo zagrejati. Dodati rastvor oksina (3.6.) neprekidno mesajuci. Nastaviti taloZzenje sve dok
se ne opazi prestanak formiranja taloga. Dodavati dalje reagens sve dok teCnost iznad taloga ne postane blago zute boje.
Obi¢no je dovoljna koli¢ina od 20 ml. Nastaviti blago zagrevanje precipitata dva do tri minuta.

6.2.2. Filtriranje i ispiranje: Filtrirati kroz filter (4.1.). Isprati nekoliko puta sa 20 ml vruée vode. Voda za ispiranje treba
postepeno da postane bezbojna, Sto ukazuje da oksin nije viSe prisutan.

6.3. Merenje taloga: Osusiti talog na 130-135°C do konstantne mase (najmanje jedan sat). Ostaviti da se ohladi u desikatoru
i potom izmeriti.

7) IzraZavanje rezultata
1 mg molibdenil-oksinata MoO2(CsHsON). odgovara 0,2305 mg molibdena (Mo).
Procenat molibdena (Mo) u dubrivu se izraunava na sledec¢i nacin:
Mo (%) = X x 0,02305 x [(V x D)/(a x M)], gde je:
X - masa taloga molibdenil-oksinata MoO2(CsHsON), u miligramima;
D - faktor razblazenja alikvota;
V - zapremina ekstrakta rastvora po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, u mililitrima;
a - zapremina alikvota uzetog iz poslednjeg razblazenja, u mililitrima;
M - masa uzorka za ispitivanje, u gramima.
Metoda br. 16.11.
Odredivanje cinka u ekstraktima dubriva atomskom apsorpcionom spektrometrijom
1) Primena metode
Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje cinka u ekstraktu dubriva.

Ova metoda se primenjuje na ispitivanje dubriva koja su ekstrahovana po Metodi br. 16.1. i Metodi br. 16.2, odnosno na
dubriva sa mikroelementom cinka i dubriva na bazi makro- i sekundarnih elemenata koja sadrze mikroelemenat cinka, a u
kojima je sadrzaj cinka deklarisan kao ukupni i/ili vodorastvorljivi.

2) Princip ispitivanja

Nakon odgovarajuéeg tretmana i razblazivanja ekstrakta sadrzaj cinka se odreduje atomskom apsorpcionom
spektrometrijom.

3) Reagensi
Za ispitivanje neophodni su sledeci reagensi:
3.1. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline oko 6 mol/l: jedna zapremina HCI (dz = 1,18 g/ml) na jednu zapreminu vode;

3.2. razblazeni rastvor hlorovodoni¢ne kiseline, oko 0,5 mol/l: pomeSati jednu zapreminu HCI (d= = 1,18 g/ml) sa 20
zapremina vode;

3.3. rastvori lantanove soli (10 g La/l), koji se koristi za odredivanje kobalta (Co), gvozda (Fe), mangana (Mn) i cinka (Zn), a
pripremaju se na jedan od sledecih nacina:

3.3.1. ili sa lantan-oksidom rastvorenim u hlorovodoni¢noj kiselini (3.1) (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
staviti 11,73 g lantan-oksida (La.Os) u 150 ml vode u sudu od jednog litra i dodati 120 ml 6 mol/I hlorovodoniéne kiseline
(3.1). Dozvoliti da se rastvori, a zatim dopuniti do jednog litra sa vodom i temeljno izmesati;

3.3.2. ili sa rastvorima lantan-hlorida, lantan-sulfata ili lantan-nitrata (rastvor je oko 0,5 mol/l u hlorovodoni¢noj kiselini):
rastvoriti 26,7 g lantan-hlorida (LaCls x 7H:0) ili 31,2 g lantan-nitrata-heksahidrata [La(NOs)s x 6H-0] ili 26,2 g lantan-sulfat-
nonahidrat [Laz(SO.)s x 9H20] u 150 ml vode, dodati 85 ml 6 mol/l hlorovodoni¢ne kiseline (3.1). Rastvoriti i potom dopuniti
vodom do jedne litre. Dobro promuckati;

3.4. kalibracioni rastvori mangana:

3.4.1. standardni rastvor cinka (1000 pug/ml Zn), koji se priprema na sledec¢i nacin: u ¢asu od 1000 ml rastvoriti 1 g cinka u
prahu ili plo¢icama sa tacnos¢u 0,1 mg, dodati 25 ml 6 mol/l hlorovodonicne kiseline (3.1.). Kada se potpuno istopi, dopuniti
vodom do zapremine i dobro promuckati;



3.4.2. radni rastvor cinka (100 pug/ml Zn), koji se priprema na sledeci nacin: razblaziti 20 ml standardnog rastvora (3.4.1.) u
0,5 mol/l rastvorom rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) u sudu od 200 ml. Dopuniti do zapremine sa 0,5 mol/l rastvorom
rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline (3.2.) i dobro promuckati.

