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Het Benelux-Publikatieblad wordt uit-
gegeven door het Secretariaat-Gene-
raal van de BENELUX ECONOMI-
SCHE UNIE, Regentschapsstraat 39,
1000 Brussel.

Het Publikatieblad bevat de tekst van
de in Benelux-verband gesloten over-
eenkomsten tussen de drie Staten,
alsmede van door het Comité van
Ministers der Unie genomen beschik-
kingen en aanbevelingen.

Het Publikatieblad kan tevens wor-
den gebruikt als periodieke aanvul-
ling van de « Benelux-Basisteksten ».

Deze bevatten de systematisch inge-
deelde, volledige verzameling van de
offici€le teksten der Unie.

Om de Basisteksten bij te werken,
dient men de omslag van het Publi-

katieblad te verwijderen en de losse,

geperforeerde blaadjes in de daartoe
bestemde banden der Basisteksten in
te lassen volgens de bij ieder nummer
gevoegde aanwijzingen.

Voor prijs en verkoopadressen van
het Publikatieblad en de Basistek-
sten raadplege men de achterzijde
van deze kaft.

Le Bulletin Benelux est édité par
le Secrétariat général de I'UNION
ECONOMIQUE BENELUX,

39, rue de la Régence, 1000 Bruxelles.

Dans le Bulletin Benelux sont repris
les textes des conventions conclues
dans le cadre du Benelux entre les
trois Etats, ainsi que les textes de
décisions ét recommandations prises
par le Comité de Ministres de
I'Union.

Le Bulletin Benelux peut également
servir pour compléter réguli¢rement
les « Textes de base Benelux »,

Ceux-ci contiennent la collection
compléte des textes officiels, classés
systématiquement.

" Pour la mise 2 jour des Textes de
base, il suffit de détacher la couver-
ture du Bulletin et d’insérer les
feuillets mobiles perforés dans les
reliures des Textes de base, en sui-
vant les instructions accompagnant
chaque numéro.

Pour les prix et adresses des Bureaux
de vente du Bulletin et des Textes
de base, priere de consulter la der-
niére page de cette couverture.
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BESCHIKKING
van het.Comité van Ministers van de Benelux ‘Economische Unle
inzake de methoden van onderzock voor meststoffen, kalkmeststoffen,
organische bodemverbeterende middcelen en aanverwante waren

M (78) 10

Het Comité van Ministers van ‘de Benelux Economische Unie,

Gelet op ariikel 1 van het Protocol van 29 april 1969 inzake de afschaffing van
controles cn formaliteiten aan de binnengrenzen van Benelux en mzake de op-
heffing van de belemmeringen van het vrije verkeer,

Gelet op de richtlijn van de -Raad van de E.G. van 18 december 1975 betref-
fende de onderlinge aanpassing van de wetgevingen van de Lid-Staten inzake
meststoffen (76/116/EEG),

Gelet op de Beschikking van het Comité van Ministers van de Benelux Econo-
mische Unie inzake het intra-Benelux-verkeer van meststoffen, kalkmeststof-
fen, organische bademverbeterende middelen en aanverwante waren, M (77) 15
van ¥ december 1977,

Gelet o de richiliin van de Commissie van 22 juni 1977 betreffende de onder-
linge aanpassing van de welgevingen van de Lid-Staten inzake de bemonste-
rings- en analvsemcthoden voor nicststoffen, 77/535/EEG,

Overwepende dat dc richtlijn van de Commissic van 22 juni 1977, 77/535/EEG
bemonsterings- en analvscmethoden geeft voor de meststoffen, bedoeld in de
richtlijn van de Raad van de E.E.G. van 18 december 1975 en dat voor be-
paalde meststoffen, kalkmeststoffen, organische bodemverbeterende middelen
¢n aanverwantce waren, bedoeld in Beschikking M (77) 15 de methoden nog
niet gemeenschappelijk zijn opgesteld,

Overwegende dat in de Bu“i“éluxlandcn een dringende behocfte bestaat aan
methoden van onderzoek voor de produkten waarop Beschikking M (77) 15
betrekking heeft,

Heeft het volgende beslist :

;.. Artikel 1

De regeringen van de drie “Bencluxlanden nemen de nodige maatregelen
opdat de bepalingen die betrckking hebben op de produkien, vermeld in de
Beschikking van het Comité van Ministers van de Benelux Economische Unie
inzake het intra-Benelux-verkeer van meststoffen, kalkmeststoffen, organische
bodemverbeterende middelen en aanverwante waren, M (77) 15, worden uit-
- gevoerd volgens de methoden wuarin het aan deze Beschikking gchechte
reglement voorziet.
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DECISION
du Comité de Ministres de I'Union économique Benelux
concernant les méthodes d’analyses des engrais, engrais calcaires,.
amendements organiques du sol et marchandises connexes

M (78) 10

Le Comité de Ministres de 1'Union économique Benelux, .

“Vu larticle 1 du Protocole du 29 avril 1969 rclatif a la suppression des con-
troles et formalités aux frontieres intéricures du Benelux et 2 la suppression
des entraves a la libre circulation,

Vu la directive du Conscil des C.E. du 18 décembre 1975 concernant le rappro-
chement des législations des Etats membres relatives aux engrais (76/116/
CEE),

Vu la Décision du Comité de Ministres de 1'Union économique Benelux, reta-
tive aux céchanges intra-Benclux d'engrais, d'engrais calcaires, d'amendements
organiques du sol ¢t de marchandises connexes, M (77) 15 du 8 décembre 1977,

Vu la directive de la Commission du 22 juin 1977 concernant le rapprochement
des Iégislations des Etats membres relatives aux méthodes d’échantillonnage
et d'analyse des engrais, 77/535/CEE,

Considérant que la directive de la Commission du 22 juin 1977, 77/335/CEE
énonce des méthodes d'échantillonnage et d'analyse pour les engrais, visés
par la dircctive du Conseil des C.E. du 18 décembre 1975 ct que les méthodes
ne sont pas encore établics en commun pour certains engrais, engrais cal
caires, amendements organiques du sol ¢t marchandises connexes visds pat
la Décision M (77) 15,

Considérant l'impéricuse nécessité de disposer, dans les pays du Benelux, de
méthodes d’analyse des produits auxquels la Décision M (77) 15 a trait,

A pris la préscnte décision : .

Article 1"

Les gouvernements des trois pays du Benelux prennent les mesurces néces-
saires pour que les déterminations concernant les produits citds a la décision
du Comité de Ministres de 1'Union économiquc Benelux relative aux échunges
intra-Benelux d’engrais, d'engrais calcaires, d’amendements organiques du sol
et de marchandises connexes, M (77) 15, soient cffectudes selon les méthodes
reprises dans le reglement annexé & la présente décision.
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Artikel 2

D¢ régeringen van de driec Bencluxlanden nemen de nodige maatregelen
opdat dz voorschriftcn van het aan deze Beschikking gehechte reglement
dric maanden na dc ondertckening van deze Beschikking van kracht
worden. |

Binnen zes maanden te rckenen vanaf die datum brengt ieder der drie
Regeringen verslag uit aan het Comité van Ministers over de maatregelen
die zijn getroffen ter uitvocring van onderhavige Beschikking. Bij dit ver-
slag zal de tekst van de nationale uitvocringsmaatregelen worden gevoegd.

GEDAAN te Brussel, op 14 november 1978.

De Voorzitter van het Comité van Minis!ers;

H. SIMONET

Nota

Het in artikel 1 van deze Beschikking bedoelde reglement zal in verband met
zijn omvang (143 pag.) afzonderlijk worden gepubliceerd in het ecrstvolgende
nummer van het Benelux-publikatieblad, nr 19792, Eén cexemplaar van dit
numiner zal gratis worden tocgezonden aan alle abonnees die daartoe cen
verzock richten aan het Sccretariaat-Generaal van de Benclux Economische
Unie. Abonnees die mecrdere exemplaren wensen te ontvangen en niet-abon-
nees kunnen dit nummer bestellen bij de gebruikelijke verkooppunten van het
Benelux-publikaticblad tegen betaling van F 100— of f 6,90 per exemplaar.
Bij wijze van inlichting is hierna de inhoudsopgave gegeven van het bij deze
Beschikking behorende Reglement, ’




'DECISIONS MINISTERIELLES

-+ Article 2

1. Les gouvernements. des trois pays du Benelux prennent les mesures néces-
saires pour que les dispositions reprises dans le réglement annexé ¥ la
présente décision entrent en vigueur trois mois aprés la signature de cette
décision. . .

2. Dans les six mois 4 compter dc cette date, chacun des trois Gouvernements
fera rapport au Comité de Ministres sur les mesures qui ont été prises
pour l'exécution de cette décision, Le texte des mesures d'exécution natio-
nales sera joint A ce rapport. . .

FAIT a Bruxelles, le 14 novembre 1978.

Le President du Comité de Ministres,

H. SIMONET

Note ’ ) .

Le Réglement annexé visé A I'article 1= de cette Décision sera, compte tenu de
son volume (143 pages) publié séparément dans la prochaine livraison du
Bulletin Benelux qui portera le numéro©]979-2. Un exemplaire de ce numéro
sera envoyé aux abonnds qui en feront la demande au Sccrétariat général de
I'Union ¢conomique Benelux. 11 sera fourni gratuitement. Les abonngs disi-
rant obtenir plusicurs exemplaires, ainsi que les non-abonnds, peuvent passzr
commande aux burcaux de vente habitucls du Bulletin Benzlux au prix de
F 100,— ou f 6,90 Pexcmplaire. A titre d'information est publiée ci-apres la
table des ‘matieres du Reglement annexé a la présente Décision,
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104 - 109

110-133

110-113

114-115

116 -117

18 -124

125-133
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: Bl]lage

Te

.metiode.

‘Beginael ) . ‘ . ‘
‘De bereiding ven het analysemonster uit het eindmonster, ontvangen op het}
. laboratorium is een opsenvolging van bcuerkingen,.meeatul zevon, fin= -
_ malen en honcgeniseren, zodanig uitgevoerd dnt :

‘Doal

Dit voorachrift beschrijft de methoda ‘voor het bereiden van-het unalyne-

monstor uit het eindmonster, bestemd voor de analyse. Het is miet ]
toepasbaar bij de Benelux-bepalingen H-7, Ca3B, Div-2, Div-4 en t
Div-5. Hiervoor wordt voor elk produkt verwezen naar de desbetreffende

. . H

- enerzijds de kleinaste afgowogen hoevoelheden, voorseachreven in de )
analysonmethoden, representatief sijn voor het eind- .
nonster,

- anderzijdo de oplosbaarheden in de varnohillendc extraotievloot-
‘stoffen nict merkbaar worden boInvlced door het fijnmakene

Apporatuur - o L S hf:*.' 

- Monsterverdeler (facultatief) e .

- Zeven wot wapuwijdten van 0,2 en 0,5 .’

= Pleasen van 250 nl, die hermetioch nrgealoten kunnen worden

- Porccleinen mortier met stamper of laboratoriummolen,

Keuzn van do uit te voeren hehuhdoling

Opaerking vooraf i indien een produkt sich ertos leent, bchooft s
slachts een representatief gedeelte van het eindmonster te worden
bewcard, ’ . .

4.1, Einimornsier, die rict mogen worden fijngemnakt,

Kalkualpater, kalkzagnesiecalpeter, natronnalpeter, chiliunlpotor,
. kalkotiketof, nitruathoudende knlkatikutot, sunoniumgulfeat,
sxucniuaniiraat met meer dan 30 & M, urcun, thomasslakkeumeel,
grdeeltalilk ontoloten uatuurfoofaat, dubbolkalkfosfaat, gloeie
rouruut, aleziniuacnlciunfoaraat, z2ucht nutuurfocfaent,

4.2, P*rn‘nnstcra die geaplitng movtcn woch en wanrvan dén deel fijn~

genaskt moet wordsn,.

Het betrott nier produkten, wearin bepuuldo bepalingen verricht
moeten worden zonder voorafgaand fianmaken (ove flJnhoid) en

andere bepalingen na f£ijnnmaken. .
Z4) cavutten o.n. alle menguosiotoffen, waarvan do foufaatbron
bestaas uit ¢ thomnovlakkehaszel, sluminiuwacalciumtosfaat, gloel-
.foofeat, zncht nu:uurtoatnut en gnduoltclijk ontoloton natuur- .,
fostaat. . . . ST

_Deel hiertss hat voor het laboratoriua beotemdo monster in twee I
%0 identiek nmogelijke declen met behulp ven de monsterverdeler . - |
» of volgens do methode vun vordolea in kvwartieren,




- ] - SRR WAr PN ny;
Annoxe

CHAPITRE I § PREPARATION DE L'ECHARTILLON EH'VUE DE L'ANALYSE

1. Objet
Le présent docuﬁcnt a pour objet de fixer une méthode de préparntion do
1'échantillon destiné & 1'asnalyse, & pactir de 1'échantillon final. Il
ntest pas applicable aux méthodes Bensvlux ouivuntes 3 W=7, Ca’B, Diw2,
Dive4 et Div-5, pour lesquelles 11 y & liou de se référer aux prosoriptions

.particuliéres qui sont d'application pour chacun dcs produits A exominere.

2, Principe

La préparation d'un échantillon destiné A 1l'analyse & partir de l'échantil
lon final regu au laboratoire est une suite d'opérations, le plus souvent
. teamipages, broyages et homogénéioation, & conduire de telle sorte que s

= d'une part, la plus petite pesde prévue pnr los ndthodea d'annlyse .
s0it repréventative de 1'échantillon final. -

- d'autre part, la finesse de l'engrais ne puispe avoir été modifiée
par la préparation au point d'cn affcoter sensiblement les solubilités
dano les différcnts réactifs d'extraction.

3. Apparcillape

" = Diviseur d'échantillon (facultatif)

"« Tanis d'ouverture 0,2 mm, 0,5 mm
« Placons de 250 ml pouvant fermer hormétiquement
~ lortior avec pilon on porcolaine ou broyeur.

4. Choix du traitement A effectuer

Rorarque_préalable s ol le produit s'y prlto, on peut ne conservor
qu'‘une partie repréoentative de 1l'échantillon final.

4.1, Echantillons finule ne pouvant pas (tre broyds.
Pitrato de caleium, nitrats de caloium et de magnésium, nitrate de
Bodium, nitrate du Chili, cynnaside calcique, cyananmide calcique
nitratée, sulfate d'amconiaquo, nitrataw dlammonium supéricurs A 30 % N,
urée, scorien de déphosphoration, phosphate naturcl partielloment
solubilisé, phosphate précipité bicalcique dihydraté, phosphate
désagrégé, phosphate aluminocaloiguo, phosphate naturel tendre.

4+2. Echantillens finnla devant Otre divisés et dont une partie doit 8trxe
broyde 1
Il stagit dew p:oduits pour lesguels on effectue certoines déteradnae~
tiona sans broyage prialable (fireose de mouture par exomple) o%
d'autres détorninations apris broyagee Ila comprennent entroe auireu
toun les engruis ocomponés contenant commo composuntuy phosphatéa
scories Thonas, phosphate aluminocaloique, phosphate décagrégé, wr
phocphate naturel tendre et phacaphate maturel particllenment aolubdlisu.

A cot effet, aéparer A 1'aide d'un diviocur ou par la méthode des
. "quartiers ;'cohantillon final en deux fractions aunai 1duntiquco
_que possible. . . .

Je
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4. 3. Eindnonntara, waarin nlle bepalingen in het f£ijngemnakte monster
vorricht mooten wordens .

. . .
Hierbij bechoett slechts een representatief gedeelto van het eind-
nonstor fijngemaoakt te worden. let betroft hier alle andoro mest- .
otoffen van de 1ijut, niet genoemd onder punt 4.1. of punt 4.2, S

‘5, Oitvoering. “. % . - . . :
Zeef het gedeelte van het eindmonster, bedoeld onder 4.2. en 4.3,
enel door een zeecf met waaowijdte van 0,5 mm. Mask hetgeen op de
zecef achterblijft in korte tijd £ijn omgeen fijner produkt te krijgen
dan strikt nodig is, on zecf dit dan af, Dit fijnmaken noet zodanig
geschieden, dat het analysematerioal niet noemencwaardig warmer wordt, =
Herhaal de bowerkingen zoveel uaal ale nodig is, om allen door de .
geef te doen gaan. Voor alle handelingen wo enel mogelijk uit, teneinde
verlien of opname van bestanddelen (water, aamoniak, ens.) te voor-
komen. . . .

Breng het fijngemaokte en gezeofde mutoriaal in gijn 5eheel 1n een
achone fles en sluit desoc hermotisch.

Voordat iets afgewogen wordt voor ean analyse noet het 3ahelc nonstor
zorgvuldig worden gehomogeniseerd, , . T

ves uoorhtn _xristallea -y

Deun meatntoffcen ontuengen dikwijls snel, Zij noetnn daarom zodanig
fijngenaskt worden, dat 31j een zeef met maaowijdte van 0,2 mm gehool
kunnen pnuseren, Yoorbeeld 1 mengsel van amnoniumfosleat en koli-
salpeter. In deze gevallen verdicnt het ook aanbeveling het gehelo
eindmonoter fijn te maken,

B A ——e — — -

b) Za“l?cﬂt dio mocilitk f£iin to maken io on die gcon wunrdo&_vendo

Wecg hat residu, vernijder het en brcns op de nnnlyaorenultaten ; i H
de hiervoor berekende gorrcotio aan, o - '
c) Produlcten die door warmte kunnen ontleden D

Het fijnaaken.moet zodanig geschieden, dat elke warnto-ontwikkeling
vordt vermeden. In zulke gevallen vordient het aanbeveling £ijn to
naken me% behulp van ecn mortier. Voorbeold mengwcntutoften, die
calciuncyranaaide oX urcua bevatten, : ’

voa) A Ahnornﬂal vochtigo_prnduvtcn of produkten die b;i hct fiﬂpmuken -

£aen_kleven

On zeker te gzijn van een bepaalda mato van homogeniteit dient men
ecr zecf te kiezen met de minimale manswljdte, waardoor brok-
K : ctukken onder druk met de hand of met een stamper nhog pusseren,
" . Dit kan hot geval zijn bij mengnela vaarvan bepnalde bestunddeolen.
5, krlstalwater bevatten, -

Q.-V
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4-3. Echantillona finala dont les détorminationn sont toutes A effeoctuer
sur un produit broyd. s

PR
oY .

Le broyage peut ne porter que opur une partle repréeentative de
1'échantillon finnl. Il sa'agit de tous les suires ongrnis de la linte
ne figurant pas aux points 4.1. et 4. 2.

5. ¥ode opératoire . ’ .

Ia partie d'échantillon final visée aux points 4.2. et 4.3, eat tnmiséa
rapidencnt sur un tomis de 0,5 mm d'ouverture do maille. Le refun ost
broyé sommairemerd do emnidre h obtenir un produit contenant le moins
poosible de partieo finea, et tamisd. Lo broyage doit Gtre effcotué
_dens des oconditione telleo qu'il ne ee produise pas d'échautfeuent
potable de la matidro., On reoommencera l'opération autant de foinm qu'il
sera nécopsaire juoqu'd abseice compldte de rofuse. Il fout opéror le
plus rapidement pogsible pouxr éviter tout gain ou perte de aubatanco
(cau, aucontano). .
la totalité du Produit broyd ot tamiaé est introduite dapa un tlnoon
propre et ferrant hernétiquemont.

