[*|CESKA TECHNICKA NORMA

ICS 65.080 Cerven
2018

Hnojiva - Chromatografické stanoveni chelatacnich Cinidel v hnojivech - CSN

Céast 2: Stanoveni zeleza chelatovaného [0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA EN 13368-2

a HBED nebo chelatacnich ¢inidel iontovou parovou chromatografii
65 4851

Fertilizers - Determination of chelating agents in fertilizers by chromatography -

Part 2: Determination of Fe chelated by [0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA and HBED, or the amount of
chelating agents,

by ion pair chromatography

Engrais - Détermination des agents chélatants dans les engrais par chromatographie -

Partie 2: Détermination du fer chélaté [0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA et HBED, ou de la quantité
d’agents chélatamts,

par chromatographie d,appariement d,ions

Diingemittel - Bestimmung von Chelatbildnern in Diingemitteln mit Chromatographie -

Teil 2: Bestimmung von Fe chelatisiertem [0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA und HBED, oder der Summe
der Chelatbildner,

mit lonen-Paarchromatographie

Tato norma je ¢eskou verzi evropské normy EN 13368-2:2017. Pfeklad byl zajitén Ceskou
agenturou pro standardizaci. Ma stejny status jako oficidlni verze.

This standard is the Czech version of the European Standard EN 13368-2:2017. It was translated by
the Czech Standardization Agency. It has the same status as the official version.

Nahrazeni predchozich norem

Touto normou se nahrazuje CSN EN 13368-2 (65 4851) z dubna 2013.

Narodni predmluva

Zmény proti predchozi normé

Hlavni zmény proti predchozi normeé jsou uvedeny v evropské predmluve.
Informace o citovanych dokumentech

EN 1482-2 zavedena v CSN EN 1482-2 (65 4821) Hnojiva a materialy k vapnéni ptid - Vzorkovani
a ptiprava vzorku - Cést 2: Pi{prava vzorku



EN 12944-1:1999 zavedena v CSN EN 12944-1:2002 (65 4800) Hnojiva a materialy k vapnéni pld -
Slovnik - Cast 1: VSeobecné terminy

EN 12944-2:1999 zavedena v CSN EN 12944-2:2002 (65 4800) Hnojiva a materialy k vapnéni pld -
Slovnik - Cést 2: Terminy vztahujici se ke hnojiviim

EN ISO 3696 zavedena v CSN ISO 3696 (68 4051) Jakost vody pro analytické ucely. Specifikace
a zkuSebni metody

Souvisici CSN
CSN EN 1482-1 (65 4821) Hnojiva a materialy k vapnéni pid - Vzorkovani a piiprava vzorku - Cast 1:

Vzorkovani

CSN IS0 5725-2:1997 (01 0251) Presnost (spravnost a shodnost) metod a vysledki méreni - Cést 2:
Z&kladni metoda pro stanoveni opakovatelnosti a reprodukovatelnosti normalizované metody méreni

Souvisici pravni predpisy

Narizeni Evropského parlamentu a Rady (ES) ¢. 2003/2003 ze dne 13. rijna 2003 o hnojivech,
v platném znéni

Vypracovani normy
Zpracovatel: Katefina Sléglové, ICO 76130509
Pracovnik Ceské agentury pro standardizaci: Ing. Radmila Foretova

Ceskd agentura pro standardizaci je statni pfispévkova organizace zfizena Utadem pro technickou
normalizaci, metrologii a statni zkuSebnictvi na zdkladé ustanoveni § 5 odst. 2 zdkona ¢. 22/1997 Sb.,
o technickych pozadavcich na vyrobky a o zméné a doplnéni nékterych zékont, ve znéni pozdéjsich
predpist.

EVROPSKA NORMA EN 13368-2
EUROPEAN STANDARD

NORME EUROPEENNE

EUROPAISCHE NORM Listopad 2017

ICS 65.080 Nahrazuje
EN 13368-2:2012

Hnojiva - Chromatografické stanoveni chelataCnich ¢inidel v hnojivech -
Cést 2: Stanoveni Zeleza chelatovaného [0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA a HBED, nebo chelata¢nich
Cinidel, iontovou parovou chromatografii

Fertilizers - Determination of chelating agents in fertilizers by chromatography -
Part 2: Determination of Fe chelated by [0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA and HBED,
or the amount of chelating agents, by ion pair chromatography



Engrais - Détermination des agents chélatants Diingemittel - Bestimmung von Chelatbildnern

dans les engrais par chromatographie - in Dingemitteln mit Chromatographie -

Partie 2: Détermination du fer chélaté [o0,0] Teil 2: Bestimmung von Fe chelatisiertem [o0,0]
EDDHA, [0,0]EDDHMA et HBED, ou de la EDDHA, [0,0] EDDHMA und HBED, oder der
quantité d,agents chélatamts, par Summe

chromatographie d'appariement der Chelatbildner, mit lonen-

d,ions Paarchromatographie

Tato evropska norma byla schvélena CEN dne 2017-09-11.