4) Laboratorijska oprema: Atomski apsorpcioni spektrometar: videti Metodu br. 16.4. (5.). Uredaj mora imati izvor zraka
karakteristi¢an za cink (213, 8 nm).

5) Priprema rastvora za ispitivanje
5.1. Priprema rastvora cinka: Videti Metodu br. 16.1. i/ili Metodu br. 16.2., a ako je odgovarajuce i Metodu br. 16.3.

5.2. Priprema rastvora za ispitivanje: Videti Metodu br. 16.4. (5.2.). rastvor za ispitivanje mora da sadrzi 10% rastvora lantan
soli.

6) Postupak

6.1. Priprema slepe probe: Videti Metodu br. 16.4. (6.1.). Slepa proba mora da sadrti 10% rastvora lantan soli, kori§¢ene u
tacki 5.2.

6.2. Priprema kalibracionih rastvora: Videti Metodu br. 16.4. (6.2). Za optimalni opseg odredivanja od 0-5 pg/ml cinka,
otpepirati 0 ml, 0,5 ml, 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 mli 5 ml radnih rastvora (3.4.2.) u niz graduisanih sudova od 100 ml. Ako je
potrebno, podesiti koncentraciju hlorovodoni¢ne kiseline kako bi bila §to pribliznija onoj u rastvoru za ispitivanje. Dodati u
svaki sud 10 ml rastvora lantan soli koriS§¢ene u tacki 5.2. Dopuniti do 100 ml sa 0,5 mol/I rastvorom hlorovodoni¢ne kiseline
(3.2) i dobro promuckati. Ovi rastvori sadrze 0 pg/ml Zn, 0,5 pg/ml Zn, 1 pg/ml Zn, 2 ug/ml Zn, 3 pg/ml Zn, 4 pg/ml Zn'i 5
pg/ml Zn.

6.3. Odredivanje: Videti Metodu br. 16.4. (6.3.). Pripremiti spektrometar (5.) za merenje na talasnoj duzini od 213,8 nm.
7) IzraZavanje rezultata
Videti Metodu br. 16.4. (7.).
Procenat cinka (Zn) u dubrivu se izraGunava na sledeéi nacin:
Zn (%) = [(Xs - Xo) X V X D]J/(M x 109,
a ako je koris¢ena Metoda br. 16.3. na sledeci nacin:
Zn (%) = [(Xs - Xo) X V x 2D])/(M x 109),
gde je:
Zn - koli¢ina cinka izrazena u procentima;
Xs - koncentracija rastvora za ispitivanje (5.2.), u pg/ml;
Xo - koncentracija slepe probe (6.1.), u pg/ml;
V - zapremina ekstrakta dobijenog po Metodi br. 16.1.ili Metode br. 16.2, u mililitrima;
D - faktor koji odgovara razblazenju izvedenom u tacki 5.2;
M - masa uzorka za ispitivanje uzetog u skladu sa Metodom br. 16.1. ili Metodom br. 16.2, u gramima.

Racunanje faktora razblazenja D: Ako su (a1), (a2), (a3)....(ai) i (a) alikvotni delovi i (v1), (v2), (v3),....(vi) i (100) zapremine u
ml koje odgovaraju njihovim razblazenjima, faktor razblazenja ¢e biti jednak: D = (v1/a1) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. X. x (vi/ai) x
(100/a).

17. Ispitivanje granulometrijskog sastava

Metoda br. 17.1.

SRPS EN 1235, Cvrsta mineralna dubriva - Ispitivanje prosejavanjem
18. Helatni i kompleksirajuc¢i agensi

Metoda br. 18.1.

SRPS EN 13366, Mineralna dubriva - Obrada sa katjonskom izmenjivatkom smolom za odredivanje sadrZaja helatnih
mikrohranljivih materija i helatnih frakcija mikrohranljivih materija

Metoda br. 18.2.

SRPS EN 13368-1, Bubriva - Odredivanje helatnih sredstava u dubrivima pomocu hromatografije - Deo 1: Odredivanje
EDTA, HEEDTA i DTPA jonskom hromatografijom

Metoda br. 18.3.



SRPS EN 13368-2, Bubriva - Odredivanje helatnih sredstava u dubrivima pomocu hromatografije - Deo 2: Odredivanje
helata Fe sa 0,0-EDDHA, 0,0-EDDHMA i HBED hromatografijom jonskog para

Metoda br. 18.4.

