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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 25705:2019) enthélt unverandert die Internationale Norm ISO 25705:2016, die
vom Technischen Komitee ISO/TC 134 ,Fertilizers and soil conditioners” (Sekretariat: ISIRI, Iran, Islamic
Republic of) erarbeitet und aufgrund des Beschlusses des CEN/TC 260 ,Diingemittel und Kalkdiinger”
(Sekretariat: DIN, Deutschland) zur Ubernahme als Europaische Norm EN ISO 25705 vorgeschlagen wird.

[SO 25705:2016 wurde als EN 15705:2010 von CEN/TC 260 im Rahmen des Mandats M/335 erarbeitet und
ohne Anderungen aufder den im Vorwort genannten vom Technischen Komitee ISO/TC 134 ,Fertilizers and
soil conditioners“ angenommen.

Das zustandige nationale Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-03-02 AA ,Diingemittel” des
DIN-Normenausschusses Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.

Flir die in diesem Dokument zitierten internationalen Dokumente wird im Folgenden auf die
entsprechenden deutschen Dokumente hingewiesen:

ISO 3696 siehe DIN ISO 3696

ISO 5725-1 siehe DIN ISO 5725-1

IS0 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2

ISO 14820-1 siehe E DIN EN ISO 14820-1
ISO 14820-2 siehe E DIN EN ISO 14820-2
Anderungen

Gegeniiber DIN EN 15705:2010-07 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) die Verweisungen auf EN 1482-1 und EN 1482-2 sind in ISO 14820-1 und ISO 14820-2 geidndert
worden;

b) in 5.2.1 und 6.2.1 wurde der allgemeine Text (nicht Wasser betreffend) direkt unter 5.2 bzw. 6.2
verschoben;

c) inTabelle 1 wurde das Wort ,,etwa“ zu den Kopfzeilen der Spalten IBDU und CDU hinzugefiigt;

d) in 5.4.3 und 6.4.3 in deutscher Fassung: keine Anderung, da sich fiir die deutsche Ubersetzung aus dem
gednderten englischen Text keine Anderung ergibt;

e) in 6.4.3 wurde ,Glasstiicke“ durch ,Siedesteine” ersetzt;

f) in6.4.2.1,6.4.2.2, 6.4.2.3 und 6.4.2.4 wurde jeweils eingefligt: ,durch Eingeben des Kolbens“ vor ,in das
Ultraschallbad®;

g) in 6.4.2.1, 64.2.2, 64.2.3, 6.4.2.4, 6.4.2.5 und 6.4.3 wurde ,homogenisiert* durch ,sorgfaltig gemischt”
ersetzt.
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Nationaler Anhang NA
(informativ)
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DIN ISO 3696, Wasser fiir analytische Zwecke — Anforderungen und Priifungen (1SO 3696:1987)

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 1: Allgemeine Grundlagen und Begriffe

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen —
Teil 2: Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichsprdzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens

E DIN EN ISO 14820-1, Diingemittel und Kalkdiinger — Probenahme und Probenvorbereitung — Teil 1:
Probenahme
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Probenvorbereitung
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Europaisches Vorwort

Der Text von ISO 25705:2016 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 134 ,Fertilizers, soil conditioners
and beneficial substances der Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und als
prEN ISO 25705:2019 durch das Technische Komitee CEN/TC 260 ,Diingemittel und Kalkdlinger"
libernommen, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 15705:2010 ersetzen.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 25705:2016 wurde von CEN als prENISO 25705:2019 ohne irgendeine Abdnderung
genehmigt.
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Vorwort

ISO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung von Nationalen
Normungsorganisationen (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
normalerweise von ISO Technischen Komitees durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, fiir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale Organisationen, staatlich und nicht-staatlich, in Liaison mit ISO, nehmen
ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet eng mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC)
bei allen elektrotechnischen Themen zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Im Besonderen sollten die fiir die
verschiedenen 1SO-Dokumentenarten notwendigen Annahmekriterien beachtet werden. Dieses Dokument
wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der ISO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet (siehe
www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der empfangenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname wird als Information zum Nutzen der Anwender
angegeben und stellt keine Anerkennung dar.