Clenové CEN jsou povinni splnit vnitfni predpisy CEN/CENELEC, v nichZ jsou stanoveny podminky,
za kterych se této evropské normé bez jakychkoliv modifikaci udéluje status narodni normy.
Aktualizované seznamy a biblio-

grafické citace tykajici se téchto ndrodnich norem Ize obdrZet na vyzadéani v Ridicim centru CEN-
CENELEC nebo u kteréhokoliv clena CEN.

Tato evropska norma existuje ve trech oficialnich verzich (anglické, francouzské, némecké). Verze
v kazdém jiném jazyce prelozena ¢lenem CEN do jeho vlastniho jazyka, za kterou zodpovida a kterou
notifikuje Ridicimu centru CEN-CENELEC, mé stejny status jako oficidlni verze.

Cleny CEN jsou narodni normaliza¢ni organy Belgie, Bulharska, Byvalé jugoslavské republiky
Makedonie, Ceské republiky, Dénska, Estonska, Finska, Francie, Chorvatska, Irska, Islandu, Itélie,
Kypru, Litvy, Lotysska, Lucemburska, Madarska, Malty, Némecka, Nizozemska, Norska, Polska,
Portugalska, Rakouska, Rumunska, Recka, Slovenska, Slovinska, Spojeného kralovstvi, Srbska,
Spanélska, Svédska, Svycarska a Turecka.

]

Evropsky vybor pro normalizaci

European Committee for Standardization

Comité Européen de Normalisation

Europaisches Komitee fiir Normung

Ridici centrum CEN-CENELEC: Avenue Marnix 17, B-1000 Brusel

© 2017 CEN Veskera prava pro vyuziti v jakékoliv formé a jakymikoliv prostredky
Ref. ¢. EN 13368-2:2017 E

jsou celosvétové vyhrazena narodnim ¢lentim CEN.



Obsah

Evropska

PIEAMIUVA.....cciiiiiiiiiiie e

K TP Terminy

A AETINICE. et

9.2...... Priprava roztoku vzorku pro chelaty jinych
MIKIOEIEMENTT. .....ecvievieeietietietiete ettt ettt re e seeae s enas

9.3...... Priprava kalibracnich
TOZEOKUL. ..ottt ettt ettt ettt et eae e ene e

10

Strana



94...... Chromatograficka
ANALYZA. ...ttt ettt et e e e e — e e e e a—ee e s tbee e e tbeeeatbaeeatbaeeaaabaeeeattaeeeattaeeeabaeeeataeeearraeeans
. 10

10....... Vyjadreni

10.1.1 Fe chelatované [0,0] EDDHA nebo [0,0] EDDHMA v Fe-[0,0] EDDHA nebo Fe-[0,0]
EDDHMA. ....ooeieeeieeeeeeeeeeeeenn 14

10.1.2 Fe chelatované HBED v Fe-HBED
(o] o 1<) =1 H=Te] o FUUUUUURRO OO SRS PR UUURPPPRR 14

10.2 ... Chelatacni ¢inidla
V RNOJIVECH. ..ttt e e e ettt e e e ettt e e e sttt e e e s e abbbaeeeeas
v 15

10.2.1 Hmotnostni zlomek chelata¢niho Cinidla v hnojivech obsahujicich [0,0] EDDHA nebo [0,0]
EDDHMA.......cccccevernn. 15

10.2.2 Hmotnostni zlomek chelatac¢niho ¢inidla v hnojivech obsahujicich

HBED. ..ottt 15

11.......

PTECIZIIOST. ...ttt ettt s s e e e e e e e e e e e e e e et e e e e e e bbbt bb bbb e e e e e e eeeeeas
...................................... 15

11.1.... Mezilaboratorni

A (0] V1 - TR P SO SRR PP PP PR
......... 15

11.2....

OPAKOVALEINOST. ... vvitiiiriieieie e e e et e e e e e e e e e e e e e st e et e eeeeeaaeaeaaesesaassssssasassassaaeaaaeaeeeeeessannssnsnnns
..................................... 15

11.3....