Avant toute pesée pour annlyse, la- totalité de l'échantillon doit 8tre
soiznenavment homogénéiséde.

6e Cas particuliers

Duna ce cas, 11 80 produit souvent un olassemonte On doit dono

~ ahiolunsnt broyer pour faire papser 1'échaniillon au tamis do 0,200 mm
d'ouvorture de maille. ILxcmple 3 mélange du phousphato d'ammonium et
du nitrate de potassiun. Il ¢st recommandé pour ceo produits de
broyer la totalité de 1l'déohantillon final,

" b) Refus difficilement broyable ne contunnnt pos 8'416monts_fortilinants

Peper le refus et tenir compto de sa massze dans le¢ calcul du
. résultat finsl,

) Produitn_pouvant_se décomposer & Ia chaleur

Is bdroyage doit 8tre oonduit do manidre & éviter tout échauffement,
I1 est préféradble dans ce cas de broyer au moxtier. Far exemple g
engrais compogés contenant de la cyunamide calcique ou de l'urée,

d) FProduitneorralement hunides_ou xendvs_ypiteux pax broyage

Pour assurer une certaine homogéniéité, on choloira le tamis d'ouver
ture minircum compatible avec unc destruction dos agglouératn & le
rain ou au pilon. Ce peut Otre le cao do mélanges dont certains
constituants contiennent de l'cau de cristallisatlion.

of o
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el

£)

" enkel worden uitgevoerd, indien er geen govaar bestaant voor ver-

‘1ota grotere maaswijdte genomen, . i

BT s

. : - Bijlage

Teneindo bovenbedooldo boworking te kunnen uitvoercn dient het
monater te worden voorgedroogd volgens methode BNL-Div C2 b 2 en
BHL-Div 02 b 3, ken eventucle voordroging voar het fijnnaken mag

liezen ann de to bepalen bestanddeien.

en niet %o f1jn kunnen gemaakt worden dat ze door de zeot net mnao-‘
wijdte ven 0,5 mm kunnen pusseren. In dit geval wordt een zoet met |
]
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e) Produitn_dont 1a_tenour en humiditd ost pi élevée ou'ilo no me

. Afin do pouvoir effectuer len opérationa gusvioées, lo aéchage
préalable de 1'échantillon doit 8tre effeotué selon la méthode Iliie
Div 02 b 2 e% BNL-Div 02 b 3., Le séchage ne peut €tre effeciud avunt
le broyage que 5'il n'y a pas de danger de pertes en constituants

4 déterniner.

£) Produits_renfercant dem quantitén ¢levies de natiires

orpganigues et qui ne peuvent 8tre broyds assoz finement pouxr
yagsor 4 travors lo tamio & muilles de 0,5 mn. Ea pareil cas, on

utilise un tamism & maillos un pou plus grandes.
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HOOPNSTUX II 3 BEPALING VAN SPTKSTOP, POIFOR, KALII

WAGH

EN DE P LJNHMID IN AVJEZLGIELD VAN visidise

De volgende bepalingen in meatstoffen die goen orgnniache stof bevatton
worden vorricht volgens de methoden die onschreven zijn in de Richtlijn |
van de B,E.G.-~Commiooie van 22 juni 1977 betreffende do enderlinge asn-
pansing van de wetgovingen von do lidstaten inzake bemonsterings- en H
.enalysemethoden voor meststoffen (77/535/EEG). f

‘Referentie Richtlijn
BOE.G. .
Stikstof o :
‘= Bepoling van ammonlumstikstof . R EEG 2.1 . .
- Bepaling van nitrant- en smmoniumotiketof ¢ = -EBG 2,2 i
.= volgena Ulsch ) R BEG 2.2.1 ' i)
« volgens Arnd . o . E26 2.2.2 ¢
« volgens Devarda L -.;. . - ESG 2.2.3
- Bepaling van stikstoftotaal : © . EZe 2.3
« in nitraatvrije kalketiketof R . : FEG 2.3.1
~ in nitraathoudonde kalkstikstof ) : ) . EBG 2.3.2
- in uroum : T D EZ2¢ 2.3.3 :
- Bepaling ven cyaannamidestiksatof ' ., ERG 2.4 ;
« Bepaling van biureet in ureum o o EBG 2.5
« Bepaling van de gchalten aan atikstof in . EEG 2.6
. varochillende bindingsvormen, indien gi] ’

naant elkoar yvoorkomen 3 . '

- in meatstoffen dio nitraatotikstof, EBG 2.6.1
amnmonlumstikotof, ureuratilistof en
cyasnamidestiketof bevatten . .

= in mostetoffen dio nitroatotikstof, T EEG 2.6.2
amuoniuastikstof en ureumstikstof :
bevatton

- Posfor
-~ Extractio
- door mineraalzuur
" = door 2 % micersazuur
~ door 2 % citrocnzuur
- door neutranl amuoniumcitraat
. .= door alkalisch amaoniumcitraat
. volgens Patormann bij 65° C
« volgens Petormann blj kamertomperatuur
o volgons Joulie
door water

¢ ¢ &
. » 2
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- Bepaling van fosfor in extracten
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TE, DU PIOSPHORE, DU FOTAC
£ DW LA PIUUGE Do

A QHCANLIQUEG ©°

Len déterminations puivantes deo engruis qui ne contienurnt pas de
matidres orpguniques, a'effcctucnt sulvant les mdthodeo décrites dane 1la
Directive de la Commimsion des C.B, du 22.juin 1977 concerrant le rappro-
chement dea léginlations dce Btnts membres relatives aux mithodes d'échan-
tillonnago et d'analyse des engrais (77/535/CLE),

Référence Dircotive

C.E-Eo
Agote
« Détermination de 1'azote smmonincal, - CEE 2.3
« Détermination de l'acote nitrique et ammoniacal Ccsk 2.2
- pelon Uloch . . . CER 2.2,1
- selon Arnd . i i . CkE 2,2,2
- selon Devarda o ’ CEE 2.2.3
= Détermination de 1l'azote total : CER 2.3
- dans la cyanamide calcique exempte de nitrate CBE 2.3.1
-~ dano la cyanamide caloique nitratde ) CEE 2.3.2
., = dans 1l'urée ) CLEE 2.3.3
~ Déterminution de 1'asote cyanornidé . CER 2.4 '
- Détermination du biuret dans 1'urée ' " CEB 2.5
~ Détermination des tcneurs des différentes formes ] CEB 2.6
d'agote on préoence les unes deo autres t
= dons lcs engrais oconienant l'azote oous forue CEB 2.6.1
nitriquo, ocmmoniacale, urdique ot oysnamidique
« dans les engraias ne contenant l'azote que sous ’ CEE 2.6.2
forme nitrique, ammoniacale et urdique
.fﬁonnhore
- Extractiona’ : o . CEE 3.1
- par les acides mindraux CLE .11
- par l'acide formique & 2 % CEE 3.1.2
- par l'acide citrique A 2 % CEE 3.1.3
- par le citrate d'ammonium neutre CEE 3.7.4
= par le citrate d'ammonium aloalin CI8 %.1.5
. 8clon Petormann, & 65° C CEE 3.1.5.1
. 8elon Petoirmsnn, 4 la température embiante CEE 3.1.5.2
. o 8elon Joulie . CEB 3.1.5.3
- par l'eau : CEE J.1.6
- Dosage du phosphore extrait CLE 3.2

o/'
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Kalium
= Bepaling van kalium oplosbaar in water
Magnesium

« Bapaling van magnesium oplosbanr in water in E.G.-
mestotoffon en in alle andere produkten waarin een

waarborg voor magnesium, oplosbaar in water, is voore

voorzien
Chloor - °

~ Bepaling van chloor van chloriden

Pijnheid

« Bepaling ven do tijnheid volgena do droge
mothode

«~ Bepaling van de rijnhoid van sacht natuur-
toaraat .

(73 10
Riflesn

EEG 4.1

EEG 5.1

EEG 6.1

EBEG 7.1

BEG 7.2

‘/.
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Potaansiun

« Détermination du potussium
s0luble dang l'eau
Magndgium

- Détermination du magnésium soluble dano 1'eau
dans les engraio C.E.E. et dans tous lee autres
produits pour lesquels une garantie en maugndsium
soluble dung l'cau est prévue

Chlore

- Détermination du chlore des chlorures

Finesee de mouture

- Détermination de la finesse de nmouture A geo

~ Détermination de la fincsse de nouturs des phos=-
phates naturels tendres

CEE 4.1

CEE 6.1

cud 7.1
CEE 7.2
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- Lethode BL<A<1 s Bepaling van etikatote

totaal bi} afwezigheid van nitraten en
1n aanwezigheid van organische stof

l. Principe

De aanwe:zige organische stikotof
wordt ongevornd tot amnmoniuastike

annoniuxnstikstof wordt door middel

van natronloog uitgedreven, over-

gedeatilleerd en in een bekende, .

meer dan voldoendo hoeveelheid geo=
" Bteld zwavelzuur opgevangen, Do

overaaat guur wordt teruggetitreexd -~ | .
met loog van bopaaldse normaliteit, .|

2, Toenaaningsuebied

~ Voor alle waren, opgenomen in de .
bijlage van da regleamentoring,

waerin organisch gebonden ntiketof ¥

aanwazig 19, mct uitzondoring van
dic, welko daarnaast stikotof in
nitrnntvorm bevatten, N

3. Bereiding van het analzaemonater

oic Hoofdntuk 1.

4, Apporatuur

Agparatuur cls beachreven bij
neuhade E.7.G.

Raagontia

5. Bazgontia

) Hepsroxide of kopcrsulfnnt

Cuil,. 5 320 Pefe

4

(4) Xvwikx of kaikoxide p.a.

stof (principe van Kjeldahl), De ‘-

13

o} ’o ., ‘"‘ .

- ..t.__-m-,}--—"""‘.-‘—'-‘. o~ g

' FOOPDSTUX 11T 1 BEPALING VAN CHUAPITRE 11l ¢ DETERMINATION DR
LUSYCR, ZALOIML, MAGUESIUY, CHLOOR BLJ LYAZC, DU P0G PO, DI POTASI I,
AANSEZIGHUID VAN ORGANISCHER STOP ™ - DU _RMAGuRSTHN, DU CHINNG EN PRESEHCE

DE MATLEIES ORGARIOUES

Méthodg BYI-N-1 & Détcrmination de

'1'aszote totel on 1'abnonce de nitrates
et en présence de matidres orgoniques

KR Principe )
g L'azote orgunique présent cot transe.
‘¥~ forméd en azote ammoniacal (prinoipc

" de Kjeldahl). L'azote anmoniacal est
. d4éplacé au moyen d*hydroxyde de

1 . sodium, diotillé ot rocucilli dans
“.f." une quantité connue d'une solution

titrde d'acide sulfurique en exodn.
L'exces d'acide est titré aveo une
solution d'hydroxyde de sodium de
normalité déterminée,

2. gomaino d'application

A touten les marohnndisen, figurant
& l'onnere do la réglementation,

" contenant do l'azote sous forme or-

-ganique, A& l'exclusion da colles

. qui conticnneat en plua de 1'nzote
sous forme nitriqne.

Préparation do 1'éohantillon
'Voir Chapitre I.

4. _Rbnrnil1ago

Appnreillaye prévu é la méthode
CLE. -3 1-' i

Réngtifa

B
o

(2) Su]fnto da potnﬁaiuu Pebe

(3) Oryde de cuiyre ou nnltato da ‘
cuivre

« 5 Hzo PeBo

Ouso,

4

A(4) Marcurc ou oxyde de mercurd b.a.

(1) Acido oulfuriaque (4 = 1, 84) Pt

'

P

VARE
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.

(11}

(12)

(13) 1

O,1 n gesteld.

0,5n

gesteld.

Oy1.n
van curbonaten.

geoteld, vrij

fatronloog 0,25 n gesteld, vrij

van carbonaten.

o netrAun.ulfidc-oplonulng

vlt.
of Faii
of natzLuxthlosulfuutoplosaina

2 S 0 .5 H O
Ka, 205 5 H, (80 g/1).

(2) =én ¢ methylrood oplousen in
37 ml notriunhydroxideoploossing
0,1 n en vaavullen met water
tot een liter

Eén g methyleenblauw oploosen
in vater en awavullen tot ecn
liter.

(v)

Zen voluame ven (a) en twee volunen
(b) zeazen. Deze indicator 1is

Vi

i
viclet in zuur milieu, grijs in ncu=-)

treal milicu en groen ia alizalisch

nilieu,

1I, el vivondind ientoy

G,1 ¢ meuhylrood oploscen in 50 wl
ethanol 959, aunvullen met water
tot 100 wl en, indien nodig, fil-
treren., Men gpag deze indicator
gebroiken in plaite van de voor-
gaznde, woorviy mea echter slechto
4 A 5 drugpels nodig heelt.

Van dezo indicuztoroplosusing
wordt 0,4 ml {10 druppels) gebruikt.

(s)

(6)
(7)
(8)

(13)

M (7)) 10

Bijinge/Anncxa

Pierre ponue en Jnn, lavée &

st (a=1,33)

sulfurilque

Liqueur titrée d'acide

sulfurique

0,5 n |

Liqueur titrée d'hydroxyde de
sodiva - 0 in exempte de carbo- '

nates,

Liqueur titrec d‘h/drO\)de de
sodiuwn 0 25 n exempte de carbo-

nates.

Solution saturdée de sulfure deo

Godiva ou de sulfure de potassium
T407Z71) ou d'hyposulfite de sodium
Na, 3205 5 n20 (80 ¢/1).

Solution d'indicateur

I. Indicatear mixte

(n) Dissoudre un g de rouge de
méthyle dang 37 ml de solution
d'hydroxyde dc¢ godium 0,1 n c%
compléter & un litre avec de
1'eaun ;

(b) Dissoudre un g de bleu de
méthyléne danu 1'ecou et conm-

pléter & un litre..

liélanger un volume de (a) et deux
voluwes de (b). Cet indicetcur

est violet en solution wcide, gris
en solution neutre el vert en
solution elcaline. Utiliser 0,4 nl
(10 gouttes) de cette solution
d'indicatecur,

au rouse de mébkhyle

Dissoudre 0,1 g de rouge de méthyle
dans 50 ml d‘ thanol & 95° et coa-
pléter & 100 ml avec de L'eau ;
filtror si nécessairc. On poeut
utiliser cot indicoteur (4 & 5
gouttcu) uu liou du précédent.

1Y, Indicn

Leny

;/u
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Zress won-tot op 1 g nrudkel iéé%{gewogén
hogvcelheid annlyseanteriual dié¥€en hoog-:
vta 250 g stirutof hevai fn ecn destrue-
r0lf, VYeoaeg toe .10 & 1% gz kaliunsulfaas
(rézzens 2) en als (xtdlyshtor, hetz1}'0,3;
"tot 0,4 g kopesroxyde (of de oquivslente i
hnﬁveclleid kopersulfant ¢ 0,95 g tot )
1,25 3 - reagens’ 3) netxij 0,7 g kwix-
cEvie (oz de cquivalente hueveelheid kwik
0465 5 - rengens 4)., Toevoeging van en=
¥ele puimsteentjes is oan te bevelen.
gens 25 ml geconcentreerd zva-
vclzwu* (reazens 1) toe ea meng docr veor-
ichtig omzwenken. Verhit eerat matig  °
onier af en toe ouzwenken, tutdat verso- |
1 neeft plaztssevonden en schuinvoraing
zict neer coptreedt ; verhit duarna sterker
tot de vioelictor gelijkustig kookt. Verhit
nog een uur-na het helder worden van' de ;
vloelsto? (neldersroen, indien koper ale |
katzlysator gebruikt ia)., Let er op,'dlt:
¢2en orgenische sto? aun de wand van de 4
ualf geat vastiitten en driag er zorg voor:
dat de

Yceg vervol

wand van de kolf niet overhit wordt,

b, Destillatin van am.oniux

s
G
:
d
5

Lona,

7/0lzens de kolf wmet inhoud of—
70eu dan voorsichtig ongeveaer
rnxesvi‘]rnrd viater toc.‘Wacht 7

PR

e utUhJ“” paimutcun toe. Vcrbind,
en trechter met afslultkraan ge- .
it wordi, de destillatickolf maet de
7t ultelinde van de koeler (in-
P4 mad verlangatuk)

L

a5

non ung:

dticende bl ourntu wenrtier tea~ |
in hes woorgeicgde zwnvele
dé ‘tadizatzr (r2ogeas 13) !
s, ondergedonosld te.sijn, -

:J'; voorzichtiy eon do afge-

orloaming voldoende natron~
23 7) toe on de vloel—
‘i“‘b te wtken 3 An het
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. nnllt 10110 Ean men een
:untro.e toen ssen ; de vlocistor in de
elf dient ook na beéindiglng van’ de o
deevillatie duidel{jk alkelisch te zljn).

164 Technlquu

250 mg d'azote.

! xyde de culvre (ou 1a quantité équiva-,
! lente

» gon contenu. Ajouter prudemment environ

tdisgolutioa des sulrates.
L dir.
- quelques frugaents de pierre ponce. Lors-

FL'edira

.:p"nuuut iz premier quert d'heuce,

5 metir 7) pour alealiniecer fortement le
“oliquide 1 120 al sucfisect géndvaloaent

" distillation est teralnde),

N ) . X w87
.. ll__Jl.\ e/

snalybique

LY
’ PN

B Attnquc

Introduire dans un ballon d'attaque une
prlnc d'esusnl de l'échantillon préparé,
pegée A 1 myg prés, contenunt au maximum
Ajouter 10 a 15 g de |
sulfute de potassium (rénctif 2) et -
conme catulyseur, goit 0,3 a 0,4 g d'o=

de sulfate de cuivre : 0,95 ¢ & i |
1,25 g -~ rénctif 3), soit 0,7 g d'uxydo:
de'mercure {ou la quentité équivalenie
defmarcure t 0,65 g - réactif 4). Il
ent recommundé d'ajouter quelques frag-
nents de pierre ponce. Ajouter ensuite
25'ml d'uvcide sulfurique-concentré -
(réactif 1) et.mélanger en faisunt tour-
ner prudemment-le ballon. Chauffer d'a=
bord modérément en agitont de temps &
autre jusqu'd ce que la matiére.sgoit.
earbonlséde et qu'il n'y ait plus de forw
nation de mousse j chauffer ensuite plus
fort jusqu'd ébullition  uniforme du 1i-
quide, Oontinuer & chauffer-encore une
heure apris que le liquide est devenu
lhnpido ‘(vert elair, lorsque le cuivre
a ¢té utilisé coume catnl"scur). tviter:
toute asdhérence de matidre orgonique aux
parcis du ballon, Eviter égulement de
surchuutfar sea parois.

bJ Distillation de_ l'ammoniaque .