SRPS EN 15451, Mineralna dubriva - Odredivanje helatnih jedinjenja - Odredivanje helata gvozda EDDHSA dvojonizuju¢om
hromatografijom

Metoda br. 18.5.

SRPS EN 15452, Mineralna dubriva - Odredivanje helatnih jedinjenja - Odredivanje helata gvozda o,p-EDDHA
reverznofaznom metodom HPLC

Metoda br. 18.6.

SRPS EN 15950, Mineralna dubriva - Odredivanje N-(1,2-dikarboksietil)-D, L-Asparagnska kiselina (iminodisukcinska
kiselina, IDHA) koris¢enjem teéne hromatografije visoke performanse (HPLC)

Metoda br. 18.7.

SRPS EN 16109, Mineralna dubriva - Odredivanje jona kompleksnih mikrohranjivih materija u mineralnim dubrivima -
Identifikacija lignosulfonata

Metoda br. 18.8.

SRPS EN 15962, Mineralna dubriva - Odredivanje sadrzaja kompleksnih mikrohranljivih materija i udela kompleksnih
mikrohranljivih materija

Metoda br. 18.9.

SRPS EN 16847, Bubriva - Odredivanje kompleksirajucih sredstava u dubrivima - Identifikacija heptaglukonske kiseline
primenom hromatografije

19. Inhibitori ureaze i nitrifikacije

Metoda br. 19.1.
SRPS EN 15360, Mineralna dubriva - Odredivanje dicijandiamida - Metoda te€¢ne hromatografije visoke performanse (HPLC)
Metoda br. 19.2.

SRPS EN 15688, Mineralna dubriva - Odredivanje inhibitora ureaze N-(n-butil) tiofosfornog triamida (NBPT) teCnom
hromatografijom visoke performanse (HPLC)

Metoda br. 19.3.

SRPS EN 15905, Mineralna dubriva - Odredivanje 3-metilpirazola (MP) pomocu te€ne hromatografije visoke performanse
(HPLC)

Metoda br. 19.4.

SRPS EN 16024, Mineralna dubriva - Odredivanje 1H-1,2,4-triazola u urei i u mineralnim dubrivima koja sadrze ureu -
Metoda te¢ne hromatografije visoke performanse (HPLC)

Metoda br. 19.5.

SRPS EN 16075, Mineralna dubriva - Odredivanje N-(2-nitrofenil)triamida fosforne kiseline (2-NPT) u urei i u mineralnim
dubrivima koja sadrze ureu - Metoda te€ne hromatografije visoke performanse (HPLC)

Metoda br. 19.6.

SRPS EN 16328, Dubriva - Odredivanje 3,4-dimetil-1H-pirazolfosfata (DMPP) - Metoda te€ne hromatografije visoke
performanse (HPLC)

Metoda br. 19.7.

SRPS EN 16651, Dubriva - Odredivanje triamida N-(n-butil)tiofosforne kiseline (NBPT) i triamida N-(n-propil)tiofosforne
kiseline (NPPT) - Metoda te€ne hromatografije visoke performanse (HPLC)

20. Teski metali

Metoda br. 20.1.

SRPS EN 14888, Mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju - Odredivanje sadrzaja kadmijuma

21. Kre¢ni materijal



Metoda br. 21.1.

SRPS EN 14397-2, Mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju - Odredivanje ugljen-dioksida - Deo 2: Metoda za materije za
kalcifikaciju

Metoda br. 21.2.
SRPS EN 12948, Materije za kalcifikaciju - Odredivanje raspodele veli€ine Cestica suvim i vlaznim prosejavanjem
Metoda br. 21.3.

SRPS EN 13971, Karbonatne i silikatne materije za kalcifikaciju - Odredivanje reaktivnosti - Metoda potenciometrijske titracije
sa hlorovodoniénom kiselinom

Metoda br. 21.4.

SRPS EN 16357, Karbonatne materije za kalcifikaciju - Odredivanje reaktivnosti - Metoda automatske titracije sa limunskom
kiselinom

Metoda br. 21.5.

SRPS EN 12945, Materije za kalcifikaciju - Odredivanje vrednosti neutralizacije - Titrimetrijske metode
Metoda br. 21.6.

SRPS EN 13475, Materije za kalcifikaciju - Odredivanje sadrzaja kalcijuma - Oksalatna metoda
Metoda br. 21.7.

SRPS EN 12946, Materije za kalcifikaciju - Odredivanje sadrzaja kalcijuma i magnezijuma - Kompleksometrijska metoda
Metoda br. 21.8.

SRPS EN 12947, Materije za kalcifikaciju - Odredivanje sadrZaja magnezijuma - Metoda atomskoapsorpcione spektrometrije
Metoda br. 21.9.