Eine Erlduterung der Bedeutung ISO-spezifischer Benennungen und Ausdriicke, die sich auf
Konformitiatsbewertung beziehen, sowie Informationen {iber die Beachtung der Grundsitze der
Welthandelsorganisation (WTO) zu technischen Handelshemmnissen (TBT, en: Technical Barriers to Trade)
durch ISO enthalt der folgende Link: www.iso.org/iso/foreword.html.

ISO 25705 wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 260, Diingemittel und Kalkdiinger (als EN 15705:2010)
erarbeitet und vom Technischen Komitee ISO/TC 134, Fertilizers, soil conditioners and beneficial substances
angenommen. Die folgenden Anderungen wurden durchgefiihrt.

a) Die Verweisungen auf EN 1482-1 und EN 1482-2 sind in ISO 14820-1 und ISO 14820-2 gedndert
worden.

b) In 5.2.1 und 6.2.1 wurde der allgemeine Text (nicht Wasser betreffend) direkt unter 5.2 bzw. 6.2
verschoben.

c) InTabelle 1 wurde das Wort ,etwa“ zu den Kopfzeilen der Spalten IBDU und CDU hinzugefiigt.

d) In5.4.3 und 6.4.3 in deutscher Fassung: keine Anderung, da sich fiir die deutsche Ubersetzung aus dem
gednderten englischen Text keine Anderung ergibt.

e) In6.4.3 wurde ,Glasstiicke” durch ,Siedesteine” ersetzt.

f) In6.4.2.1,6.4.2.2,6.4.2.3 und 6.4.2.4 wurde jeweils eingefiigt: ,durch Eingeben des Kolbens“ vor ,in das
Ultraschallbad®.

g) In6.4.21,64.22 6423, 64.2.4,6.4.2.5 und 6.4.3 wurde ,homogenisiert“ durch ,sorgfaltig gemischt”
ersetzt.
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h) In 6.4.2.5 in deutscher Fassung: keine Anderung, da sich fiir die deutsche Ubersetzung aus dem
gednderten englischen Text keine Anderung ergibt.

i) In den Legenden zu den Bildern B.2, B.3, B.4, C.2, C.3, C.4, und C.5 wurden die Einheiten fiir die Flachen
erganzt.
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Einleitung

Diingemittel, die Kondensate aus Harnstoff und spezifizierten Aldehyden (mit Crotonaldehyd bezeichnet als
Crotonylidendiharnstoff oder CDU, mit Isobutyraldehyd bezeichnet als Isobutylidendiharnstoff oder IBDU,
mit Formaldehyd bezeichnet als Harnstoffformaldehyd oder Methylenharnstoff oder MU) enthalten,
entsprechen dem Anhangl der Verordnung (EG)2003/2003 [1] als Stickstoffdiinger. Die in dieser
Europdischen Norm beschriebenen Verfahren erlauben die quantitative Bestimmung dieser Kondensate und
die Bestimmung der Léslichkeit der MU-Oligomere in Ubereinstimmung mit dieser Verordnung.
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1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt Verfahren fiir die Bestimmung von Isobutylidendiharnstoff (IBDU), Crotony-
lidendiharnstoff (CDU) (Verfahren A) und Methylenharnstoff-Oligomere (MU) (Verfahren B) in Diingemitteln
mit Hochleistungs-Fliissigchromatographie (HPLC) fest.

Das Verfahren gilt fiir alle Diingemittel, die keine stérenden organischen Verbindungen enthalten.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlief’lich aller Anderungen).

ISO 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

ISO 14820-2, Fertilizers and liming materials — Sampling and sample preparation — Part?2: Sample
preparation

EN 12944-1, Diingemittel und Kalkdiinger — Vokabular — Teil 1: Allgemeine Begriffe

EN 12944-2, Diingemittel und Kalkdiinger — Vokabular — Teil 2: Begriffe fiir Diingemittel

3 Begriffe

Flir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach EN 12944-1 und EN 12944-2.