Enauite laisser refraidir le ballon aveco

300 ml d'cau diotillée. Attendre jusqu'a
ILaiosocor refroi-
Ajouter guelques groins de zine, ou
gu'on utilise 1l'entonnoir muni d'ua robi-
not,; raccorder le ballon 4 distiller au
xéxriuv =nt.

ité du rétrigirent (nunt si nd
cesgnire d'une ellonge “nuqunfv) duit,

so
trouver an moins A 1 cia ca dussous du
aiveau dg L'ncide sulfurigue utilise nu-
quul on a uJouté 1'indicateur (réactif 13)
(voir ¢). Ajouter prudemment A 1a solu-
tion acide rafroidie suffisemacnl de co-
lution d'hydroxyds de sodina 30 % (ré-

(un contrdle peut &tre effectué avec

+ quelques gouttes de phénolphtaléine ; le -
" liquide se trouvant duao le ballon doit

encore étre nettement slcalin lorsgque le

oy
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Indien men geen trechter met afsluit- °
krunn gebruikt, voegst men soan de zure
oploaning onmlddellijle vody men du kolf
aan de. koeler aansluit voorzichtiy de
natronloogoplossing (reuguns 7) toe, zo-
danig dat zoveel mogelijk verweden wordt
dat de onderste anlkallsche lang verengd
wordt met de bovensie zure laag.

Indien kwik (of kwikoxyde) als katalysu-
tor 18 gebruikt moct bovendien 10 ml
verzadigde natriumsulfide-oplossing
(rengena 12) toecgevoegd worden. lien kan
in plnats van een verzadigde natriwa-
sulfide oplossing ook 2% ml kaliwnsul-
fide oplossing (40 g/1) of 25 ml nu-
triumthiosulfuat oplossing (80 g/1)
gebruiken (reagentin 12).

Verhit de kolf zodanig dat na ecn half

uur ongeveer 150 ml gedestillecrd words.
Controleer dan met een rood lakmoespn-
plertje of nog ammonink overdestillecrt.

Indien de overdestillerende vloeistof
nog alkalisch reageert, dient wen de
destillatic voort te zetten tot nogmuale
ongeveer 50 ml vloceistof verkregen 1o 3
nen bedindigt de destillatie als de gver-
destillerende vloeistof necutraal reageert
t.0.v. rood lakmoespapier.

Ceo Titrutie van de ovennaut zuur

Om de ammonitk te binden wordt 25 ml
zvavelzuur 0,1 n (reagens &) (bij otik-
stofarme produkten) of 25 ml 0,5 n zva-
velzuar (reudcns y) (bij stiketolrijke
produkten ; in uitzonderingugevallen
urewn 35 wl 0,5 n zwavelzuur) voor-
gelegd. Bij produkten dio zeer.weinig
stikstof bevalten wordt cen geringere
hoeveelheid voorgelepgd, b.v. 210 of

1% ml, 0,1 n welke doaraa anngevuald
wordt met gedestillecerd watar tot 25 nl.
De overmout zwavelsuur wordt met behulp
van natronloog; 6,1 n resp. 0,25 n
(rengentin 10 en 11) - al nunr gelang
de normaliteit van het zwavelzuur :

0,1 n reup. 0,% n - teruggetitreerd,
tatdnt de xlour duidelijk geed io

indioen irndicator IT is toegepust en tot
grijs (overgung tussen violet en urovn)
1ndien indicator I werd toebepuot.

1ine - {rénctif 7) dnne 1w

.51 on & utilisé du mercare (un de

5i on n'utilise pas l'entunnoir
binet, on intreduit la solution
hallon
dintcment dvant de racceosder oo
au réfrigétant 3 oen introaud
woltutlion le Lullon, ou
wulunt que posuible de
ct avec l'tcide.

danis Jvid

[MU ST PR

U-

xyde de mercure) comme cntnly
ajouter ¢gulement 10 wl de solu
saturée de asulfure de socudium (rénciif »

12). On peut utiliser en riﬁ_Ju\L5~I‘ ;
de la solution sutuvdée de svllere de :
sodiwn, 25 ml de solution de sulfur: |
de potassiun (40 /1) on 25 wl d¢ so- i
jution de thiosulfate de sodiun ot
(60 g/1) (réactif 12). :
Chaulfer le bLonllon de fagon & obionir
en une demi-heure, envirvan 150 1
distillut. Contrdler unsulie
papier tourncsol roujc wi o cid 1t :
nisque pusse encore unns la distilliat. é
}
:

$i le liquide distillé eut alualin,
poursuivre la distillntion ju :
obtention d'une gquuniité suppld
tuire de 50 ml de liquide ; 1n

1ntion est arrdlde lursgue le 12
qui distille donne e réastion sif
tre vis-a-vis Cu pupicr tournesol
roulcs.

c. Titrntion de l'exees d'ngide

introdais
)

Pour {ixer 1l'anmoning, on
duns le vase b
le digtillag,
0,1n (réactif &
vres en anote) ou weide
rigue 0,5 n (reéwetir 9) (pour les
duits riches en azote ; dnns ¢
exceptionneln, ji.e., 1lurda
35 ml d'acide sulivriques 0,5 ny.e e
les produits copr
introduire dang

d'aclde

Tequr
i) md RARY
(pour e

-
% ol

dung

[

pouY

infervicure
0,1 0 qui eut coapidt Gas b
1'cau distillde jusgua 25 nl, &
d'acide est titxé en retour & 1l'aide
d'hycroxyde de sodiwa 0,1 on 0,86 u
(réccuils 10 i 31) neien 1o i
de Y'ucide gulllurigus
jusgu'd oblention @'ww
franchcient jnune lors
Il a dté utiliuvé et grise {couienr deo
\ransition entrs violet et vert,
gque l'indicateur I o été ukid i
eetif \j)

2

L'
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7. Controles e

_________ "

1. Voe: onder dezelfdg omvtundijheden
een Blenco-bepuling

agentia)
Voer ter coatrole van de gehele” |
D.a,

et theoretisch stikstofyehalte “
hiervan bedraagt : 10,36 %

uit en breng een’ -
.eventueel gevonden correctie in ree |

kening bi§ de uerexening ven. het :-’
eindresultaat (controle op do re- |

smethode inclusief de destructie de |
bepaling uit met 1 g aceetanilide ;i?

- 10 = K (78) 10 .
-— ity u!/:'\llll':.\'u

!!. Palre un essai & blanc dans len
ménes conditions ¢t tenir compte
de lu correction éventuellenent

tat final (contrSle des réactifa).

'

la méthodo entiére, y compris
. l'attaque, une détermination sur
1. g d*acétonilide p.a.
 La teneur théorique en azote ; do
“ce compodd est.de 1 10,36 .%..

3

1 . . .
LZ.'Efrectuer en vue du contrdle de

]

!

1

l

constatée dana le calecul du pésule’




Methode PNI-N~2 1 Bepaliag van .
armunxﬂnutikstof bij aanwezigheid H
van orranicche stof

1t et

Het acamlynenatarienl o water
seroteerd,s Da 2o ealosding

wosdt rmatl trizhdeoraci fnguur gee

klaord en daarne gefiltrcevid. faar-
gelanz de sumenstielling voen het nonster

. nie loenassingscehied) wordt in het

.

i filtrant de antoniunstikstof hLennald,
volgens e methode &, B c.

Hethede & .
Ye ammonizk wordt volgens de milkgodil-
fusic-nethodae van Cenway net kaliun-
cartonaat uitgedreven, opgevangen in
.een boorzuuroplo:xusing en gsetitreerd.
met zwavelzuur van bekende normaliteft.

nethode B

: De amnoniak worlt door middel van magne-
siumonide uitzedreven, overgedesiil- ¢
lcerd en oprevanzen in cen bexende en
neer den vol:docnde hocveelheid gesteld
zvavelzuur. De overnaat zuur worit je-
titreerd met notriuninyiroxide oplosaing
van beien

de nbroaliteit,

De ammoniax wordt door nidd2l ven nolne-
siunoxide uitzedreven, overjzedeztilleerd
, door niddel van stooudsstillatic oader
ind en opyevansen In een
; dan volloende hoceviel-
heid sesteld zwavelzuar. e ‘overnand
zuur wordt getitreer 4 et natriunhydro-

xide

oplossinz van belkende norrnliteit.

2. Toenassinzs=shisd
i ethode A 45 r voor anlle nes%-
stof’cer. 32ic o zto? bevatea

en opsancnen wiin in dz de hij de
reslenentering oa welke minder don 3 %
i tilictol bevatien,
a2r voor alle nest-
ne stof hovatien

e bnijlaze bi}
uitzondoving van
wevattien,

de
a1,

) - 11 -

H (78) 10

B jlupesirmere
Méthoda BHIFH~2 ¢ Détermination do
1'nrote amuoniacal cn présence e

matiéres organiques

La prise "cﬁsul 15t asitie av cui-
teau. Lot solution

ohtenue est I¢f¢qude au moyen

A'eeide trichlorucdétiqua ct filirde,

tillon
1'axcle

S

Selon la compoesition de 1'échan
(voir domaine d'upplicutiow),

esv dosé.dans lc filtrat d'aprd
des troic méthodes de dosage A, B ou C.

un2

%' ammoniae cot déplacé au moyen de
ci.rbonate de potassium seion la
néthode ¢e nicrodiffusion de Ton-
way, recucilli dans une soluiion .
d'acide borique et titré avee de
l'acide suifurigue de normalité
connuc,

3

dthode
1! lacé cu royen
dtorxyde de magndsiun, distillé et
recucilli dans une cuantitd connue
A'une solution titrde d'acide sul-’
furique cn excés. L'exels d'neide

est 1itrd avee une soluiion d'hy-
dro:yde d2 sodium de rormalits connue,

liéthoide

Ltanmonine

et dénlacd av moyen

'oxyle de ﬂr'hé°juﬂ, 1isti11é par
entratnenent & la vapeur d'eau

scus pression réduitae et rezuellld
dans une quantits cornue et cn e:
chs de solution titrde d'acide ¢
furisve. N'excis d'acide est titrd
avee une solutiorn d'hydvonyde de so0-

diun de nornalité conaue,

2. Domnine 4'apnlication
Ta néthoide A est app
les ensrals, cont

3
orsjanicues 2% repris

la rézlementotion,nui

moins de 3 % A'zzaote ammoniacal.

Ta méthode 3 est applicable & tous:
les ensrals, contenant des nmatlidtren

orzeniques et repris 2 l'anncxe de

In rizlenentiation 2 1l'exclusiorn 2o
srodudis, aui renferueant de l'anote

urdigue.

/.
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Lethole € 13 toecpasbaar voor clle
négistorfen die ovianische stol be-
vostan en opsenouen zijn in de bdij- |
laze %1} de rezlenenturing en dio
weer dan 1 & ammoniumntlkstor
bavatiene

"w*rlﬂin~ vanr het annlv:

3. scnonster -

z;a Hoofdotuk I,

'

tiethode A, Ben C. T "%
Rotenrﬂpvqrnau net 35-40 omveﬂtcllnvon'

per ninuut,

ay-schalen van $las of plastic -
deksel; doorSnede van deo binnen-
55 mm, doorgnede van de buiten~

van 1 ml.,

tiliatietocstel nla bpq“hrevcn :,
de zethode E.Z. Gy 2410 7

voor stocndestil~
ﬂ““"du 1ruz, hastaania
o “"hc*a)

- kol? van ;CO nl axb roade hodcﬂ en

* woorzlen ven slfjpatuk (1), Jﬂola1tat
in sen m_tczo"” (?);

Lieht; o*la* nat o"trc“'clxik lrﬁ“e

(5
.
- ].C-'J von .,\10 nl (;)
-~ maaomu;e: voor vﬁ“an ferd

e druk.(s)}

';!qgr Chapitre I.

{
i
P
t
|

j= "unaﬂ~tr~

Sy . .
i IR

Niginen/Annexa

AN |

La néthede C eat applicable &4 tous
les. enzvnds contenant des’matidres - i
o*gnnlvue7 et repris A )'annere de :

1 la ri: Jenentution ¢t contenant pluo

de 1 2 d'fazoto apmoniacile

3, Prisavation de 1'échantillon

Méthode A, Bet G ?
A"ltateur rotutif (culbuteu“) 353
tours par minute.

uéthoﬁc A,

Cepsules de Con'av en verre ou cn
plastique avec couvarcle; dian2ire

de l'aaneau intdériecur 3% onm, diamdtre
de 1l'anneau extéricur 40 om.
Liicroburatte,

lieropipcttes de 1 ml.
l3thode B.

.

Y

Appareil & distiller conme iéqriq a4
1a n-&thode C.E«Ee 2,1-
Nithode C - "

Aponarctl & ertillc" pas easrafrizanat

& la vapeur d'eau sous preasion ri=

duite (vo;n gzhépa. qn oaner e) ¢ 20%-

poacnt da 3

-~ hellon de 500 ml & Tond rond ot &,
:eol rolé (1), plonz sant dana un

bein d'eau (2);

- rilri~ivant ’1ebig
lenent asans lans (3); . .

- fiolé & vide de 600 al (4) ;

A ovidz - (8)

1

nvcc tuba 4'3t0u-
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- een vcrbjndinnnreuurQoir (5), duor
middel vun een P-vormige buia (6)
verbonden met do stoomyenerator (7).

Buret met onderverdelingen van .

0,05 ml.

5. Renpentia
lethode A

nitrnten, nltrlctcn, enz.)

(2)

Indicutor H

broomoreaolbroen,

e;hunol 95°.

(3) Boorzuuroplossing : los 10 g
boorzuur op in maatkolf ven
1 liter met 200 ml ethanol 95%° en
" 760 ml water. Voeg toe 10 1)l indi-
cator en meng. Ncutraliseer tot
awakrode kleur (in het algemeen
moet natronloog toegevoegd worden)
Vul met water aan tot de strcep en

meng., -

(4)

sing : 100 ¢ R-CC—BTET met 100 wl
water tot koken bfunfcn, nfkoclen

en filtreren.--

(s)

Tr;uhlooruoljn7uur oplossing

ppait i uus

207%
(6) 4

(7) &wnve]zunr H

Uutvr, vl n'10uluxoxidc cnovan

elle ctikstofverbinding.
(2) Lntncqxunu ide p.a.

(3)

(4)

Natronloogz 0,1 n ycotcld,

carbonaten.

vrij van

Trlchlournnlh

(5) wrichloorazij

(6) Anmgniumsulfaat

suur 20 %

pP.Qi.

,(3’)’

« réoervelr dntoraddinire () 1ot
A 1'aide d'un tube en Tooae T (o)
A une rrurce de vapeur (7)

Burette gradudée on 0,049 md,

5. Rénelife

Héthnde A

excmpte de diviyue e ok
de composcén azotldés guelearng

(emmoningue, nitrates, niur
ctc.).
(2) Indicntuur t overt de b"nquc.\ual N
CobT

dissondre auns
a litre : 10 g d'neide
dnnyg 200 ml a'dthanel & :
700 ml 3'cuu. Ajouter 10 ml 4
dicuteur et adlenger.
Jusqu'a obtention dfune cu;oxv-
tion 1légdrement rougs (k. :
on doit sjounter de 1'i;
sodiun). Torter wu voluse
1'enu et mdlunger

IR VION

100 ¢ de K, Pb peati. dung 100
da'enu, lniﬂ.e) refroidir et £ii-

"trer.

} Liquecur titrde dfncide sal

de compsud

xyde nn

(6) Sulfate_ d'u“moniu1 p.o.

e ————, —
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A

'H ml. urltl".unh"uro,.ul"opln; t '}‘

i aing 0,1 a cn met wuter acn -! :
vullen tot d:in diter. I i

| 4

(v)

één ¢ nntn"lcﬂnh,ﬂuq oplosney .

in uatcr en aanvullen Lot ddén
liter. ) 4o
. i
1 volume van (a) en 2 velurmen van 7} |

(b) menzen. Dese indicabor is vio-

let in zuur pilicu, grijs in neu-
raal milieu en srocn in alkaliuch

-. -milieu. Van deze indicatoroplossing

.7 wordt 0,4 ml (10 druppeln) gedbruikt,

IT. otb)lrooltnd1"n+or.
;. 0,1 g nethylrood oplossen in 50 ml

(7) un'ln‘ ions

‘lwaes de ().

d'indie

H

ronse fe
mdthyle dans 37 nl do
da ']I_\'\‘I'O' Qe
¢t conpliter &
de )'cau,

ST
un Litre
de hlen de
Y'enn ot

(v) Masondre un 3
hiridne dans de
ter it un litve,

2

Hélnngér 1 volune éec {a) et

aven

nd-
conplé-

O~

S0l 1,5c.l
sodiun O, 0 v

GCet indizatour cnt:

violet on colution ncide, gris cn
solution neutire et vert en solu-

tion alcaline. Utiliser 0,4 nl
(10 gouttes) de cette solution
d'indicateurs, :

17,
Dissoudre

Indicatenr au youse de
0,1 5 de rouse dc Y

%]

- ecthanol 95°, aanvullen mat water ,-' " hyle dans 50 ml d'éthanol & 65°,
- 4ot 100 ml cn, indien nodij, f£il-.4- ! compléter & 100 al avec dec 1'ean
,‘{trercn. Iien mag deze indicator bei \ 'g et filtrer ci afcessnire. Ca pout
. bruiken in plaats van de voorruande. utiliser cct indicoteurs (4 2 5
© waarblj men echter slechts 4 & 5 i gontles) au licu du pricddent. e
druppels nodig hecft. T s
. H ki
(8) Antiuchuimniddsl o J(B) Antinou
Smm——— : R S it
. 4
Letgggs c 1Léthodc c .
ngcn1nc,aliqeord§

zdestilleerd of

(1) 2

71y van %ooldioxyde on van~ -
Jti stofvertinding (armonta, | .
!
nitﬁntcn nitricten, ens. ). v
4

(2) Poodervorniz 1:neaiumoxydﬂ D.8,

on in 37 =l
s3ine 0,1 n en
water ‘zanvullen tod 84n lited

nntxxuuavdrn:ld o:-
met

-xcn»L~ dc d‘o\J
de gomponis nrotis
(ammoningue, nitrates,,

auc) zenoucs

R
nILrLLen

Oxyde_de zums
A(-h‘h mul?
0,:5') n; 0,9 n).

hio rant

(‘

t de 1o,
nl de BolquOﬁ
sodiunm O,1.n et
avee de L'

37
do
litve

Witlt.

n.a.

otc.‘

J
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(10) vacutinvet

methode Ay B en &
Lerianl-
ccn

het cnalysena
ojen - in

RER L]

ocuri;

Breng 10
op 1 m nan
naatlkodf ven 200 nt.

Voe;; 100 nl water (reasena 1) toe

en laat gedurcende 30 minuten roteren.
Yoey vervolgens 50 nl trichloorasijn-
zuur (reagens %) loe en zwonlt korvie
Lijd om. Vul de kolf met water {(rea-
gens 1) aan %ot de streep, men; en
filtreer door ecn vouulilter. Indien
de methode A tocgepast wordi, mo;

1 mY van het eventueel verdundz fil-
traut ten hoogste 0,3 m maoniun-
stikstof bevetten, Indien het ge-

hal te aan ammoniunstiksiof e hoog
ig, dient na het filireren, ecn
passcnde tussenverdunning gemaakt .
te worden,

b. Bcpqlinr vnn_ammgglumgtih:&_f.