RePTOAUKOVALEINOST. ...t e e e e e e e e e ar e e e e e eeeeeeeeeeeeseesassssssaaaaeeeeeens
.................................... 16

12....... Protokol

0 ZKOUSCO. ..o utvie e ettt e ettt ettt e et e e et e e e et e e e etb e e e etaeeeeabeeeetbeeeeeasaaeeaabaeeeaabaeeeeataeeeaabbeeeatbeeeatreeeerreeeenres
...................... 16

Priloha A (informativni) Statistické vysledky mezilaboratornich

ZKOUSEK....coouviiiiiiecie ettt 17

Al...... Statistické vysledky mezilaboratorni zkousky uskute¢néné v roce

2003 i 17



A.1.1.. ZkuSebni

A 740) 44 2 PO ST PRSP P P PPPPPP
...................... 17

A.1.2.. Postup mezilaboratorni

ZROUSKY ..ottt ettt e e ettt e et e e e e etb e e e e tae e e eetbeeeeeaabeeeetbbeeeeabeeeabbeeeatbeeeetbeeeatreeeeareeeenns 17
A.1.3.. Vysledky a statistické

A0 1oT0 b o ToYor ) 1} FO PPN PPRRUPPRRN
17

A.2...... Statistické vysledky mezilaboratorni zkousky uskutecnéné v roce

20001 ittt 18

A.2.1.. ZkuSebni

A 740) 4« PSP O PP SO P PP PPPPPPPP
...................... 18

A.2.2.. Postup mezilaboratorni

ZROUSKY ..ottt ettt et e e e ettt e e et e e e e eab e e e etbeeeeeabe e e e eabaeeeeabbeeeeabeeeatbeeeaabeeeeabeeeetreeeetreeeeanns 18
A.2.3.. Vysledky a statistické

ATA 01010 Lo ToYor =) ) F PSP PUPPRR
18

A.3...... Statistické vysledky mezilaboratorni zkousky uskute¢néné v roce 2014 - ¢ast
A, 19

A.3.1

L6 L<7=) OO
........................................ 19

A.3.2.. ZkuSebni

A 740) 44 2O TPT SRRSO PPPPPP
...................... 19

A.3.3.. Postup mezilaboratorni

ZROUSKY ...ttt ettt ettt et e e e et e e et e e e e etb e e e e etbe e e e tbe e e e etabeeeetbbeeeeareeeabbeeeebbeeeeabeeeeareeeeareeeenns 19
A.3.4.. Vysledky a statistické

A0 1oT0 b o ToYor ) 1) FO PP P URRUPPRRRN
19

AA...... Statistické vysledky mezilaboratorni zkousky uskutecnéné v roce 2014 - ¢ast
B 20

A4.1

L6 L+7=) IO



Strana

A.4.2.. ZkuSebni

A7) 4« 2SO T S O PPPPPP
...................... 20

A.4.3.. Postup mezilaboratorni

ZKOUSKY ..ottt ettt ettt et e e e e e et e e e e eaa e e e e eta e e e eetbe e e e eaabeeeetbbeeeetbeeeatbeeeetbaeeeataeeetraeeeareeeenns 20
A.4.4.. Vysledky a statistické

VYNOANOCEN. ...ttt ettt e et e e e et e e e eatb e e e ebbeeeetbeeeetbaeeeassseeesasbeeeasaeeeasreeeanns
21

Priloha B (informativni) Obecny postup pro stanoveni titracni Cistoty chelatacnich ¢inidel s vyuzitim
automatického fotometrického

[R5 1100} o) FOR R RRRRRT
......................................... 22

Priloha C (informativni) Uplné nézvy chelata¢nich

o301 1o [< IR 23

L2311 N0 0 4 1 i LT TP T OO PO PP PPPPPPPP



Evropska predmluva

Tento dokument (EN 13368-2:2017) vypracovala technickd komise CEN/TC 260 Hnojiva a materidly
k vapnéni pid, jejiz sekretariat zajistuje DIN.

Této evropské normé je nutno nejpozdéji do kvétna 2018 udélit status ndrodni normy, a to bud’
vydanim identického textu, nebo schvalenim k primému pouzivani, a narodni normy, které jsou s ni
v rozporu, je nutno zrusit nejpozdéji do kvétna 2018.

Upozornuje se na moznost, ze nékteré prvky tohoto dokumentu mohou byt predmétem patentovych
prav. CEN [a/nebo CENELEC] nelze ¢init odpovédnym za identifikaci jakéhokoliv nebo vSech
patentovych prav.

Tento dokument nahrazuje EN 13368-2:2012.

Tento dokument byl vypracovan na zékladé mandatu udéleného CEN Evropskou komisi a Evropskym
sdruzenim volného obchodu.