4 Probenahme und Probenvorbereitung

Die Probenahme ist nicht Bestandteil des in dieser Internationalen Norm festgelegten Verfahrens. Ein zu
empfehlendes Probenahmeverfahren ist in ISO 14820-1 angegeben.

Die Probenvorbereitung muss nach ISO 14820-2 durchgefiihrt werden.

5 Verfahren A: Bestimmung von CDU und IBDU

5.1 Kurzbeschreibung

Die Probe wird mit Wasser extrahiert und nach entsprechender Verdiinnung mit einem geeigneten HPLC-
System analysiert.

5.2 Reagenzien

Es werden nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit verwendet, sofern nicht anders festgelegt.
5.2.1 Wasser, destilliertes oder demineralisiertes Wasser (Qualitit 3 nach ISO 3696).

5.2.2 Acetonitril, HPLC-Qualitat.

5.2.3 Isobutylidendiharnstoff und Crotonylidendiharnstoff, in ihrer reinen Form.

Documents
Document Sharing7Hub

Full document details: E DIN EN ISO 25705:2019-06


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-25705-2019-06
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-25705-2019-06

E DIN EN ISO 25705:2019-06 - Entwurf -
prEN ISO 25705:2019 (D)

5.3 Gerite

5.3.1 Laborausriistung und Glasgerate zur Herstellung von Losungen und Verdiinnungen.
5.3.2 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von +0,1 mg.

5.3.3 HPLC-System mit UV-Detektor.

5.3.4 Ultraschallbad.

5.3.5 Magnetriihrer.

5.3.6 Einmalgebrauchsfilter, 0,45 pm.

5.4 Durchfithrung

5.4.1 HPLC Systemparameter

Analysen-/Trennséule: Kieselgel[kapillar]saule mit C18-Umkehrphasel)

Nachweiswellenldange: 200 nm

Elutionsmittel: Acetonitril-Wasser-Gemisch: 10/90 (Volumenanteil)
Durchfluss: 1 ml/min

Temperatur: Umgebungstemperatur

Injektionsvolumen: 20 ul

5.4.2 Kalibrierung
5.4.2.1 IBDU-Stammlésung o(IBDU) =100 mg/1

In einen 1 000-ml-Kolben werden 100/R mg IBDU (5.2.3) eingewogen, wobei R die Reinheit des IBDU ist,
und etwa 900 ml Wasser (5.2.1) hinzugefiigt. Nach dem Losen im Ultraschallbad (5.3.4) fiir etwa 10 min wird
auf einem Magnetriihrgerat (5.3.5) fiir etwa 1 h geriihrt. Das Volumen wird bis zur Marke aufgefiillt. Eine
Filtration ist nicht erforderlich.

5.4.2.2 CDU-Stammlésung po(CDU) =100 mg/1

In einen 1 000-ml-Kolben werden 100/R mg CDU (5.2.3) eingewogen, wobei R die Reinheit des CDU ist, und
etwa 900 ml Wasser (5.2.1) hinzugefiigt. Nach dem Ldsen im Ultraschallbad (5.3.4) fiir etwa 10 min wird auf
einem Magnetriithrgerat (5.3.5) fiir etwa 1h geriihrt. Das Volumen wird bis zur Marke aufgefiillt. Eine
Filtration ist nicht erforderlich.

1) LiChrosorb RP-18 7 um 250/4 mm ist ein Beispiel fiir ein geeignetes handelsiibliches Produkt. Diese Angabe dient
nur zur Unterrichtung der Anwender dieser Internationalen Norm und bedeutet keine Anerkennung des genannten
Produkts durch ISO.
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5.4.2.3 Kalibrierlésung

Flr die Kalibrierung werden mit Vollpipetten drei Losungen nach Tabelle 1 hergestellt und mit Wasser
(5.2.1) auf das Mafdvolumen verdiinnt.

Fir die Bestimmung der Retentionszeit werden jeweils 10 ml der Stammlésungen nach 5.4.2.1 oder 5.4.2.2
in zwei 100-ml-Kolben gegeben und mit Wasser (5.2.1) auf das Mafdvolumen verdiinnt.