Hcthode A:

Brcng in de binnenring van de sachaal «
volrens Lonway ongeveer 1 nl boor:uur-
oplossing (reagens 3). Placts net de

- micropipet in de buitenring 1 ml van
het helder filtruat. Nadat de randen
voldoende zijn ingevet, de schael
nagenoce; geheel slutien waarbij con
opening gelaten wordt tegenover de
plaats winr het Riltraat werd tocge-
voegsd. Breng vervolgens lanzs die
opening in de buitenring 1 ml ver-
zadizde kaliumcarbonast oplosuing
(xcagcns 4) en sluit de schaal on-
middellijk geheel. .

Manipulecr vervolgzens voorzichtisg
zodunig dat de vlceistorfen in de
hultcnxlnr aen wordoen, Laat
vervoleens *onulcndr Twur bij 40°C

of sedurende ten minule 4 uwur bij
kamertompe riituar staan, Neem het
deksel af en titreer uit ecen nicro-
buret dc ammonia in de boorzuurop-
lossing met 0,02 n zwaveluuur
(rcnrcn 6)

1 ml H, JO 0,02 n is eaguivalent
net 0, ?a nu aznoniumstikstos,

- A TN SR B T4

Pilagennene

PARAL S S

(10) Graggae powr vide

thode A, B ool o,

Introtuirdé dans
200 10
Yhiidyne :
Ajouter 100 al d'ecau (rh
asziter cu culbuleur
tes. Ljoﬁ
chlorncilis
aucl.ues

Yorter mu
actif 1), milan

un bl ion

vand

20

Lo minin
& de 1!
ey et Tiltree s
G Lt ihad
ead vpp1louv ol Qe filtral,
tuellaenent dilué, ne peut »ng coa
tenir plus  Qo: :
3i 1 tonvu?, en

la

eat trop ¢levde, une didution i
néainive appropyile doit Gire

apres la filiration,

b. ﬁétcrniﬁntion

“éiho”r A.

Introduire dans 1!

citpsule selen Qor B
: . PRRY : /

solution d'acide bopique (:

Tntroduire A la micropipesnt N~

il
o

extiérienr 1 ml Qe
avojr enduit
nt de
cncnt o =2
ouveriure du 2dtd
Y'introdustiion
ensuiiec par celic o
neen extdricunr 1
soturde de carbont
(rcu"tl’ 1) ct Se:
eapsule,
Mot
méln
[Chiad
heure &
heur S oin :
lever Je couvesclie el titrer
aue nridseal dons L'acide ve
de 1l'acide culiuriane 0,67

neau
Apris
Tigoamn

cnt1c)

lea

.
Sraiae

au

sv trouvant dans vnue mic o
i nl 0,6 n Souiv:
d'az acal

.
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nmuhﬂiz_mmlmtfoﬁon

~uhalte aan auloniuﬂatluutof -
.ean n-e;nndn hocveslhaid vion het FEh I
teaat n een destillatinkoll, Ver-
dimn net water (reasens 1) Lot onsec-
veer 2060 al en voeg 1 g nagnoeniug-
oxide, (rc1~~vn 2) toe alumede enkele-
druppels antischuimniddel (rca:cns

8). Dec oploszing dicnt nu alkalisch
te reczcren (laknoes); zo niet, dan
dieat meer nasnesiunmoxide toegevorgd
te worden. VYerbind de kolf onnmiddel-
13 5% via een spatheln met een ge-
koelde alvoerhuis, waarvan het udit-
einde i3 grdompeld in cen afgencton
hocveelheid van 25 - 50 ml zwavel-
guur 0,1 n (reazcna 3). Deatillecr -
ongeveer 150 ml af en vermijd daar-
bij oververnitting van de wanden. -°
Kook het distillaat 2 minuten uit, .
koel af en titreer de overmant. .
zuur met natroaloog 0,1 n (reagens
4) "in aanwezigheid ven de indica-
tor (reazens 7)

1 nl zwevelzuur 0,1 n ig equivnlcnt
unet 1,4 ¢ nmmoniumuﬁikatof.

Pinstinar =

...Lht'

Figetteer - afhenlitelijk vuan hot te .. -
verwachten gehulte aan ammonlumstik-
stof van het monster -~ een pussondo.
razvcclnrid (in ret wlgemecn 50 unl)
;o net filtrast in do destillatie~
vuen $500 - ml. Yerdua eveatueel
waser (reagens 1) tot ongeveor

* in de afz uigflco wan 60U
lcat opjevangen .
~Jnun;zuvw

RS & 4

.

lnuc vz
1 c¢m onder
van hel festeld avavel-
Yorbingd afzui=ilies
een munonc:cr voor vernindcrﬂc
Tuz met de waterstraalponp,

‘.fm nin

Je

.de digtillation une quantito détnrninde Q

" solution doit &tre elealine (en pri-

©_ 1'échantillon en unzote mmuoniacal,
“.Diluer déventuellemeant juuqu'd

“eueille le distillat, introduire & la
solution titrée A'acide’

4 la ‘“omae

Déthode B

Introduive X o pipello dass vy ballon f

de filtrat en vapport avee Xa Loreus
présunde cia azole ammoniacal. Lilnee
‘vvee de 1l'cau jusqu'i environ 200 ml,
ajouter 1 z d'oxyde de nagnésiun
(réuctlf 2) et avelques fouttes de
produit antimoussc (réactif @), Ja [

scnca de papier tourncsol): si ce
n'cat pas le cao, ajouter plus d'oxyde
de nugnésium. Helier inmddiatenent le
ballon nuni d'une boule it distiller

& un réfrigdérant; llextréniid doit
ploafer duns un volune mesursd de 295~
50 ml1 d'acide bulfurique 0,1 n (rénctir
3). Digtiller cnviron 150 rl cen Gvi-
tant de surchaufler lco parois, Faire
bouillir le distillat pendant 2 .
minuies, laisgser refroidir et titrer
l'excds d'acide ou noyen a'hrdroxyde
do wodiua 0,1 n (ruactif 4) en pré-
sence- de l'indtcntcur (réactir 7). * .
1 ml d'acide sulfurique 0,1 n équivaut.
A 1,4 ng d'a: otc nmnonincul. :

Héshode C.-

Introduire & la pipette dans lu ballon
4 distiller de 500 ml une quuntité dé-
terminde (en géuérul 50 ml) de filtrat '
en rappurt avec la tencur présumée de

cnviron
100 ml svec de l'eau (réuctif 1),

Dans la fiole de HUU ml, oh-l'on re-

plnetic 50 1 de
sulfuriqua (rénctif 3), lc titre de
cetie solution ftant choisi en rappoxt

tité présumde d'asole an-
moniacal de l'éckantillon. Ajouter en-—
suite 5 gouties de la aoluuion d'lndi-}
cateur r:an‘l“
Au moyen d'un: bouchon en cuoutchouc,=
adapier la fiole & vide hernitiauenent
au réfrizirant, 1'extrimitd du tuke

‘. d'izoulement plouzcant d'ua centimdtre

an moinf dons la solution $itrée d'ecide
sulfurique. Aqucctcr la fiole & vide
% eau cn 1ﬁtercalunt un

nastosetre & vide,




]

‘van de vlocintol

‘a) Zen blanco-

»)

in do 2estillaiickol” enkele
druppels antischuinnidde) (rccgcnu G)
cn 2 5 ramesivionide (rcnfcns ) 3
de oplosuing . dient alkalisch te
reageren 2et lakmoespaplcer.

Yorhind onniddellii de ltol¥ met ine
zeslenca hals nat hat destilleer
epparaat schral% van vaculn-
vet (rea; Plaats de kol: in
cen ‘ayerL 1w det voorat verwarnd
Yerd tot 40 - 42° leldsius, welle
temperatuur i jdens de stoomde-
atillatic mehandhaaft blijdit.
Yerbind dc sioombron dic vooral

op 42° Celsius is jebracht net het
‘destilleertiocstel en stel de water-
strazlponp in weriiing.

Destilleer gedurende 1 uur onder z0=
danig verninderde druk dat de destil-
latietenperatuur ligt tussen 37 en

Brong

40 graden.

De druk kun geregeld worden door middel
van de schroeiklen die peplaatst i3 op
de verbinding tucsen de ctoonbron en
het destilleertocutel., Herstel na cen'
uur de normale druk door opcndrnalcn
van de schraofklen. lazk de ulauig

fles waarin het destillaat opgevansen
verd los zoduniz dat hel uiteinde von
de afvocrbuis toven de oppervialte
scbracht wordt. “as
het uitcinde van deze buis met een
weinip water (reagcnu 1) Titrecr de
overnaat zuur el de gestelde natrium-
hydroxide oplossing (rca-cns ).

H.B, Dranx ~scdurends de stonmdiattildl
cnder verniatderde druls aan

Lril.

1. Controla

proe” uitvoeren onder de-
len en Zaarnce ’
j nat berckenen

znlfde

rekening noulen b!
van dc cinduitslag .
Yoo:r Hét uitvoeren van de ontle~’

dinzdén, de goade werking van het ap-

'purant en de nauwkeurige uitvosring
vy de v

criwljze nagusn met een nauwe
cneten deel van cen opn-
lodliﬂ; n annontwasulfant (rea-
~ens §) en voor niethode C van een
vers btereiie oplocsing vnﬂ\kgnoni—
unsulfaat (rec ens 6) on ureun.
(reasens 7)-

AR

M3 0

. . Dia]uae(ﬁqacxo

AJoutcr aurlques moubites dlaati--
nousse; (r agtil B) et 2 7z dloxyde de
b]H” (ruﬁ"tJ“ 2) dans hinllon
& disliller 3 la solution doit &tre
alcoline auphpier tournesol,
Raccorder le ballon & cod 023 imné-
diatenent & 1'anparei) de distilla-
tion (en utilisent dc la graisse
vour vide (rdactif 10). Placer Lo
lo. dang un bain d'cau prishaulld 4
unc température de 0-42° Celsius,
température qui est maintenue durant
la distillation. Raccorder & 40 de;rés
Celgius, & l'apparcil de distillation
et faire fonctionner la trompe & caus

X

bal-

"Distiller durant 1 hcurc soud une

presasion réduite telle que la tenpé-
rature de distillation se aitue
entre 37et 40depgris.

On régle le vide cn manoeuvrant une
pince & vis intercalée entre le géné-
rateur de vapeur et l'apparcil de daigtil
lation, Aprés unc heure retablir la
préssion nornale cn nmanocuvrant la
pince & vis. Détacher la fiole & vide
dang laquelle on o recucilli le di-
stillat, de telle fugon gue l'extré-
nitd du tube d'écouldenent du réfri-
rdrant se trouve au-dessus de la sur-
face du liquide. Naver 1'e:xtrinité

de ce tube avec un peu d'cau. (ré-
actif 1).Titrer l'excds d'acide par
1'hydrozyde de sodium titrd (rénctif 1),

B

Jors d2 )a dintidllation
sion miduiie, nortardes
protastyi ;

7. Vérisication

a) Taire ua essai & blanc dans les
ménes conditions et en tenir. counte

dangs le caleul du ndzultat final.

b) Pr.nluo]ﬂwcwt aux annlyses, con-
trdler e bton fonctionnement de l'ap-
parcil et 1'eéxécution correcte de 1a
technique en utilisant uno purtie
oliquote d'une solution ¢ Tate
@termmoniun (réactls 6) et pour la
withode € d'une solution Sraiche-
1rens préparde ¢e sulate d'nnsoniun
(rinstif 6)° el Sturde (riactif 7).

s




Ve hocveellizid rrmoniunstikato?
die winwesdy In het n‘“cnntcw Vo=
Iune van het contrvolenonsler dieat
mnin of meor overcen e stenien net
da hocveelheld ammoniwastikatof
agnwesi;; in hed algen c'o-n volune
van de hercido owlo

8. Uitdrukiing van hot resultant

Het resultzat van de analyse uit-
drukken in procenten aonium-
stixstof, aanvezig in.de meststof
zo2ls deze voor onderzock is ont-
vangzcn, . '

10 = "

T nuar
tenue dans 1 iR
solutiop de conieSle A
pondre plus ou moins
At l.c n.:"o--lm,.. ne

pw-»1r~c.

8. %urression des

wimnlista

Caleuler le résultat analrtique en
pourcentaze d'azote annoniacal, con-
tenu dans l'engrais tel qutil cat
présentd pour l'analyse.
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LEGENDE

1. Halloan do 500 nl A fond rond ot A col rodé.
2. Buin-mnrioe.

3. Réfrigérunt Liebig ovec tubo d'écoulcmont a680% long.
4, Fiole A vido de 600 ml,
" 5. Réservoir intermédioire.

6. Tube en forac de T, muni d'une pincs & viu pour rﬁglor lo vido,

-7+ Source do vnpeur.

8. llanvmdtre & vido.

9. Troape é onu.

1. 7ol van 500 2l nat ronec bodex en voorzien ven gligpatullen,
2. aterbad.

3. Liebizkoclar nat betrekkolificlanze afvoerbuis,
1. AZzuizlles var 500 nl, )
5. VcrEinuin;sre:er?oir

5. T-varri;c buis voorsien ven sehvoctklen voor fogclin; van de verninderde dni:
7. Stooa enoraior, ) ’ o
8. lrmonater voor verninder’
Q

.8, nltergiraninomn,

2o
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P

+ Pathode MT-H-3 1 Bopaling von .
nitraatstikstol in aanwezigheid
van organische stof

1, Princine
IR ALES LY

Xylenol wordt seniireerd tot nitro-
xylenol. Het nitrozylenol vrordt over-
gedestillecrd en opsevensen in cen
oplossing van natriurchydroxide., In
het destillant wordt de intensi-

teit van de gele kleur gemeten.

2. TOCpqLSIngsrnblch.

Voor alle warcn die orgnnische stof
“bevatten en die opgenonmen zijn in de
bijlage van de rejzlenéntcring

3. Bcretdin& van het analvsemonster

Zie lloofdotux I,

4. _Avparatuur
! - Ben convoudige destillaticappara-
tuur, bestaande uit ecen conische
kolf ven 300 nl, verbonden met een
verticaal cpgestelde Licbigkoeler

! - Roteermolen t 35 % 40 omventelingen
i per minuut, ) i

~ Spectrolotometor of filterfotometer
voor netlingen op een golllengte
van 430 nanoncter (nn).

- Normale goed gereinigde labora-
toriunapparatuur.

5. Rearentia

(1) Gedestilleerd of

uecrd /uver vrij.van hoo]dxoxldo
-‘'en van elke atikbtofvorblnding.

(2) /leﬂo]rca"eﬂq : 0, 5 71 hva"o—
AV'
dlmethylphc“ol)(hct Vvloﬂol .ient

s kleurloze %ristinllen ann-
wewls te zijn)wordt nmed natrium-
hydroxide oplossing 0,2 n {rea-
gens 4) sanzewreven en met de-
zelfde oplossing onneclost Lot

" een volume van 10 nl,

“trique en nitroxridnol. fe nitre

Ao Avpareiller

. L] ’ .
' ' - 2] - N SR ORI

Mnpestunere

anI res OquxnlunB
1, Trineine

Le xylénoel eot transfonsnd par 1'ion wi-

nol cat distilld ct recucilli dins e
solntion @'hrdroxyde de sodinm, O
nesure lt'intensité de la colovetion
Jaune du distillet.

.2, Donmaine d'nvnulicziion

A toutes les marchandises, figurant &
‘annexe de la réglencatation, aui
renfernent des maticres orjunigun

3. Tréparntion de 2téohantillon

Yoir Chnpitro I.

- Ap)ﬂrcl] W g t
tué, d'un vasze
rollé A un réfri;
verticalement,

- Aritnteur rotatif {eulbuteur) @ 35 &
40 tours par minute.

~ Speetrophotondire ou
O filtre fonclionnani A une lengaeus
dltonde de 430 nanonitrean

vhota

noraal de lnbe

5

- Appareillage
bien nettord.

ateire,

5. Réactifs

(2)

méne solutie 3
Td'un volwne (’c_ 10 .

_./.
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5Ed

.roteernol

Ctreer.

‘2f in een konische kolf

‘rearens (reacens 2) en 10 21 =

10 nl nﬂtriu‘lyﬁro:

.83, Do optosaing dfent voor
bruik valkoman klourloos ite
zijn; biJ tdjirtedl de op¥orn-
sing waz werpen. Hot verdlent
amabavel ing onpidideX i i voor
gebruik ecn verse oplossing

te herciden.

T
\‘(

veluzuur ¢ 720 rl zuwavelazaud
v.a, 1,84 voor:y 1chL5~ nengen

met 280 ml gedestilleerd waler.

HatriUﬂthr 1Hﬁon]o_§12§ H

i 0,2 n.

: 10 % (100
oplossen in
tot 1 liter).

Triz hlooruaijnzuur
i trichloorazijnauur
water en nanvullen

i
i
'

6. Uitvorring

Nreng 5 7 analysemonster, . op 1 ng
nauvkeuriy afgewosen, in ecen naat-
kolf van 500 ml. Vocg 25 nl tri-

e .
dilaarasi jnzuur 10 3 (reazens 9) toe,
swenk on en wocht tot een oventucle

kooldioxydeoniwikkeling bijna be-
dindicd Jus ; voeg danrna 350 nd
vater (roagous 1) toe. lant in cen
en gedurcnde ecr: half uur
rotercn. Yul aan met water (rea-
cens 1) tot 300 ml, meng en fil-
Yevdun, =o nodij tot ec:

sende connentratie, dowon. Ddx
0,035 mr nitraatstikstol ner nl
1nd1en uitaindelijk tn ccn 1 cen
cuvet jemetean wordt. Pipcteer v
de aldus verkresen oploessing 10 2l

van 300 nl
anole
avel-

{zte appuratuur), voes 2 ml xyl

zuur (reazean 3) toe. Sluit de. kell
af.met een caschilte zood nassende
ston en 0o tol ean Toede
engins verkregen i3, Loat dan de

koll nmet inhoud ongeveer cen half
uur bij kanertennezatuur

Vozg; 100 nl water

enkzla ndu k‘} 02 ¢
destillenr (z!e uppuravuur} kot
ontstane niLr lonod over, wanre

bij het dest illdﬁu opzevrasen wordd
in cen roatkolsfje van 100 nl, waoarl
dcoplossing 0,2n
{reazenz 4) uanvwesig is.

auclones

* '

Sinnaxis

(LN

nolulion Lt ey

L
incolore .pour 3t
do doabe,

1} eui

B0t A
t s

= ou l‘.'

. Jution,
prénator
ploi ‘une

frate

solution

A-‘ ('n ru"[‘u'.qno IR ER]
neat 720 1) d'acide
d =

(3 )

aul

"

SaJution 4'hrdroxyde de neiivu :0,2n.