SRPS EN 12048, Cvrsta mineralna dubriva i materije za kalcifikaciju - Odredivanje sadrzaja vlage - Gravimetrijska metoda
susenjem na (105+/-2) °C

Metoda br. 21.10.

SRPS EN 15704, Materije za kalcifikaciju - Odredivanje razgradnje granulisanog kalcijuma i kalcijum/magnezijum-karbonata
pod uticajem vode

Metoda br. 21.11.
SRPS EN 14984, Materije za kalcifikaciju - Odredivanje uticaja proizvoda na pH zemljiSta - Metoda inkubacije zemljista

Prilog 2
METODE ISPITIVANJA MIKROBIOLOSKIH BUBRIVA

Metoda br. 1. Titar (broj) ¢elija mikroorganizama

1) Primena metode

Ovom metodom propisan je postupak za odredivanje titara celija mikroorganizama.

2) Princip ispitivanja

Titar ¢elija mikroorganizama ispituje se metodom agarnih plo¢a ili metodom najverovatnijeg broja (Most Probable Number).
3) Postupak

10 g ili 10 ml dubriva se unese u 90 ml sterilne vodovodne vode i izmeSa na laboratorijskoj tresilici da bi se dobila
ujednacena suspenzija. Od dobijene suspenzije pravi se serija decimalnih razredenja. Veli€ina razredenja zavisi od
deklarisanog broja mikroorganizama.

3.1. Metoda agarnih ploca: 0,5 ml razredene suspenzije zasejava se na odgovaraju¢u hranljivu podlogu i inkubira. Duzina
inkubacije i temperatura inkubacije zavisi od vrste mikroorganizama.

Broj ¢elija (titar) simbioznih azotofiksatora koji Zive u simbiozi s leguminozama odreduje se na Yaest manitol podlozi.
Broj ¢elija (titar) slobodnih azotofiksatora odreduje se na Fjordovoj podlozi.
Broj ¢elija (titar) bakterija fosfomineralizatora odreduje se na glukozoasparaginskoj podlozi uz dodatak fitata ili lecitina.

Broj ¢elija gljiva fosfomineralizatora odreduje se na krompir-dekstroznoj podlozi uz dodatak fitata ili lecitina.



Broj ¢elija (titar) fosfomobilizatora i silikatnih bakterija odreduje se na glukozoasparaginskoj podlozi uz dodatak nerastvornih
fosfata ili silikata.

Broj spora mikoriznih gljiva odreduje se na krompir-dekstroznoj podlozi.

Broj ¢elija (titar) bakterija mineralizatora humusa odreduje se na hranljivom agraru, broj spora gljiva mineralizatora humusa
odreduje se na krompir-dekstroznoj podlozi, a broj ¢elija aktinomiceta mineralizatora humusa odreduje se na dekstrozno-
kvascevoj podlozi.

Broj ¢elija (titar) mikroorganizama stimulatora rasta biljaka odreduje se na hranljivom agraru (bakterije) i na krompir-
dekstroznom agaru (gljive).

3.2. Metoda najverovatnijeg broja (Most Probable Number): Koristi se samo za odredivanje broja bakterija.
Zasejavanje se vrsi u te€nim hranljivim podlogama istog sastava kao $to je navedeno u tacki 3.1.

Za izraCunavanje najverovatnijeg broja ¢elija koriste se tablice.
Metoda br. 2. Determinacija mikroorganizama u mikrobioloSkom dubrivu

Determinacija bakterija vrSi se na osnovu morfoloSkih osobina éelija i kolonije, kao i na osnovu biohemijskih osobina, pri
¢emu se koriste klju€evi za determinaciju bakterija (Bergeys Manual of determinative of Bacteria) i slicni kljuCevi.

Determinacija gljiva u mikrobioloSkom dubrivu vrSi se na osnovu morfoloskih osobina hifa, spora i kolonija.

Metode, sastav hranljivih podloga i nacin izra¢unavanja broja mikroorganizama u mikrobiolo§kom dubrivu opisane su u
mikrobioloskim praktikumima, kao $to su:

1. Sharlau Mycrobiology: Handbook of Microbiological culture media, International edition, 2000;

2. Benson H: Microbiological Application, McGrowHill, 8.th International edition, 2000; 3. Jarak M, Buri¢ S: Praktikum iz
mikrobiologije, Poljoprivredni fakultet, Novi Sad, 2006;

4. Samson R., and Reenen-Hoekstra E: Introduction to food-borne fungi, third edition, CBC, Institute of the Royal
Netherlands, 1988. 4827010.0062.84.Doc/2