Die Bewertung der Kalibrierung wird manuell oder mittels eines geeigneten rechnergestiitzten
Berechnungsverfahrens durchgefiihrt.

Tabelle 1 — Herstellung der Kalibrierlésungen

Menge der
Stammlésung Gehalt an IBDU Gehalt an CDU
IBDU/CDU
Parameter
ml
mg/1 mg/1
(Zugabe zu 100-ml-
Kolben) (etwa) (etwa)
Standard 1 10 10,0 10,0
Standard 2 25 25,0 25,0
Standard 3 50 50,0 50,0

5.4.3 Vorbereitung der Priifmenge

Von der auf < 0,2 mm gemahlenen Probe wird 1 g auf 0,1 mg eingewogen und mit Wasser (5.2.1) in einen
1 000-ml-Messkolben gespiilt. Der Kolben wird auf eine Menge von etwa 900 ml gefiillt und fiir 10 min im
Ultraschallbad (5.4.3) behandelt. Anschlieflend wird bis zur Marke aufgefiillt und auf dem Magnetriihrgerat
(5.3.5) 1 h bei Raumtemperatur gertihrt. In einem 100-ml-Messkolben werden 10 ml der Losung verdiinnt
und durch ein Einmalgebrauchsfilter (5.3.6) in das HPLC-Injektionsgefaf3 (Vial) filtriert.

5.4.4 Messung

Die Messung wird manuell oder mit Hilfe eines automatischen Probenaufgabesystems (Autosamplers)
durchgefiihrt.

5.4.5 Wichtige Hinweise

IBDU kann in wassriger Losung Harnstoff bilden. Aus diesem Grund muss die Messung der Kalibrier- und der
Probenldsungen innerhalb eines Arbeitstages abgeschlossen werden.

Die Konzentrationen von CDU und IBDU in den Probenlésungen miissen innerhalb der Kalibriergrenzen
(5.4.2) gehalten werden, um eine ausreichende Vergleichprazision sicherzustellen.

5.5 Berechnung

Die Berechnung kann manuell oder mit Hilfe eines PC unter Verwendung der Kalibrierparameter in Bezug
zur verwendeten Menge durchgefiihrt werden.

Im Fall der computergestiitzten Berechnung und Anwendung der Tabelle 1 hinsichtlich der Mengen der
Stammlosung wird der Gehalt an IBDU/CDU in Milligramm je Liter vom System berechnet. Die berechneten
Werte sind gleich der prozentualen Massenkonzentration von IBDU/CDU in der analysierten Diingemittel-
probe.
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Unter Befolgung der allgemeinen Deklarationsregeln in Vorschriften zur Angabe des Gehalts von Verbin-
dungen als prozentualer Stickstoff-Massenanteil sind die Gehalte wygpyy und wy(cpy) in Prozent (g/100 g)

nach Gleichung (1) und Gleichung (2) zu berechnen:

Wn@Bpu) = Wigpy X 0,322 (D
Wn(cpu) = Wepy X 0,326 (2)
Dabei ist

0,322 der Umrechnungsfaktor fiir die Umrechnung des Gehalts an IBDU im Diingemittel in den Stick-
stoffgehalt;

0,326 der Umrechnungsfaktor fiir die Umrechnung des Gehalts an CDU im Diingemittel in den Stick-
stoffgehalt.

6 Verfahren B: Bestimmung von Methylenharnstoff-Oligomeren (MU)

ANMERKUNG  Durch die Kondensation von Harnstoff und Formaldehyd entstehen einzelne Oligomere wie Methylen-
diharnstoff (MDU), Dimethylentriharnstoff (DMTU), Trimethylentetraharnstoff (TMTU) und hohere Oligomere. Die drei
genannten Molekiile sind die wasserléslichsten, wahrend die héherkondensierten (langerkettigen) Verbindungen in
heiffem Wasser unldslich sind, ihr Stickstoff fiir die Pflanzen auf Grund von mikrobiologischer Zersetzung jedoch verfiig-
bar ist. Ebenfalls ist Harnstoff immer ein Begleiter von MU-Oligomeren.

6.1 Kurzbeschreibung

Die Probe wird mit siedendem Wasser extrahiert und mit einem geeigneten HPLC-System analysiert.