(5) solution d'acido ! h]ovﬂcutxﬁx_ &
1075 (djn coudre 100 5 &'asidn -

dloracdiique dans l'eau ed porter &
un litre). i

6. Pechnioue annlviinue

nrﬁ"
llrt
A (:g & ()0 o N
shloracdtiaqua Nt

aLLm

dana ua ballon
25 nl d'acide tr
(r3netil 5), agiter et
qu'd co ‘que le ddégo;
dioxyde de carbonc soit presius
ajouler 350 nl &'cau (riactif 1),
Apiter au culbuteur pendant une demi-
heure. Porier & 00 n) avec 1toan
{réoetis 1), ndélanger of Silteer, Di-

de

luer,. 3i niees re, A In conceniration
adeauate, nui nz do:t ;

0,055
lorsqua la coloxn
une cnveite de 1

la pipetin 10 nl de lu zointion
obtenue dans un vaso ho“”
(\’oi! np: rei) ""“Q) nie

ni txi
tloa

(S

Joucnar 12 v
hien wjusté
tou n:lazﬁa.
avee aon tantenu
derti-heura A\ la tern!
Ajouter 100 nl &

my aing 2o ’)_i

disbtiller (‘IOIx‘ anpage

non

nitrourlenol Tomnd on 3
distillat “Anas wa Retlom &
¥

n}, contenant 10 ml d'hrdroryle
Atun 0,7 np (réactif 4).

1 81 avee 280 nl q'enn 013~x}1uo,,

g
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‘Bedindiy de dintillatie, wanmeer
circa 50 nl vlocisniol overje-
destilleerd is. Spocl de Liebifn-
Yoeler na met 1% ml natriumhy-
droxyde oplossinz 0,2 n cn daarna
‘met wat water (rea-ona 1), Vang
-alles op in het maatkolljec. Vul
‘tenslottc ret water (rcapgens 1)
iman tot eon volume van 100 ml
mens; cn niect na 1 uur en nict
“later dan 2 uur de intensiteit
‘van de verkresen sele klcur bij
.een zolflenste van ¢350 um ten -
“opzichte van cen blanco, dic op
"dezelfde wijze is verkresen met
‘alle gebruikte reagentia, echter
pet water (reasens 1) inplaats
van ecn oplossing ven het nonster.
Zock op cen ijktabel of 1ijkeurve
de overcenkomende hoeveekhcden
nitraatstikstof (if) op.

7. Oprmerxin-en
1) Indien in het nliquot, dat in de’
"konische kolf afgepipeteerd zou
worden, meer dan 2 ng chloor
{C1) wanwezig zou zijn wordt 5 ni
in plaats van 10 n) nfgepipeteerd,
5 nl zilveraceidatoplogning (vor-
gadigde oplossing zilveracetaat
p.a. in water) tocgevoegd, goed
onzezwenkt en daarna verder jeo-
handeld als in het voorschrift
beschreven 1o, te beginnen met
de tocvoeging van 2 ml xylcnol-
reasens.

Indien in uitzonderlijke Jevallen,
het walysendterinal nitriet bevat
dient men per mg nitriet 1 ml 1755
vers bercide enuoniunsulfanast op-
lossing toa t2 voeien (enkele
ninulen viles LoLovonoen van het
zwavelso dicnt hei totaal

2)

;r). Lel
volune vt het afgepipetewerd ali-
quot cn de tocsevoezde sulfanmnat-
oplossinz, inclusicef -eventucel toe
te voezen water en cilveracetnes-
oplozzing, steeds 1Q ml te bedrazen.

M (78) 10

: : BAjlrpe/Anncxe

Arréter Ja distillation apris aveir
recueilli énviron 50 ml de di
1nt. inee le iule du ré&frdsivn
Tiebig au oyen de 15 nml d'hyéro-
xyde de sodivm 0,2 n et ensuite aven
un peu d'can (rénctif 1). Recueillir

i~

“1le tout dans le bullon jawuné., Yorier
- an volume de 100 ml avec de Y'eau

(réactis 1), mélanger et nmesurer
aprés “1 heur et au plus tard apres

2 heures, l'intensité de la colo-
ration joune Tformée & la longucur
d'onde de 430 nm par rapport & un
essai 4 blane, oblenu dans lcs ndnes
conditions avee tous les réaclifs
utiliods, mais en prilevant de Y'ecau
(rémctif 1) au licu dec la solution
de l'échantillon. Pointer dans le ”
tablenu d'dtalonnage ou sur la
courbe d'étalonnage les quantités
corrcspondnntca d'azote nitrique (H).

. 1. _Remarques

1) Joroque la partie aliquoie, X in-

" Aroduire dans le vase conigue,
renferiace plus de 2 mg de chlore
(c1), prdlever & lu pipette S ul
au licu dc 10 nl, ajouter 5 ml
d'ncdtote d'arzent (solution sa-
turée d'acétate d'argent p.a. dons
1'eau), bien aziter et poursuivre
comne décrit i la technigue analy-
tiouc A partir do l'addition de
2 nl de xylénol.

Dians des ans cuceplionnels, ou la
natifre destindée & Y'analysze renler-
me des-nitrites, ajouter par
de nitrite, ' ml de solution <
chement préparie de sullamate
d'emmonivn & 1 4 (quelaucs
avand l'addition d'aeide sull
cuc). Le voluna total de 1n pariie
2linuote prilevée et dc la solu-
tion de sulfemate, comporiani £ven-
tucllenent l'eau et 1'acstate
d'ar-ent ajoutds, Zoit toutelols
toujours attcindre 10 ml.

2)

-

u
S
rafa

/e
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3) leagens 2 kan ook bersid worden

als $ ¢ oplossing iniijsuuijn,

Dit reagens kan snel beraid

vorden cn 1a zocd houldhnnx

(drie weken); cechter dicnen dan

de volgende wijziginsen in het voor-
scheift te worden amigebracht.

a) in pln&ts van 2 nl reagens 2 neomt
~nen 1 ml reagens 2 en 1 nl vinter;

~ R

b) opgevangen wordt in 20 m) MaONl
0,5 n in ploats van 10 ml 0,2 nj

0) het destillant dient vrij nauw- .

keurig 50 ml te bedragen; daar-
toe kan- het destillaat het best -
vorden opgevangen in cen maat-
cylinder.,

ety N A

AR

3) Je rdectdf D opent Soalonopt
priépuet conte solutiea & G
1'ucide nedllzue -3

LT so prévare vag
conserve bien - (troly senetnes );
dang ce ces upporier cepuv.adont
les modifications suivanies & la
techntioue analytique,

fad, 2o

yhader et % o

a) prélever t nl de rénclif 2 ot
-1 21 dteau au liecu de 2 ml
de rdactif 2 ;

b) recucillir le distillat dans
20 ' ml de .3olution d'liydroxyd
de sodium 0,% n a~u licu de
10nt 0,2 n ;

“e) le volune da distillat doit

atteindre asscz exactenzat %0

A cette fin reccuveillir de p
rence le distillaet dans un vase
‘eylindriouc gradud.
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bvg ngumerxghrld
a nitraten enrorjanicehe stof

1. Principe

De nitraatatiksto? wordt tot camoni-
'unatiuutof sernduccerd door i juzer-
poedar en verdund zwavelzaur. De
orzeaisehe jebonden stikstof wordt
ook omzevornd tol amieniunstiksto
#1le stikatol, thans aanveziy ala
anaoniumstilistol, wordt uitzedr-aven .,

- net loog, ovurucdestilccnd en in-een
tende en meer dan voldoonde nocveel-.,

be

heid gesteld zwavelzuur oprevanzen,
De overnanat zuur words teru;so-
titreerd rmet looZ van bepnanldde titer,

2. Toenassin<srebied

Yoor alle waren opsenaacn in de bij- -
lage van de reglementering wearin

onder andere nitraatstikstof en or-
ganische stol gelijktijdic sanweznig * .
zijn. ’

analvaenonater

- et de mntiereq organiques

"L'azote nitrioue cut rédult A 1'étab

- 1'azote,

"2, Doraine d'apslication

oA téutca 1ns marchrndises figurant .b

. entre autres,

R AP N
Dij]npa Anncxo

I#thcdn nnr-n-4 - Détnrninntion de
Dur : S peiseace de nitrates

'
~ .. P .. e . - e ees !
i

d. Prinzing ) -

d'azot2 apmoniacal par le fer en
soudre ‘en présence d'acide sulfurique
di1 43, L'azote orzanigue est nindra-
1lisd en azota anmoniacal, La totalitd de
ze trouvant sous forne
d'azote enmoniacal, est Aéplecde avee
1'hydroxyde de sodium, diotillée et
recunrillic dans une quantité connue .
et on exeda dfacide sulfurique titré.
L'excdn d'eeide cst titréd avec unc
solution A'hydroxyde do sodium de nor-
melité déterminée. .

1'annexe de la réglementation, contenant
gsimultanénent de l'azote |
nitriquoe et des matidres ovsaniques.

2, Privarption de 1'dchantillon

5, Poraldin~s van hod

Zie Nocfdoituk I, D

01.
irza 700 ml

infzde lahorn-

i.Vcir Chapitre I,

~ Appareil A distiller, comme duc"ir
& la méthode C.E.E. 2.1,

- Pallons de ¥jeldahl d'hnviron 700 >l

~ Pain-narie.

Appareillage normal de 1aooratoire,

bian nettoyd. . ) .

oex _>_ de de
connoaé azotdés quelconnues (an-
nonianue, nitrates, nitrites, ete. )

coaroone et 4o




terotofl IS rdusecrd 4 juor,
h)pwéwwuwn

.

zuar 1 + 1 (pewichtshor-
veelhecen, :

Clanparcls

(8)

(9) A
(10) sink, gegranulecrd.

"5 kc nﬁtriunhvdroxyde net 100 .
& 150 5 natriunnsulfide
(Ma_$.911_0) in wuter oplossch
tot 10 1iter, )

Indicntoroplossingen

‘1. Yenrindicator

a) één g methylrood oploasen in
37 ml natiriumhydroxide-oplos-
sing 0,1 n cn mct water aanvule-
len tot een liter ;

b) één g methyleenblzuw ovlossen
in water en aanvullen tot een
liter.

1 volume vaa a) met 2 volumen van
b) menren. Deze indicator ius vio-
let in suur rmilieu, jrijs in nou-
troal milieu en groen in alkalisch
nilieu. VYen deze irncicdtoroplos-
sing wordt 0,4 ml (10 cxunwnxo)
gebrujilkt.

*IT., Methvrlreodindicator
0,1 7 meihrlrood oprlossen in 50 [
ethanol 93¢, aanvullen nat LL“ tot

100 ,ml en, indi b ’i]t:;

ey e n _houdre, UOREERE

e

Aedde zulifuriqus

Julfate

Ainc en mrains,

———— e & e

de sodiun
l'enu ¢t

I. Indicatour mixte

a) diasoudre un g de rouze de e
thyle dans 37 ol de cowusion
d'hydroxydy de sodiun 0,7 n
et conpléter & un Yire
de 1'can.

b) dissoudre un g de bleuw de
thyline dans 1'ceu et con

ter 4 un litre.

élanzer 1 volune de a)
lunzs de b). Cet indicnie:
violet en solution ¢ :
en solution

solution o

m (10 "Odtteu) Jc catie
tion d'indicateur.

I1. Tndicataur o

Njissoud
hyde &

conpldler &
ot {iltrer si




pleats van Ao voo:
cobdne sleehba 4
heclt,

selnutr 0,1 n nente

(1'5,:,:-

(14) Zmavelzuur 0,5 n. geateld

(15) tatronloog 0,1 n, gestold, vri}

155-83::o1at°ﬂ. S el ar
(15) latronlooz 0,25 n, “-ateld, vr‘j
van curbonatcn.

(17) feeetanilide poa,

6. Ui tvoering )

2, _Dastructie

Breng cen tot op 1 ng nauwkeuriy al-

cewogen hoeveelheid van het cnnlyse- s

monster die ten hoojute 1 g organiache
stof cn ion hooZute 200 3 stikotor o
‘bevat in een ¥Jeldahl%oldf, Voes toc: .
10 & Lizerpocder (reagens 2) en 29 md
water (rengzens 1) en laat onder af en”
toe omuvicnken cen half uur stzan. Voeg
varvolsens €0 2l zuwaveliuur (rcascna'
3). tos en laat onler af en too on-
zwenken weer ten minste ecen holf wur
starn otdat er gecn cichibare water-
gtolontwikiceling meer p]unta heeft,
Plaats d2 kolf nu op eern kokond
vietersal tol water-
ce-

Joay v"“vol
17aat (reanens ¢
‘le '(“n'\""ns 6)

SN v e
-

.na]l omsnhv'dcw
vien ol d2 op-

zig ts. K°0n d,:.“ :og ten-~
winste eza hall uur, Lant atfloslen

30¢ @l water (reazens {)J.

3 stenn (rexvens 2),
Visehuin (rcn;cnu 9) en
s zink (rea=ens 10).

ilen nar dene indientor <ahrulken in. o,

(13) I

- w 20 = N 1) 10

1
0a peut utilioer ¢
(1 25 =oulLan) an dicu B

prieddant,

(14) Biqueur titrée d'zctdo sulfn-
tiouz 0,9 n. ) ’

‘e

.dium, 0,7 7n, “¢ienpic de canonaues

(16) Iioncur titrie_ "h"d“o"vdn de gn-

, 0,25 0, eucdpue “de carhonai

+07) Acttenilide poa.

. 6. Techaisue analvtlous

(12) Ligqueur uit"ee d'h"4ro“vﬂe dc so0-

. . ]

u. minoraliret'on Cos

"Introduire dans un ballon de YJnlduh‘
~une¢ prine d
nrinavd, peade & 1 a3 prdia, contenant

ou nn:iuun
et 200 my d

fer en pnulre (riéactif 2) et 29 ml.

d'eant ("‘nc
pendant un2

ternpy en temps. Ajouter ensuite e
S0 nl 4'aeide sulfurique (rénctif 3)
et Juisacr reposer au moins uwite deni-~
heure on esltont deo tenns en tenus
jusqu'au rtor
ihle A'hyrdrozine ne se
~ Placer L@ ballon da
Cbhoufllant
semaent d'hydvo
toce lans
A jouter qunlaoues il
tif4) et dvapcrer L
‘de 1'cau sur flaoune fi:c. Ajouter en-

nent pondon

7 =

PRI

AR

o *
Juigu

nonee i

(2factif 9 ot nuclques Iraj-
v .
£

'ezoal de l'achawtillon

1 g de netitren or;ontouen
‘gzote. Ajouter : 10 gz de

t4f 1); laisaer reposar
deni-heure en azitant de

4.

w0l un désnzenent vi-
rodui’ plus,
bnine n¢"ie

i cessavlion i

{H a;_.nr v"’uA_é:o—.

i35

e
&

de 3ulfate de gsodiun

27 3 d'ouvée de mereure |
1

o
a. ?113ﬁe"
d'eau

I (r‘.




h. Denti]la&ig
Zor; dat alle rmouten nojgenoes zign

.} 'opgnlo3t, eventucad door verwnrs
! rin; op bet watervad. Kocl af. On
d¢ armmoniak te binden wordt in de
opvangles van het desiillaat 2% ml
zuavelenur 0,1 n (reazens 13) (bi)
~gtikstolarne ,rodukton) of 35 nl
zzavelzuur 0,5 n (reagens 14)(b1§
stikstofritke produrxte en) voorge-
legd.

Vo2 voorzichtis ann de zure op-
lossing in de Lleldahlkolf 130 ml
natriunsulfide-houdende loog (ycu—
gerns 11) ‘toe en verbind de kolf
onrmiddellijlc viz cen spathelm aet
de koeler (zic opuerking 1). llet
uiteinde van de kxocler (indien
noliz n2t een nassend verlenzstuk)

- dient tenminste 1 cnm onder het

oppervluik te steken van het voor-

zelegée zuur (ro¢,ontia 13 of 14);

waarean de indicator (reasens 12)

s toezevoe:is Dreng de kolf op

‘volle vlam aan de kool op cen

", van tevoren verhit suasje en destil-

‘leer doanrna op nunenoes volle

‘vlam. Nz ongeveer een kwartier
is de grootste hoesverlheid am-
nmoniak afpgedestilleerd. llen laat
nu de opvansafle= zover zakxen
dat het uiteinde van de afvoer-
buis niet mecr in de vlocistof
is gedonpeld en desiilleart ver-
der icidat de overieatillerende
vloecistof neutrazal reagecrt t.o.v,
rood labnoespanier. In het alge-

" neen zal dan ongeveer 4/5 ven de
kolfinnoud overzezean zijn. In ze=-
vzl van hevig 3toten voor de
destillatia bediniizd is, hundel
dan VOl.Z<nRS ool 2

5 <

.

wan HC 0.?“ﬂﬂ1t zuur

De overmaat zuwavalzuur wordi met
behulp van naitroxlooz 0,1 A res-
pectievelijlz 0,25 n (rcazentin 15
en 16) el naar :zclang de norni-
1iteit gwavelzuur 0,1 n
rezpaetieovelii 9,5 n is - c2tie
" treerd, totiat da kleur duidelijk
geel iz, indien methylrood {

{rea-
12 = 11) hl, indieator is toe-
cepast en ot *‘1Js(oucr ant tusszn
violat en groen) indien de mung-
inlicator (*Lﬂ*hﬂ° 12 - 1) words
eangewend,

£ens

*on(y8) 10
K ' Bijlapge/Annexe
b._Plstillation
S'uosurer de la disaolution presque
canplite @2 tous les sel>cen chauf-
fant Sventuellenent au bain-marie,
Lainaer yvelroidir, Introduire g
le vasce dans Jeoucl on recucillie le
dintillat 2% ml d'acide sulfurigue
0,1 n (réactif 13) (pour les pro-
duits pauvres
sulfurique 0,5 n (réeetir 14) (vour
les produitls riches en azote) cn vue
de fixer l'ammoniague.
Ajouter pruderment & le solution acide
dang le ballon de Kjeldohl 180 ml
d'hydroxyde de sodium contenant du .
sulfure de sodium (rdéactif 1) et . .
raccorder immédiatement Je ballon au
réfrigdrant muni d'une_boule 4 distil-
ler (voir remargue 1). T'extrémité du
réfrisérant (si nécessaire muni. d'une
DllOH"L) doit plonger au moins 1 cn
dans Y'acide titré (rénctif 13 ou 14)

. contenant 1'indicateur (réactif 12).

Placer le ballon sur la toile préala-
blement chauffée au rouzge, porter ra-’
pidenent & ébullition et distiller
sur flnmnme vive. Aprds cnviron un
quart d'heure la majeure partie de
l'amnmoniac est distillde, Abeisger 2
ce noment le vase dauns lequel on re-
cucille e distillai de sorte que
l'extrimitd du rifrigérant ne nlonce
plun dans le lijuide. Toursuivre ln
diatillation jusqu'a cc que le 1i-
quide qui passe donne une réaction
neuire cu papler tournesol rouge.