Ve srovnani s normou EN 13368-2:2012 byly provedeny nasledujici zmény:
a) do predmétu normy a nazvu bylo doplnéno stanoveni chelatacnich Cinidel;
b) derivatizaCni metoda pro stanoveni chelatacnich Cinidel je vysvétlena v kapitole 4 Princip;

c¢) byla doplnéna nova moznost pro pripravu roztoku Fe-[o,0] EDDHA, zac¢inajici od standardu Fe-
[0,0] EDDHA vV 6.6;

d) do kapitoly 10 byl doplnén vypocet hmotnostniho zlomku chelata¢nich Cinidel, vCetné vzorcu
(3) a (4);

e) tabulka 2 byla rozsirena o data preciznosti pro mezilaboratorni porovnavaci zkousku z roku
2014;

f) do kapitoly 12 byly doplnény informace k typu standardu pouzitého pro vzorky Fe-[o,0] EDDHA
a k moznosti uvadét obsahy chelatacnich ¢inidel;

g) byly pridany vysledky mezilaboratorni porovnavaci zkousky provedené v roce 2014, Cast A a Cast
B (A.3aA.4);

h) byly technicky revidovany Uplné nazvy chelatac¢nich cinidel v priloze C;
i) byly provedeny edic¢ni Gpravy.

EN 13368 Hnojiva - Chromatografické stanoveni chelatacnich c¢inidel v hnojivech se sklada
z nasledujicich ¢asti:

- Cdst 1: Stanoveni EDTA, HEEDTA a DTPA iontovou chromatografii

- Cdst 2: Stanovent Zeleza chelatovaného [0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA a HBED nebo mnoZstvi
chelatacnich cinidel iontovou pdrovou chromatografii

- Cdst 3: Stanoveni [S,S]-EDDS iontovou pdrovou chromatografii



Podle vnitrnich predpist CEN-CENELEC jsou tuto evropskou normu povinny zavést narodni
normalizacni organizace nasledujicich zemi: Belgie, Bulharska, Byvalé jugoslavské republiky
Makedonie, Ceské republiky, Dénska, Estonska, Finska, Francie, Chorvatska, Irska, Islandu, Italie,
Kypru, Litvy, LotySska, Lucemburska, Madarska, Malty, Némecka, Nizozemska, Norska, Polska,
Portugalska, Rakouska, Rumunska, Recka, Slovenska, Slovinska, Spojeného krélovstvi, Srbska,
Spanélska, Svédska, Svycarska a Turecka.



1 Predmet normy

Tato evropska norma specifikuje metodu chromatografického stanoveni Zeleza chelatovaného kazdym
individualnim orto(hydroxy)-orto(hydroxy) izomerem chelata¢niho ¢inidla [0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA
a HBED v hnojivech obsa-

hujicich jednu nebo vice téchto latek, kromé smési [0,0] EDDHMA a HBED. Tato metoda umoznuje
identifikaci a stanoveni celkové koncentrace vodorozpustného zZeleza chelatovaného témito
chelata¢nimi Cinidly. Také, po derivatizaci pomoci Fe, mize byt stanoveno rozpus$téné mnozstvi
chelata¢niho c¢inidla, jsou-li jiné mikroelementy mimo Fe, pritomny v hnojivech obsahujicich

[0,0] EDDHA, [0,0] EDDHMA nebo HBED.

Tato metoda je pouzitelna pro hnojiva ES uvedena v narizeni (ES) ¢. 2003/2003 [4]. Je pouZitelna pro
stanoveni hmotnostniho zlomku chelatovaného kovu nejméné 0,625 %.

POZNAMKA 1 Latky EDDHA (ethylendiamino-N,N ’-di[ (hydroxyfenyl)octové kyselina] a EDDHMA
(ethylendiamino-N,N "-di[ (hydroxy-

methylfenyl)octova kyselina] existuji v nékolika riznych izomernich formach. Jsou znamy pozi¢ni
izomery pro hydroxylové ¢i methylové skupiny (v pozicich orto, meta a para), stejné jako
stereoizomery (meso a dl racemické formy). Jak meso, tak

dl racemické formy [orto,orto]-EDDHA a [orto,orto]-EDDHMA jsou pozi¢nimi izomery hydroxylovych
skupin povolené narizenim (ES) ¢. 2003/2003. Vzhledem k tomu, Ze para, meta a orto pozi¢ni
izomery methylové skupiny EDDHMA vykazuji dosti

podobnou stabilitu, mohou byt spojeny: ve zde popsané metodé jsou para, meta a orto pozi¢ni
izomery methylové skupiny [0,0] EDDHMA posuzovany spolecné. HBED (N,N "-bis(2-hydroxybenzyl)-
ethylendiamino-N,N "-dioctova kyselina) se nevyskytuje v izomernich formach.

POZNAMKA 2 V soudasnosti existuji analyticky ¢isté standardy pouze pro [orto,orto] EDDHA,
[orto,orto] EDDHMA a HBED. VSechny ostatni latky byly jako standard nedostupné, vliv jejich
pripadné pritomnosti ve vzorcich (s ohledem na citlivost a selek-

tivitu této metody) nebyl studovan.

POZNAMKA 3 Meso a dl racemické formy [0,0] EDDHA a [0,0] EDDHMA mohou byt touto metodou
stanoveny oddélené.

Konec nahledu - text dale pokracuje v placené verzi CSN.