Die 16slichen Methylenharnstoff-Oligomere werden mittels HPLC gemessen und nachgewiesen.

Im HPLC-Diagramm sind die Methylenharnstoff-Oligomere durch verschiedene Peaks dargestellt: Harnstoff,
Methylendiharnstoff, Dimethylentriharnstoff und Trimethylentetraharnstoff sind inzwischen die 16slichsten
und wichtigsten.

6.2 Reagenzien

Es werden nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit verwendet, sofern nicht anders festgelegt.
6.2.1 Wasser, destilliertes oder demineralisiertes Wasser (Qualitit 3 nach ISO 3696).

6.2.2 Acetonitril, HPLC-Qualitdt p. a. sollte hier nicht verwendet werden, da es nicht {iblich ist.

6.2.3 Harnstoff, analysenrein, 46,6 % Gesamtstickstoff.

6.2.4 Methylendiharnstoff (MDU), synthetisiert und gereinigt in einem Speziallaboratorium, 42,4 %
Gesamtstickstoff.2)

6.2.5 Dimethylentriharnstoff (DMTU), synthetisiert und gereinigt in einem Speziallaboratorium, 41,2 %
Gesamtstickstoff.2)

2) Die Standardsubstanzen MDU und DMTU koénnen nach der in den Official Methods of Analysis of AOAC
International, AOAC Official Method 983.01, JAOAC 66, 769 (1983) festgelegten Methode hergestellt werden.
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6.2.6 Trimethylentetraharnstoff (TMTU), synthetisiert und gereinigt in einem Speziallaboratorium,
40,6 % Gesamtstickstoff.

6.3 Gerate

6.3.1 Laborausriistung und Laborglasgerite, zur Herstellung von Losungen und Verdiinnungen.
6.3.2 Analysenwaage, mit einer Fehlergrenze von +0,1 mg.
6.3.3 Technische Waage, mit einer Fehlergrenze von 0,01 g.
6.3.4 HPLC-System, ausgestattet mit UV-Detektor.

6.3.5 Ultraschallbad.

6.3.6 Magnetriihrer.

6.3.7 Einmalgebrauchsfilter, 0,45 um.

6.4 Durchfithrung

6.4.1 HPLC-Systemparameter

Analysen-/Trennsédule: NH,-Sdule, 5 pm, 250 mm X 4,6 mm3)

Eine Vorsaule wird empfohlen.

Nachweiswellenldnge: 195 nm (Photodiodenarraydetektor)

Elutionsmittel: Acetonitril-Wasser-Gemisch: 85/15 (Volumenanteil)
Durchfluss: 1 ml/min

Temperatur: 60 °C

Laufzeit: 30 min

Injektionsvolumen: 20 ul

6.4.2 Kalibrierung

6.4.2.1 Harnstoff-Stammlésung p~ 1 000 mg/kg

100/R mg Harnstoff (6.2.3) werden auf 0,1 mg eingewogen (6.3.2), wobei R die Reinheit des Harnstoffs ist,
und in einen leeren, trockenen, zuvor auf 0,01 g gewogenen (6.3.3) 100-ml-Messkolben gegeben. Nach
Zugabe von 50 ml Wasser (6.2.1) wird der Messkolben fiir etwa 10 min im Ultraschallbad (6.3.5) platziert,
um den Harnstoff zu 16sen. Das Volumen wird mit Wasser (6.2.1) bis etwa zur Marke aufgefiillt und die
Losung sorgfaltig gemischt. Der volle Kolben wird auf 0,01 g gewogen (6.3.3) und die Nettomasse
aufgezeichnet. Die Aufbewahrung muss bei Raumtemperatur im dicht verschlossenen Gefafs erfolgen. Diese
Stammloésung ist eine Woche haltbar.

3) Supelcosil LC-NH, ist ein Beispiel fur ein geeignetes handelsiibliches Produkt. Diese Angabe dient nur zur Unter-
richtung der Anwender dieser Internationalen Norm und bedeutet keine Anerkennung des genannten Produkts
durch ISO.
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