2n géndéral environ les 4/5 du con-
tenu du ballon seront distillés &
ce mouent. 51 des soubresautls violients
se produisent avant la fin de la
diatilluation, optrer conue indioué

a la remorque 2.

d. Titratien de 1'exsde d'ucide

Titrer 1'cxcds d'acide sulfurique

avec de l'hydroxyde de sodium C,1 n

ou 0,29 n (réactirs 15 et 16) 4'aprés
la norunliié de l'acide sulfurique 0,n
ou 0,5 n employé - jusou'a odbtention
d'une coloration franchement jaunc

avec l'indicateur au rouge.de méthyle
(réactif 12 - I1) et grise (virage

du violet au vcrt) avec l'indjicateur
mixte ‘(réactif 12 - I).

en azote) ou 35 =l d'ucide
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Controles

7.

L .
' : .cl“d» oxatn1dlfho*&
vneo-bepaling wit en breng
ecn cventucel sewoncten correclie:

in rekeninz (controle der reor;

i)

Moar tor conirole van de ;chele
-nethode, inclusief dc destructie,
de bepaling uit.net 1 g scceta-
nilide p.a. (reanens 17) wraarann.
e2n 3cy.nde hoeveelheid nitrzot-
stikstol i3 toezevoesd. Het theo-
retizen stikstofgehalte .van droos
acctsntlide bedrae, gt H 10,)6 p. ]

8 Onaerkinzen:

1‘ Ter veruijding van ov ermut1~ "sto~
ten”, verdient het ammbeveling na
het toevoegen van de loo en andat
de kolf op do vliwr stuat,-on te

verdeeld worden; dit omuwenken
dient harhaald te worilen, nadat
nkele tinuten latsr) de 1jzer—
'ﬁrt*adinbcn wveer enigazine zijn ¢
tezonkorn, n
Teneinde overnatis cloten
den %aa cok ala volst rcewerkt
wordea s loat na het bedindizen
. wan de destructie afkoelen en
-vony; 300 ml water toe. Yerwarn

N

© zonodiz tot alle anmoniumnouten- -

lost. Breng varvolzens
mtilatiol over in naat-

een

o

o1f van 5C0 ml, %ocl uf, vyl

anan Lot hat volume van 300 nl net
water (reagena 1) en neng. i
Pipetteocr 250 ml in ecn deatilla-
tiekolf, .

pualmntean (reagens 8), =en "ﬁiriv
antischuln ("n"’~wg 9) en enkcle

“,ukjcsl~lny (reagens 10). . 7

Yacs voorzichti.s 100 ol sullidehou-

‘denda loos (re:fr.u 11} toe en ver-.

vind de %olf conniddelld ik net hu
deatxllnt-cqnn4.1au.

7.

AR

ntta)

wonken nolat de neergeclagen ijzoxe
_ verbindingen over de hele videistof ..

te vefmij-

Q..

- 8.
1.

o suit 3

“droxyde

. de distillation,

Yo £
annag 1o
pte
Yezont

olanc

nire
Ltmes
de 1o corecetion
trouvie (cont

wn esusal A
ceididiong el Lunle

Sventual

cal,

Befectuer 4h vue dn contrdle do
toutes ley opdvationn, » compris

la desiruction unc analyse eveec 1 ‘g
d'aczetanilile p.o. \rﬁnctl' i7)
auquel une suantitd connue d'czoto
attrique a §td pjoutie, To teneur
théorique en azols ‘de l'acetnni-
lide seo est do ¢ 10,35 %o

Peﬂwrnuca

11 est conseillé, afin de linitar
les soubreuauils excessifa, d'agiter
le ballen aprés y avoir ajouté la
soude ¢t l'avoir placd sur la flamme

afin dc répartir dans le liquide Jes
compouéu de for préoipltés, nglter
A nouvcau (eprds gueclaucs ninuu 9)

~lorsque les cohpozéa de for 80 .

sont duposés.

Pour éviter des soubressouts violents,

on pcut ézalement procider gomne .

aprés la fin de la destrue-
tion laisser refroidir le ballon et

7 njouter 300 ml d'ecu. Chauffer,

31 néeasaalre, jusqu'a dissolution

de tous les gels d'ammoniun., ¥ranc-

vaser ensutte quaatlitativeneny dnng

un balloa jaugd de 500 ml, latsser

refroidlr, porter au volune dé 509

‘nl aven de l'cau (rsactif 1) et ho.o-

wéndiser,, .
Prélever A la pipctte ? 0ml et in-
troduire cetie quunt]té dans un
ballon de.distillation. '

Jdtenn
d¢

v suzcesgivement 50 ml
(rénctif” 1), aueinues frozieats

picrra-ponze (rivctif 8), un peu
dtanti-mousse (réastif §) et quel-
ques morceaux de zinc (rénctif 10).

Ajout

Ajouter avec précaution 10C ml d'hy-
de sodium conienant du sul-
fure (riactif 11) et rvaccorder in-
nédiaterent le ballon 4 1'"puavc‘1

i
Ledle des rdactlifs), l




. 2ie lioofdstuk I.

Jicthode BUI-N=5 & Bopaling van urcun-,

ptikstof (meer den 3 &) bij annwezig-
hueid van organioche stof.

1. Principe

-Ureum ‘vorat met xanthydrol cen onop-

losbare verbinding. Dezec wordt ofge-
filtrcerd, gedrooygd en gewogen.
Biureet slaat mede neer en wordt mede

" bepaald.

‘2. Toepnnsjngsgebicd

Voor al de waren, opgenomen in de

" bijlage ven de reglementering, waar-

voor de bepaling van de ureumnstikstor

" voorzien -is, op voorwanrde dat zij .

meer.dan 3 $ ureumstikstof .en goen

! ureunverbindingen bevatiten (voor de

. meats
1233.).

tof ureun, zie methode E.L.G.

3. Bcrejd1ng van- het analyaenoqstcr

'4. Apparatuur

- Piltreerkroezen met poriéndiameter
van 5 tot 15 mu,

'« Elektrische droogstoof met regel-

bare temperatuur bij 130° C.

' - Roteertoestel 3 35 & 40 omwentelin-

gen per minuut.

- VWuterstraalpomp met afzuigpot.

- Goed gercini,d glaswerk ¢n noruale
laboratoriunappuratuur,

5. ]’OﬂLéjntiﬂ

dioxide en van elke stiPatof—

verbinding (ammonia,
nityicten, cnz.).

nitrates,

31 -

Y'nzote urélque {plus de 3

. = Creugets filirants,

Méthade 101~ au

=<5 1 DMltersinntion
%) en

gues,

préoenco de mntidres orguni

1. Principe

L'urée forne avee le runihydral un
composd ingoluble. Celui~ei ect re
cueilli sur un filtre, scéché el jesd.
Le biuret est précipiié siiaultan
et.est dosé en nmdme temps.

2. Domnine d'application

A toutes les marchondises, fijurant
& l'annexe de lu réglénsntaticn,
pour lesquclles lu déierminetion
I'nzote urdique est privue, 2 con-
dition de contenir plus de 3 %
zote uréique et de ne s contenir
de composdéa d'urde (ponr 1'engvad
urée, voir la méthode

G2

C.2.m
c30l.

5. Préparaticn de 1'dehnntillos
Llenules

destind &

o

Voir Chuajitre I.

4. Appareillese

aes

dicuéire
pores de 5 & 19 mu.

. = Btuve dleeirique o tempdrature

réglable & 130° C,

- Agitateur rotatif (Culbutcur) .:
35 & 40 tours par minute.

- Trompe & cau avece jarre & vide,

Verrerie blen nettoyde b o

jogllague,
\
cte. ).

7
/




c»nunol of FcthnAo‘ de oples-
sing bLIFTY drie maanden jozd ine-
dien ze bewanr? wordt bij lege
tamperatunr, afiesloton van
licht er luc Jt.

: 0010455" 23,8 5 sink-
ataet (an co) 21,0} en 3 ;3
sazijn in VQ»3P oylosdnn cn in

n naatlzolfle sconvullen tot 100 =ml.

C**r:g_!f : oploasing 10' G kaliue
resueyanofarrant (l*)(n "c’ﬂ!),.‘
3”,0) in mater oplozsed.en in cen

azatkolfje aanvullen tot 100 al.

'”tin/n kool p.a. die gncn urcun’

Bijinge/Annoxa

n.it. (;n1acial)

2 Bolu-

¥, g vol n.a,

dnna ]',uxcwo' ou le mithanol, In
solution sc conmerve pCﬁjmxt trois
moig loragu'zlls ost nige 3 1'abrd
fe l'air et de 1o lumibrg et &
basse tempérnture.

~.tharol °6°

)

(5) Solution de Sarrez I : ‘dissoudra:
dors 1fean’? o d'andtate de
zine (“n(uH?"OO)o.EH 0) et'3

d'gelide nz2dfioue ;lacial dans un
ballon jauzé de 100 ml et po*tnr
au volwae.

Solut!ow de varrev II : dissouidrs

" de potasaiun (K Po (Cd)s.)H O)

2

l.'&

dang ‘un ballon jausd de 1007nl
et porter fu voluned

. (s) grén p.a. . L Lo
——— . . .. X i~
5. fachninun analviisne
a. Prinar solution destinia
R Tianaigaas - "
H
A4 . ~Peaer 4 1 m; pris, une qu ntité de i
Jseurlg, een hon:eelhcld van 5 :ram - .. 5 gromnes de l'échantillon préparsé
dic in het alsenmsen nlet paer dan vour l'analyse, quantitdé-cui no con-
vitstol baver (“- tiznt séndrolement pas plus de 450 1
qrcw- deze hoo= mill‘;*m:rnq dtazote urdiqus (voir .i
maa i 5) et introduire gette prise i
kool (r: ) dans un - ballon jaugd de 500 ﬁ
rend 1) 3 nl Carrez I !
ul Carrez I¥ (reagens Azouter 1 z 42 charbon actif (rinctaf !
T 1), 400 A dleon (répetif 1), 5 Al o4
- de Corres I (réantif 5) ot Sul de D
narmen IT {rénatie 5). ! 1
B Anit2r pondant une deni~heure zu . [
: . culbuteur. Porter,au volume de 500 nl A
v Caves de 1' cau (r“uctlf 1), mnlﬂn”v"
=1 s : et filtrcr -
[ v . .
o _




- enkele oxenblilkken

. 2 - 33 -

b. Aanlyae

Yipelicer 4n cen bekorslas vaa 100
nl van het helderc Jiltrant een
hocveelheid van ten hoozste 20 ni
af, vaarin ten hoossic 9 m= urcun-
stikstof eranwnnis is. Voegn =20

nodiy water toe tot cen volume van
20 ml verkregen is,

40 nl azijnzuur (reagenz 2) tocvoc*-
en en druppalsiewijs en al roerend
10 ml xnnth"droloplosa{nc (rea-
gens 3). Vervolzens wordt nog 1 A

2 ninuten gereerd, cventuccl na
unchten “o%

zich cen necrslag gevornd heeft,

Na cen nacht rusten het neerslag

met zo weinig nogelijk ethanol o
overbrenzen in een tevoren bij

150° C gedroos;d en na afkoeling
geworen filireerkroesjzs en dric- »
maal net 5 ml cthanol (r*u"eﬂo 4y
wagsaen.

(1en dient slechts ecn lichte druk-
vernindering toe te passen tijdens
het, filtreren. Het is nict nodig

het azijnzuur kwantitatiel te ver-
wijderon). Zen uur drogen bi)

130 % : :

Yaten afkoelen in een cxs
en vervolgens snel wegen.

iccator

Percont urcumstikstof = 656,3 x—%

geviicht van het ncersleg in
granmen

mn =

v = afgenecicn volunme analyseop-

lossing in milliliter.
1. Controle
‘a. YNcn blancoproef uitvoeren om de

zuiverheid van de reagentia te
controleren.

O de nauwkeurige wht-—
_vooring nn o to Jaan analyse
uitvoercan met eeon aliquot decl
van een vers bereide oplossing
ureun p.a. (recazens 8) Sevat-
tende hoogstens 9 mg ureun,

Uitdruli

oo

8. in® von hot resulianat.,

Pe analyse-uiislas uitdruklien in
percenten ureunstikstof (iI) aan- -
vezig in-de meststof zoals deze -
voor analyse werd ontivangen.

h. Analysc
Introduivce ft In pip“tlv RS
e 100 n), we q
linnide de 20 nl onwor
contenie plun de @ o
Ajouter dventuellce Ltenn
ohtention d'un volune de 20 .,
Ajouter 40 m d'nvidc tedtioue (
et, e azitant A 1ln
soutiz, 10 nl de ]u "01ufxon
urol (rénetis 3). hpiter
minutes { la baguette,
tendu e cas d¢ehidant quel ]
jusqu'd aue le précipild se s
forné. Apris avoir laissd :
nuit,
quantité auset
dé*¢éthanol, dans wn
pr\aluh1cnrrt sdehd &
refroidisscnent : 1
5 nl d'élanol (rdénctif 4).
(1" étadlir qu'un vide pea pounse
la filtration. I n'est
d'¢liriner quantitniiven
tique). Sécher une heuve
ger refroidir dans un eoxsiceatoeu
peacr casulie rapidcment.

"n

e

5o <

nui

U3y
anols

Susitc

?

cneore

anraes

oo

erceusel Tilire

eis

1500

uvoer trois

pes
nt 1'ne
A V500

Pourcentage d'azote .urdique = 66

m = poids du pfeipitdé, en

v = volume
née

prélevé de JIa solutio

A 1'analyse, en miils)
yie,

7. Vérifientions

a.
ler la puretd des rdactii

b. =n vue de contrdlor 1!
R i

vchnhque as
o dtan:

r](.
AR
snlultion
p.a. (rc?
muia 9

soasulited

snlint de 1'anaiyy
pource nt d'nzotc urédique (H\ se
vant dans l'cagrais tel qu'il es

préaentd pour l'analvse.

tup

S

s

noser
tramsférer le nrécinitd, a
Tfaible que pousib
ct e

Toin

nécet

Paire ur essal & tlanc «fin @
Is :

ORI TP

filvenay

01z
v
12

. - 4
[eAr i

el

avaee

ner

iz oaé-
c.
T el

byl
5,3 x =
.

- drad
03O THTL

Loes

8.




."het monate:r

“ houden, ) -

fiat %an soms nodls da hoaveel-
itedun Carren I oen Cnry I te var-
dubhelen indien geen holdep Til-

traat verkresen
geschreven heoeveelhoden. Vooral
indicn eiwitien apnwezis zijn die
net water gemekkelijh een nol-
loidale suspensie seven, en/of bif
annveszigheid van Sekleurde ver-
kindincen (b.v. blocdncel) iz de °
hoeveelheid van 1" g akitieve kool
ontoercikend en dient men 1735 5
aktieve kool toe te voegen.

Cyaanamideatikstof stoort on aich
zelf de bepalinz niet. Hchier dicnt
verneden te worden dat het bereciden
der aplossing te lange tijd in bo-
slag neent; of dat do waterige op-
lossingen langer blijven otaan dan
nodig is ; cen en ander stiat in
verband net
o van cyaananide in urcun.

Tl jdens het ncerslaan van urcun

net xanthydrolreazena i3 het nood-
zakelijk dat de hand gchouden wordt
aun de verhouding van 20 ml waterige
oplossing en 40 nl azijnauur.

Indicen het neerslas no het langzaam
en Zecleidelijl toevoercn van het
xanthydrolreasens niet recds i3
ontstazn of niet vrijwoel onmiddel-
lijk dearna ontataat, dient snen de
‘bepaling over te doen naar not
10 ml van een 10 % oplossins van
xanthydrol in methrinol of cthanol.

In gevallen van heze concentraties
acn ureurstiiatol en “olov vganeer
- ricer dan_ ¢ | S ureunstik-
gtof hevet, verdicnt het aanbove-
lfng on zeen xleiner alianoet dan

10 nl van de barzide oploasing te
emen en in nleats van ret ecn 5 q
enthydroloniassirs, et cen 10 4
santihydroloplossi 2e ureun neeor
te slaan. Indien hat nonstar neer
dan 18,7 ureunstilkatol Levat disnt
nen een prsceade tuscenverdunning
tz ma'con on daarmec bl de berelen-
ing van hzt percentaze reiteninz te

wordt nat de voor-

geleiceld jlee omnettine .-

Lanode

i

Do I ct
a

Jorzaue le Siliratl obte avee 123
q":ltltuu presevites n vst s lin-
ides Clest suriout le B

gence de proliéines gui P

cilement des suansnsic
édalen dans 1'eau et/ou )
de substances colorantes (
de sanz), que la guantitsi
charbon relif eat in"u’fin* 142
nu:il est nﬁc ssaire d'en utili
13 0.

o

2) T'azote cymnamiddé ne ~&ne pas le
dogaze, 5

I

11 raub cepeaiant Svitor gue
In priparation de la solution ne
oreane trop de tenps, ou que les
golutions nqueuses ne soient lajus

:e3

en repos plus lonztemps aue nidcensairg

dan3a ces fJdeux cas utte translorniation
sraduelle de cyrancmide on urée peut
.ac produiru. .

3) Yendant 1a o“ucjﬂit tion de 1L'urde
1

au noyen de xanthrdrol, 11 est iIn-
dispensable de maintenir le raprort
de 20 ml de un]utluﬂ naucuse pour

40 1 d'acide acdtigne.

4) Lorsque le préninitd ne s'est pos
ensore fornd aprds }'afiition
ct graduelle du P S Y
drol ou ne se¢ Tore poa i Y
tenrnt nnr“", Jtanalyse cioit étie
recomnancee rala avee IO rl d'une
aolution & 10 & de a
le ndtthanol ou 1'4%

5) Dans les 2as ot la
an anote urdique eat
tout cas, lorzque 1!
contient plus

11 ezt conaeillé dc
narute

"X‘J ltever unhe

aliquote de 1z gsolution pri-
d'cu nmoins 10 =1, et &'ef
Joctuer In nrdeiodtnlien
avez une selution i» ;:w
Tau lienm 2 la solut
Lorsque 1'éahantillon cont
de 16 & d'azote urdinue, 27
une didutfon interaddiair

oride et en tenir coninte Io
alcul du risultat

de 1lurle

-




4.2,

T 4.4,

Yethodo FiI-U-{ s Bepaling van
Urcnnorikotol (ot en met 3 %) bij
aanwezipiieid van organische stof

1 . Princlr_g

Ureur wordt omgezet door middel
vap arcase in anmoniek, die getiw
t:-erd wordt met gesteld zoutzuur, .

2.

Voor alle waren opgenomcn in de
~ bijlege van de rcgleomentering welke
. tot en met 3 % urcumstiketof, maar
welke geen urcumverbindingen
Levattene

‘“‘oepansinprapetied

bcreiding van het analysemonnter

Zie Hrofdstuk I,

‘44 Rompintia’

Gedeatilleerd of gednminernliueord
water vrij vun elko stikstofverbinding,

4.1, ‘soutzuur, verdund 1 + 1

Verzadigde bardvshydroxyde-
oplossing

4.3. Fatriumcarboncsrtoplessing, 100 g

FapC03/1
Zoutzuuroplo:ingy 2 N

4,5, Nutriup- of taliurhydroxydce

oplozsing 0.1 N, gesield

446. Zoutzuurcrlosnlng, 0,1 N,

geotold
.7.

Ureago-crlossing 3 0,5 rg aotieve
urease aispendercn in 100 ml
gedestilleerd wator, Mot een
soutzw.oplosning 0,1-N (4.6),
net Lchalp ven con pu-meter (5.3)
op ril 4,4 brergon

P24

4.3,

M (?8) 10

BijlagefAnncxe

Méthode BNJ~N-6 3 Détermination de

l'nzote urcique (jusque 3 %) en préamence
de matiéres organiques '

e Principe
L'uréo est transformdée, au moyen
d'urense en amroniaque que l'on
titre par de l'acide chlorhydrique
titré.

Domiine d'application

A toutes léo marchandises figurant .
A l'annexe de la réglementution ne
contenant pas plus.de 3 % d'azote
uréique, mais ne oontenant pue de
composén dlurée.

3¢ Préparation de 1'échantillon desting -

A 1'analyne
Voir Chapitre I.:

v

4, Réactifs

Eau diotilléo ou déminéraliséo exempte
de componé azuié quclconques

441, Acido ohlorliydrique dilud 1 + 1

4.2, Solution saturée d'hydroxydo de
barium

Solution de oarxbonate de Bodium,

Solution d'acido chlorhydriqua, 2 ¥

Solution titrée d'hydroxyde de
sodium ou de potasaium 0,1 N

Solution titrée dtacide
chloyiydriquo 0,1 N

4.4,
4.5,

4464

Solution dturéane s punpendro

0,5 ng dluréase actif dans 100 md
dtenn distillées A 1'alde d'un
pll-mdtxe (5.3) porter le pH & 5,4
evee une solution dfncide
ohlorhydriquo 0,1 ¥ (4.6)

4eTs

'/-
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4.8. Henciudicutor ]

Oplosning A 3 loa 1 g thhylrood
op in 37 nl natceiushydroxydo-
oplosaing 0,1 N en vul aan mot
water tot 1 1.

Oplosaing B s loa 14 rnthyleen—
blauw op in water en vul aun
tot 1 1.

Xzag- 1 volumedeel van oploeaing A
" met 2 volunedolen van oplossing B
Doze indicator 16 in zuur aiddon
violet, in noutraal grijs en in
* alkalisch groene. Gobruik van doge
" oplossing 0,5 ml (10 druppola).

5+ Apparatuur o E R

‘5¢1. Roteermolon, 35 tot 40 omwen-—

tolingen pex minuug

5e2. Tocotel voor bepaling van de
uroungtikator (zie fipfuur 7 van -
pige 54 van Publieatieblad L213),

5030 pli-notox

6. Uitvoering

Yieeg tot op 1 mg nauwkoeurig 10 g

- van het monater af en doe dit in
een mantkolf van 500 . Voeg
hierann 50 ml watexr toe ¢ ver-
volgens 20 pd verdund zouizuur
(4.14)e Zwenk on en lant oiaan
1ot een eventuclo koolmuuronte
cwilkkeiing teiindipd ise Voag vois
volgena 400 ml water toe en laatd
het mengsol gedurende cen half

. uur in de rotecrrolen drnaicne

. Brong op voluns door aanvulling
met water, homogeniscer e oplos—
cing en Ldltreer over cun droog
f1lier in een droge LolZ.
Pipettecr met bohulp van ean

. préciosiepipot in een maatkolf
van 500 nl een aliquot decl van
hot Iiltract dat niet meer dan
250 ng urcuaslikstiof bovats. .

B

L porter a

" "'
I IR B ISR

PevSa s __a&-&.. LR AN

4.0, HMélango dfindicateur ¢,

Tolution A ; disuoudrs 1 g do rouje
do mdthyde daea 3T 2l o sadutton
d'hydroxyde do sodiv: 0,1 i ot

& 1 1 avec de L'eau.

Solution B 1 diosoudra 1 g do
blou de miéthyléns dans de l'cau
et porter A 1 1.

lidélnnger 1 volunme de la solution A
et 2 volumen do la zoluiion 3,

Cot indicatour eat viclet en solu~
tion -aoide, gris cn sulustion ncutru
et vert en noluticn eloalino.
Utiliger 0,5 ml (10 peuttes) do
coito solution. '

Se AnrJurcil!.:u@_

© 7 5,1, Agitatour rotatif, 35 & 40 tours

par minuto.

5424 Appareil pour la déternination
do l'anote uréique (voir Lijura 7,
page 54 du Journnl oriiciel T13).

5e3e pu—natro

6.

_Pesor, A 1 mg pria, 10 g de 1'dchan~
tillon ot les 1n~rodu1x dona un
b2llon jaugd do 500 sl. Ajouser

50 ml dlean puls 20 ol d'acid
ehlorhydrlane aldud (4.1).
e lainscr rovoner Jusgu'd
du dégngement éventuel de

~de cardone. Ajouter :
dfeau et agited npendant wnae dernd-
heure au meyen de L'asitatour.

+ Forter ou velume avee de 1'qu,
hm"m énd L o 1\1 6o huwr Lt 2L

Exdention

A 1'aide dlunu pipette da précision,
pipoter, dana un balloen jaugé de
500 ml, une partie aligiots du
filtrat no contemant pro plus do
250 mg d'azote ux uséiquas

o

!
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Voeg ter verwijdering van fonfaten
* »veel verzadipgde bvariumhydroxyde-
oplocaing (4.2) toc, dut ecn niouwe
toevoeging gcen procipitatie mecer
veroorzankt. Verwilder do ovcrraat
bariumionen {en do eventueel opge-
loate calciurionea) met behulp van
patiriuncurtonaateplossing 100 g
TapCo3/L (4.3). Laat toninken en
. controleer of de precipitatie vol-
ledig ioe Vul san, weng cn filtreer
door cen vouwfiltor. Fipcttcer met
tehulp van een precimiepipet 50 md
van het filtdruat in do conluche
kolf van 300 vl van het toestel
{5.2). Breng het zoutzuur 2 K (4.4)
" op een pH van 3,0 mut behulp van
ecn pHemeter (5.3). Ereng de pH .V
tenolotte op 5,4 muv tehulp van
?ntr§unhydroxyde-oploaoing,O,I )|
- 4.5 L]
© Om arczoniakverlierz:n tijdens de
onzetting wet behulp van ureaso
te: voorkoanen, wordit de conische
kolf goonloten door middel van e¢en
doorhgorde rubber stop, voorzien
vun een {rochter wet lkxrasn en eon
opvancinrichting, wolke lanlute
"precics 2 genteld Zouwtzuur
Cy1 U (4.6) tevat. Yoeg via de
trechter 20 ml urease-suspensio
(4.7) toe en lnat goduronde ! uur
staan bi) 20 A 25° C, Pipettear
" vervolgens met behulp van eon
preciasicpipet 25 ml genteld zout-
guur 0,1 N (4.6) in de trxechter,
2eat deze in do oplocsing vloeion
en spocl na met con.weirsg wuatcere
Spool c¢veneens de duhows van de
opvanginrichting kwantitatief over
in de kolf, Titreer de »ermaat
~ guur ret gestelde natrium— of
¥aliurhydroxyde-oplosning 0,1 N
(4.5) tot pi 5,4 met Lehulp van
ecn pH-ueter (5.3). .

Opzex)isrgen

1) Ya precipitatie duor de barium-
hydroryde- en natriumcnrbonaate
oplonsingen £o eral meogelijk
aanvullen tot du manatoirxeayp,
filtreren e¢n op ‘e juiste pll

" brengen.

1 (78) 10

BLadago/Annexa

Pour préeipitor les phoophates,
ajoutér une quantité convenable do
golution noturde d'hydroxyde da
tariun (4.2) Jusqu'd ¢o qu'une nou-
velle addition ne piodulne plus de
préoipitée Elinminer lL'excédent doo
ions Variuva (o4 des ions calcium |
éventucllenent dissous) & 1'aide de
solution de carbonnte de sodium, 100 g
de la,003/1 (4.3). Latooer dépoger ot
contriler oi la précipitation cet
totale, Torter wu tvalt, mélanger et
fil4cer pur un 7iltre plissd,

A 1l'aide dtune pipetto de ypricision,
pipoter 50 ml du filtrat dano dl¢ vaoo
conique de 300 ml de 1'apparcil (5.2).
Acidificr au moyon d'acide chloThy-
drique 2 i (4.4) jusqu'ouw pli de 3,0
mesuré au pi=mdtre (5.3)e¢ Amcner
ensuide le pH & H,4 & 1'eside

T e T T

* d'hydrozydo de sodium 0,1 I (4.5).

Pour éviter leu pertos dlammoniec
lors de l'hydrol;ue par llurdéane,
obturer le vaso conique au noyen
d'un bouchon de caooutchoue perford,
muni d'un entonnoir & robinect ct
dtun récipiunt conternnt execivoment
2 ml d'une golution tiixée d'ncide
¢hlorhydrique 041 K (4.6)e Iniroduire
par l'entounoir 20 pl do colution
dlurdéuno (4.7) et luisser veposor
pendant 1 heure A 20-25° C, Pipeter
anouite, & 1l'aide d'une pipette de
r:*4cioion, 25 ml de la solution
tifvéo d'acide chloxrhydrique 0,1 M
4.3) dans Y'entonnoiy, laisner
cordor dauy la solution et rincer
aves un peu d'oaue Wransfcroer quanti-
tatverent le conienu du récipient
dangs 12 vese., Titrer en rotour
l'oxcin d'acide nu moyen de la solu-
tion "itrdée d'hydroxyde de nodiun
ou de potassium 0,1 X (4.5) Jusqu'd
obtention d'un pil de 5,4 mesurd au
pll-zidtio (543) '

Remnyniny

1) Ap.d3 précipitation per les Eolu~
tins d'hydroxyde de tarjum et
d: carbonate de sodium, porter ou
trait, filtrer et ajuster uu pid
oxu 4 le plus rapldement posgibvic,

WA




8.

9.‘

) Da ‘itrntie Kkan ook wordon uite -

geveesd rot bebulp van de indi-

{ cator (4.8), de omalag is hier-
i bij echter mooilijker wuarneem—_‘m

. baar,

T+ Blnncnprocf

kaek eeh blanco bepaling ondexr
dez»lfde omatandigheden en houdt
hicreede rekening-bij het bcrekenen

“van het eindroaultaat.

TUitdrukking van het rosultaat

'a= anntal ml

.. A = aantnl nl

% N ureun = iﬁ_:_ilal_glli

waarin g )
geotelde nutrivao-
of kaliuchydroxyde~oplonsing
0,1 1 (4.5), gebruikt bi) de

1~ncoc0 reling, ulizeveerd
onier nrzaiea dc“
lighedzi als do aralyao,
genstelde natviume
of kaliurhydroxyde-cplouolng
0,1 U (4.5) gebrulkt bij de
aralyna, '

ragoa van het monater, ultge-
drukt in g, aanvezig in het
cliqunt 4;vdealie, gonomnn vooY
de aralysce.

Verificatie van de repultaton

Contrcleer voor alke analyse de
gonde werking van de apparatuur en
de 1 > wldroocing van de toohe
aivk ey ¢oa standanrdoplosoing
waarin ureunstllzatof in ongeveer
oyoreenitongtige hosveclhelid non
die¢ van het conater asmrecig iase
Dezs standaardoploasing wordt

3

o

T uréique % =

o075 10
Dindnce/Annexe

2) Jn titrvation peout dgalerent
steffecotucr an noyen de 1'indi-
catour (4.8) main de point da
virage est alors plua difficile
4 obscrvers -

.

Eaaepi A blnne

Paire un cssal & blano dang lewo
mlnco conditionn ot en tenir compte.
dang lc calcul du réoultat final.

-Exprension des rérultatn

(a-A) .o,1l |

',.-"‘\ H

1fde omatan~ -

9.

:'/A =

' aa lé‘nombre de ml de solution

titréo d'hydroxyde de sodium ou
de potansium 0,1 H (445) utilicés
pour l'esoni i blanc, effectud
exactenens dang les mémes condi-
tionos quo Llanalysoe.

nombrae do nl do solution titrde
d'hydroxyde de sodium ou de
potunsiua 0,1 M (4.5) uuuséa
pour 1'analyae. .
mague de l'échantillon, exprjméo
-on g, préaents dans la partie
aliquota prélevie pour l'anzlyse,

.

Vérification des régultats

" Préalablewent A chaque cralyne,

contrilor lo bon Lonctlonremcnt deg
appareils et llexdcution correcta

“dea techndgueg aviec une golution

dtalon yenferwant de ltazote urdéique
cn propeviions volsinea de celles do
la prise dieasal, Cette golution

jétnlon o3t préparie & partir d'une

bereid ult eon versbercide ureum-

onlesging ven bekends concentraties -

solution dlurde tlvrée fradchemont

" prépaxéta -

'l‘n . P T

" oS




. n T

Bethodae #4I-¥=7 3 Bepaling von de
© 4n peoains~noulzeur opleonbare
organinch gebonden srikstofl

1., Princin

De wiar wordt in zwoulsuur nilieun
ann de inuecrkins van pepsine onder-
worpen. Uc opgseloste organische
siiksto? wordt beopanrld in het fil-

2. Tocnassings;ebied

Viszeel, die-neel, verenncel,been-

. dermccl, wolafval, ledewineel, bijs
produliten van de bewerking van
vellen, galaliet in poeder, hoorn-
neel en andere produkten van dier-
11 jke oorspronz.

§~~ van het onalvsce-

Indicn het voor analyse bestende
monster nan de in de reglementering
gestelde fijnheidseisen voldoet
(ter ninste 70 72 door de ncef m2t
openingen van 1 m en ten ninste

60 % door do zee? van 2 mn) don al-
lcen wordii de analyse uitgevoord

op het monsier als zodani;, ra zcer
zorgvuldig nenjen.

Indica het voor enalyae beatende

| merster van wolafval of bilproduliten
vin de berciding van vellen (pro-
dukten wezraan in de reglenentiering
ceen Tijnheidseisen zija gesteld)
voor ten minste 90 % door de zeef
met ovenirngea van 2 i1 ooty dan
wordt dc unalyse uttgevoerd op

het noaster als zodenis, nn zeer

zorgvuldiy nenZen,

a:wordsd het volledize
zijin anrd, tot zeeor
kleine stulijes gesneden cn/ol ontvel,
.en/of voerzedroozd, ten-inde het te
JKunnen nalen toi hat zo nogelijk
~door de ze=T mei opecninzen van 2

3
ety . nY moae
IansLey e NOUT

E )

‘ In andere rava
|
|
!
i

Solle.

I'.B.- D2 profuiiten net vis) vochi
en/0> vet wordan voorefze=d voor-
sedroosd reapectioavelijt ouztvet.

"IVunota orgnnique soluble pnr la pepaine

traat volzens de nethode .E.E.Ge 2.6.1.

o 0
MI]lnrnZAnquu

Méthoda RNI-N-T 1 Détermination da

en wiliou chlorhydrique
1. 1%

. 3 .

R

Te profuit est soumin & l'action de

ln nenslae en nmiliew chlorhririgue,
L'azote orjgontauc solubilisd eat déter-
nind dann le Tiltrat sclon la mcéthode
C.E.F. 2.6.1.

2. Nomaine A'anplication-

Parine de poisson, feorine animals,
furine de plumes, poudre d'os, d-icheis
de laine, poudre de cuir, sous-pro-
duits. du tranitenent des penux, 3&1&-
lithe en poudre, poudrc dc cornz ct
autrcs produits d'origine animalc.

3, Prévaration de 1'échantillon deniind

51 1'¢4chantillen destiné & 1'analyse
répond aux exigences rézlemeniairea

de finesoe (euw moins 70 < au tanis A
ouvertures de 1 mn et au roins 90 ﬁ

au tamis de 2 mn) 31 est convenablement
nélangdé et 1'ananlysc est effectude

sur lféchentillon tel quel.

Pour lco déchets de laine ou les sous-
produits du traltenent des peaw: (pro-
duits pour lesguels cucune :
rézlenentaine de finesse n'est
1'analyse est cffectude sur 1'dchian-
tillon non préporé et bien mélansd si
celui-ct pussc pour au moins 90 % an
tomis & ouveriurcvs de 2 nm.

Dars le cas contraire, :
ertier est, selon sa naiar

tréo potiis fragnents
et/ou zounis i une nré
a‘tin de pouvoir proc?d

et e faire passer

3
tanis & ouveriurc de

(5]

1.3, Les K
dlovies en huniditd et/ou »r .
prédescéchis et/on ddézraissds au pria-

leble.

/.




Hat saar socavaldd s semeniyd nonntae |
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-"uclotgw
PR

n bcwprklndcn 20 annl
te voaren,

dentlllcertocatel,'als beachreoven -

bij methode BeB.Ge 2.1e
maatizolf van 5CO m)
zaterbad of incutatiestool regel-

"banr bij 40° Cs108

qorﬂ\le, soed :creinivdc 1ubora—
toriuz apparatuur

Hea-entia

5, Reasa

[

Pepsine 35,000 e/c.
zoutzuur 8 n

soutzuur 0,075 n

vers hcretuc vepsine onlovsinu
0,02 < 1in zoutsuur 0,075 n

antischuinatddel

reazentia nodig voor de tocpnnuiné_'_'

van notheode BeB,Ge 2,641,

Anadvge ulivoerins

2) In op]ozsjnq brengen van de orpa-
) nische stikstof.

- Breng een tot op 1 ng neuwkeurig -
" artnewogen hoeveelheid annlyse-

naterianl von 2 £ oin cen onat-
%¢l?T van 506 nl. Yoey er 450 ml
van de epdl creraaradie pepsine
outzmunr oplessing (reagens )
5ij en schuit nodanlis dat er geen
¥lanters gevormd worden., bDe piH
weardas ven do suspensie noet bij -
hat hegin van de proef lazer zijn
Az 1,70 Be poantiiol? wordt in een
w E ol cen.dicubattesidof
aca tenpeubuur
1° woridy sehouden,
Jde nmas T omzuwenken na 8 uy, 24°

'.en 32 u

ta «lu 15-:.zou suur 8 n (reazens
toavocson, e inhkoud van de kolf
koelen Lot 20° O, aanvullea tot
straen nat water en door cen
0035 vouwlilter llltTCIuﬂ.

- A, Avpnrsilla-e
Lo anparsiilaze

MUY 10
BLIL /A

tillon et nod nceusenent
phlangsd ent conservd en Clacon
”

gee ot herndtiaue,
Cea opirnlions doiveni dbre cflfectudes

‘aunsl rapidesent gque possible.

apparcil { distiller dderit A 1a
méthode C.E.Be 241,

ballon jaugé de 500 nl

‘bain d'cau ou diuve d'incubotion
réz)E A 40° Cr1°C -
pipettes de précision” .
apparcillage norual de leboratoire,
bien nettoyé. : .

5. Réactifs.

pepsiné 35.000u/g.
er:ide chlorhydrique 8 n
acide chlorhydrique 0,075 n
solution fralcheizent préparée &
0,02 ;5 de pepsino dens 1'acide |
chlorhydliquc 0 07; a
Antinoussne
réactifa néeconsaires pour l'exécution
- de la néthode C.E,.E, .6 te

. 6.Ttchnisne analviicue

- a) Hise cn solution de 1'agote

. organique.

‘. Peger 2 £ de 1a sudstonce 2 1:ng
pres et les introduire dans une
. fiole Jnugde de 500 ml., Ajouter’
450 ml de la solutton de pepsine
chlorhydrique chauffée & 40° ¢ et
eoiter de fagon telle gnu'il ne sz
Torne pas de gruneanx. Ta ralour
du pll de la suspeasion doit Gire
sdnférfeure & 1,7.au début do l'eszal,
La fiole est enzuite naintenue &
40° C 1 1° C dans un hain d'ezn
ou wnn Stuve & incubtation. A
le contenu dela Iiole anrds
P4 h 2t-32 hy Apréa 48 h ajon
15 nl d'acide ehlorhydriaue 8 n,
. refiroidir le contenu-de la.liol2
~& 20° C, 2juster au trait de Jause
tavez de l'eav. et f£3 1trer gur fil-
t“c nlisaé sec.
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b) Bepuling ven de stikatol

Brens in cen destruclickold con
nliquoot deel von hel Filtraal
b.v. 250 ;@); voey onkele glas-
parcls cn de reagentia, benodipd

voor de destructic (nic 4.N.G 2.6.1)

toc en verhil. loud de oplogsing
krachii; ecan de kook en voes, in-
dien cen sterke schuinvorning
plaats vindt ecn weinig anti-

" schuinmiddel (reascns 5) toe.
Vervijder, wannecr hot mrooicte
gedeelte van het water uitzge-
dreven is, de laatsic resien
danrvan voorzichtic onder ver-

.mindering van de warnmtetoevooer.

¢) Blanco proefl :' oo

Ilet gehalte stikstof in pepsine
kan varicren per aanjekochtie
hoeveelheid. Derhalve is een
bluncoproef noodznakelijk. Be-

padl dc stikstof in het ver- .
kregen filtraat, met dezelfde
hocveclheden popsine en zout-
“zuur als voor de cigenli jke
bepaling.

d) Bepaling van het gehalte aan stik-
stof totaal

In de waar hed Cchaltc aan stikstof
tolaal bepalen volgerns de nethode
BeFiGe 2.6.1.

7. Uitdrukkinz van het rosultant.

Het achalte zan in nepsive soulznuur
opleslure organicch gebonden stiketof

uitgedrukt als percentoge von het '
organiseh gebonden stikstof gehalte 3 ¢

b = ¥ rahalic gevodden:in b) &

. . i .
b) Dozuze de l'aznole,

Intyolnirve d
e voasrbie atye
p.c. 350 nl; G
perles de veryie ob Jou
nécessnires A la de
C.P.H. 2.6.1.) et

1a solution & vive
siune pumatits
nouxe se forac, y !
coultes d'antinousnse
Torngue la plus ¢

de l'eau esi 4vaepos
Jo vestnnt d'eau av

Yt

en noddérant le chuufla

veiet

dhulldi

¢) Fesai & blame

Tia_tencur en nsove do
cpeut varicr d'un achn
Ua casnt & blane ezt

sindre. Noner I'incie
. filtrat obisnu en uwii : les
A 3 Al -

ndne guantitis de peruine ol d'uns
chlorhydrigue aque dons l'esund
prineipal.

4) Dosage de llanotc total.

Diterminer dans
neur en azote 3

toinl
thodc C.2,E. 2.6.1,

I~
bic la popoine 3 ;
exprizée en pour-cond de 2'annole

orgavigue

2 1

b = teacur en
¢ = tonmour ez M trouvée en o) |

d = teneur irouvie




L l i
o RNI-N-1 3 nopnl;nv vn . (
Lil”rdelv ondurp’ dIvéxub e
vormen eanwezig, in annWC?xphc!d van’
organische stof

_1) nnnalinv vin_erneniumg
’ orﬂ4n11che utikatot

a) Stikstoftotool 3 volgens BNL~N-1

" b) iwaoniunstikotcE 1 volpgons BNI~l-2
¢) Orgunigch gehonden stikstof @ door
verschil tussen a) enAb)

2) Bopeling van nitraatstdl
ogbanxuche atixatof

a) Stikstoftotanl 3 volgens BHIL-l-4

b) Kitrzatotikotof 1 volpgens BHL-N-3

‘g) Orgunisch gebonden sntikstof ¢ door
versehil tussen a) en b)

-3) Beraling_van_ureuustikatof en

oru1niuche ntikatof

a) utikutoftotanl s volgens BliL-Nat"

b) Ureunstiketof i volgena BHI~N=5
of 6

¢) Organizch gebonden stikstof : door
verschil tuasen a) on b)

4) Cyaunaatdegt
atikstod

. a) Stikstoftotaal 1 volgeng DHI~N-1

" b) Cysananidestiketof s volgens .

tikstof ecn organische

EZG 2.4

e) Orginisch cehonden stikstef 3 door . -
weesoiil tussen a) en b)

5) ‘":Lozxzm.qt_ikﬂ~9.f¢. pliraotottistof

nivastikstol i volgcnu Ui L~i-2,

~A-4J"e ¢)

“tﬁt cstof : volguns BHLFY-3
iisch pebwnden stikstof : door

hxl tuJ en a) en (b+c)

1fnf, cvannuntdustijJﬁqg
wuitator

}'isixako®totan) 3 volgons BHI~N-4

troatntikstof 3 volgiens BRI-V-3

c) Cjﬂnﬂnmldcntihutot : volgeuc
.BEG 2.4

d) Orgeiicch gebonden(atlkstof :
verscnil tussen a) en (b+c)

door

Hor) 19
Bijluro/Annexe

Vdthode MIL-N-0 ¢ Détermination
de: L'asote tnt ninulLun nient souw
diverzes formes, en présence de
matidree orgnniques

cul et oru:piq_o

) Azote total 3 sclon BHL-N-1

b; Azote ammonincal i1 sclon BHL-l-2
Azote organique i par diffdérence .
-entre a) et b)

2) géterminntion de_1'azota nitr;guo
at orggnlq_u

' a) Azote total & selon DNL-N-4
; tzote nitrique ¢ selon BNL-N-3
Azote organique t par dittércnoe
entre a) ot b)

3) Déterminntion ge_}lpzng_QEQAqge
et orggpiq_e .

. Azote total ¢ selon BNL-N-1i
b Azote uréique aelon BlII~N-5 ou

¢) Azoto organique 3 par différonoa
eatre a) et b)

4) Azote cyanamidé et organique

n) Azote total 3 aelon BEL-N-1
b) Avote cynnomidé s selon CEE 2.4

" ¢) Azote organique 1 par différence

eutre u) ot b)

5) Azote smmonincal, ﬂgﬁqlng_qg
o;huniqun

&) Azote total 1 Gelon BUI--4

b) Azote awmoniocal : seclon BnL—"-Q
© techniquo anpelytique ¢)

0) azote niitrique 1 wcloa BHimki-3

© - d) Audte ovganiqua 1 par diftérence

entre a) ot (b+c)

6) izote nitzique, syunm
ersunigna
8) Azotc total t selon BHI~N-4 )
© b) Azote nitrigue 3 solon BHI~i-3
6) Azote cycnamidé 1 selon OEE 2.4

oR d_t.s‘ _Q_t

Pt

4) Azoto orgunique : par différence
entra a) ot (b+o) .

o/o




K -4’-
1) greumotlkator; cyaunumidentikotof

R L e e —"

"8) Stikotoftotasl § volgens DBHL-1-1

i

.

i
H

H
i
|
i

L11) Nitrz
i)

9
N
z

' bg Ursunstikstof : volgens BNILI~U-6
.€) "raunumidentikutof 3 volgens

LEG 2.4

d) Organisch pgebonden ntikstof : door
verschil tussen a) en (bic)

8) Anmoniumstikstof, urcumstikstof

a) Stikntorftotaul s volzens BHI-K-1
b) Ammoniumatikstof & volsens BNL-N-2

) Urcumstikatof 3 volgens DHL-N-6
d) organisch pebonden stikstof : door
verschil tussen a) en (b+c)

itrantotidotof. urcunstikatof

g - el

n_organische atikstof

o) Stikstoftotnal s volgens BNL-N-4
b) Urcuautikaotof & volgens BNL-%-6
o) Nitruatuiikstof 3 voljens BNL-N¥=3
d) Organisch pgebonden stikstof ¥ door
verschil tuscen a) en (bic)

ot

a) Stikatoftotnnl 3 volgens BNL-li-4
, b; NHitraatstikotof & volgenp BHL-H-3
Amxoniuasntikstof & volgens BUL-N.2.
d4) Uroumoiikstof s volgens BUL-Y-6
e) Orgeninch getonden ctikstof : door -
verechil tussen a) en (b4c+d)

Brikstof
a; Stikstoftotnal & volgens BIL-1-4
Nitrauntotikeotof s volgong BNL-il-3
¢) VUrcumstikstof 3 volgene BHL-l-6
d) Cyaunnnidectikstof : volgene
FLG 2.4
e) Organisch rebonden stikctof : door
verschil tussesn a) en (beerd)

a) Stikotoftoteal i volgens BUL-M-4

b) kitraztatikstor : volgens LUL-li-3

¢) lzacnjumstikotof t volgens BiL-il-2

d) Ureuactikotof : volgens BHL~-i-6

e) Cysuncmidestikatof s volgens -
EEG 2.4 .

£) Or-zanisch gebonden stikstof : door
verschil tusaen a) en (bicsde)

R —"

Bijlupe //um_g_xg v

7) Azate urfigue, cysnamidd_et

- organigue !
0)‘4ﬁ§ispl§lﬂi‘?'uhlon BHL~1-1
b; Azote uréiqué ‘s sclon BHI~N-6
0) Azoto cynnnmidé 3 nclon CEE 2.4

d) Azote orgunigque 3 par différence
entrec a) et (b+o)

orgamigue A
a) Azote totel & selon BNL-N-1
bg Azoto ummoniacul 3 selon BHL-N-2
0) Azota uréigue : selon BlL-il-6 ..
"d) Azote orgunique i par différence
entre a) et (b+c)

orghniqus - :
ag Azole total t selon BHL-K-4
b) Azote urdique : oveclon DBHL-N-6
o; Azoto nitrique : selon BHL--3
4) Azote orgunique : par différence
entre a) et (bto) :

10) Azote cumonincal, nitrique, uréique
8t_oxriniquo :

) Azote total 1 selon DNL-N-4

; Azote nitrique 3 sclon BHL-N-3
Azoto smmoniacal 1 pelon DNL-N2

g Acoto urdique i pelon BNL-l-6
Avote orginique : pur diffdéronce
entro a) et (b+o+d)

abOoOCTD

11) Azotg nitrique, uxdigue, cycnenidé
ot_orranigue

g Azote total 1 selon BNL-N-4
Azote nitrique 3 selon BHL-H-3
6) Azote uréique t solon BHL-H-6
4) Azote cyunanidd i solon CEE 2.4

o) Azote orgenique s par différence
entre a) et (b+c+d)

12) Azote aemoniacnl, nitrique, uréique,

a) Azote totol : selon BEL-l-4

L) Azotc nitrigue : selon BlULwii-3
¢) izote wmmoniacnl : selon BAL-{-2
4) Azote uréiquu : selon BlUL-lN-~6
‘e) Azote cyanumidé s selon CEZ 2.4

£) Azote organique 3 par différence’
catrc a) et (bictdie) . /
. eew e - T . ° -

..... e et i
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3 Extrnctie vun -

.-

Yapnale DHI-P=11
fos{or oploasbaar in’ minerual zunr i
bij eznvezigheid van organioche atof

Ce
Tt

. Frineipe *’

Het menuter wordt ontasloten door mid
énl vun zwavelguur en snipeterzuur in
sanwezirhetd van kopersulfaat.

Te bepuliny van azt in oplossing gebracht
P20 wordt uitzevoerd \olbcaq de B.E.G.=

methode 3426

2. Poennaninrercbied

.cor elle wzren voorkomerde in de bljluao
ven de regleneonivring waarin net genalte,
aon fosforzuurarnnydride oplosdrer.in
minerzal suur gcuaarborhd naz worden

en wanrin meer dan geringe hoeveelheden -
organische stof aanwezig zijn,

%, Bevcidins von het analveenonster © .

[ e

2ie Hoordstuk I.’

'
e Annﬂrntuur

11Lolven vnn cir*a 700 ml.

11w
d .

2. Latholvon van 500 Ll.

U3 Uomiale lnbcratoriu:gppuratuur,
S

)

5. Penrentia

wnveloniul, d o 1,84,

iy

v

ﬂ‘lﬂﬁturauﬂr,

4= 1,{0. R

'jdf}.{?rtncige

" ; Voir Chapitre I.

Ho(8) 10 -

Blilage/innexa

Hithode BHI-P-1-1 t Extreetion du
phosphoro suluvle duns les soidoe
minérave en_ présence de matiores
orguniques

i

4'1’fL'échnnt1116n est traité au moyen d'aci~

| de sulfurique et-d’acide nitriquo en
. prénence de sulfate de cuivre.
o Lo dosage du P,0. mic en solution eot

. offectué selon’ 212 néthode CLB.E. 3.2,

'8, Lemalne d'annlication

‘ Applicable & toutes les marchandises
figurant 4 l'aanexe do la régleasniatios
pour lesquelles la tencur en anhydri-

dc phcnpho:ique soluble dans un uclde
.mindral peut étre garantic et contenant
plus gque des ftalbles quuntitua de ma—
tlbdre organique,

¢

g }__rrh)w«t«on de 1!échantillon dentind

P

4.2 :\P" xnj]lal'o K

f

1. Bal;on de ZJeldahl d'cnviron 700 ml.

' 2, Ballons Jrugés do 500 ml,

]
3. Appareillage normel de laboratoire.
}'&Mv

(1) Een_dis t‘llée o d/minérplisée.

. v

(
“
I
t
t

heido :ﬁlfuriqdc; d H'1,64.‘

[ A AP R S

(4) Suirute de_cutvre (Cus0,.51,0). @ .
' o : » : l/.
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o
6. Annlvse-uitvoering i 6. Tochnd
Al Nevadding vin da oplonnins YA l:!l‘_L"“’.‘;_‘.x Lr\n de 1:

5 & van het bereide monster op 1 ug
nauvkeurig afwegen en in een drogo

Kjeldahlkolf (upparatuur 1) brengen.

15 ml water (reagena 1) toevoegen en

- de E,®E,G.-methode 3.2,

omzwenken om de stof in suspensie te
brengen. Vervol;ens circe 0,5 g koper-
sulfaat (rea,ens 4), 20 ml salpetler-
zuur (reagens 3) en voorzichtiyg 30
tot 40 ml zwavelzuur (remgens 2) toe-
voegen, Bij eventueel optreden ven
een sterke reactie, wachten tot be-
eindiging hiervan. Langzanm tot koken
brenzen en koken tot de vloeistof
helder pgeworden is. 2o nodig (d.w.z.
indien na een half uur kokon dc

"vlocistof nog niet helder is) na
. enig afkoelen,

een velniy salpeter-
zuur (reageas 3) toevoegen en apnieuw
Xoken. Deze bewerking cventucel her-
halen tot het bekomen van een heldere

‘vloeistof. Tenslotte flink doorkoken
"tot optreden von witte zwuvelzuur-

‘dempen. Ben weinig laten atkoelen en
. dun voorzichtig, onder omzwenlken,
"cires 300 ml water (renzens 1) toe- ,

voegen. Vollediyg afkoeloen en de

‘vloelpotof kwantitaticf overbrengen

in een maatkolf van 500 ml. Tot volu~
me brengen, mengen en filtreren.

"B, Bepaling

len nauwkeurig afgemeten allguot ge-
dcelte van de oploasing, dat maximoal
1% mg P,0_ bevat, in een Erlenmeyer-
korf van &iren %00 ml brengen en ver-
volgens handelen zoals beschreven in
zonder tocpau~
sing van punt 6.2,

Th Uitdru¥king van het resultant.

% PéOS oplosbanr in wincraal zuur @
3,200 7 &
3]

a = gewicht in g van de necorslag,
verkregen volgens 3.2,

'b = gewicht in g van de hocveclheid

nonster aanwezig in het aliquot
gedeelte.’

. Finalement

. Reiroidir complitewoent €% ira

Yesery, A 1wy pras, 5 g de
lon prénard et intsoduin
dtesendi dons un ballun weo
(uppureilloge 1).
Ajouler 1% ml d'cau {rénctir 1) et u
ter afin de meltre le subntance
rension, Ajouter uens:
de sulfate de cuivre
d'acide nitrigue (rdé
ment 30 4 40 ml d'uci sulturis
netif 2). Lorsgulune ion
.8e produit, ntteadre furgu'2 ce
80it terwinde. Yorter Ientement )
lition et rmudntenir 4 énullition juo-
qu'd ce que le liquide #ait devenw Li
pide. B1 nécensuire, i, npT
ébullitlon pondnat w
“liguide n'est pas deve
ujouber w.rés nveir
peny unwe- fuible quuntiié
i que (réactif 3) et pocter & nouve
dbullition. Ndpiter zette opdrati
Jusqu'd obtentivn dtua Ligu

cot

an

N

e

eocaviren 8,9 ¢

(rd

viol

1

dlacide o

de Jinmpida.
fulre bouiilir vivee 3

qu'h wppurvition de
blanches. Luisser ve wa
ajouter entuite prud:z nt toet
tant, cnviron 300 al d'esn (rdg

Troidie

Gaas

liguide quantitatav ai :
Juusd de 500 ml. FTurter ou voluua, -

langer et filtver.

B, Péterninntion

Introduire unce partic eliguote, ox
tement mesurde, de la solugien o
nont wu naximws 1%
une fivle
poursuivre

coni
cOi
C.u.i. Z.2.,

cution le poi

7.

Brpressicn

poids en
selon 3.
poids




- 46 - o3 10

BijInre/Annexe

22 tmode EHI~P-1¥2“;"Extraot16'van ot Méthoda Bi).Yei-2 g Extr&ocion du
fosfor oplechaar in mineranl zuur - phosplore volublo dans 1l'eaun en
b1j 2anwezigheld vun urguniuche stof " présence do matidren orguniquea

Hiervoor wordt de E.E,G.-methode . . Utilioer en l'occurrenoe la méthode
3. ﬂ «6. aangewend,, .- . . o CoBeEo 3ot .6.

Yochtans dient in geval van een-grote . . Toutcfois, al les extraits rcnferpent
hoeveelheid oryanioche stof in de cx- 3 une grande quantitd de matiéres orguni-
tracten, te worden gedestrueerd vol- "+ ques, il y a licu de minéraliser melon
gens de methode BlL~Pei-1 Analyue uitvoe-- - la méthode BHL-P-1-1, technique analyt1que,
ring 2e 1id ' ) 2émc alinéa.

1 boo e

‘Wethnde BHIL-P=2 SR !'ethodo BHL-P-2

- = Bepaling van foofor ih extracten . - Dogape du phoaphore extrait en

- biy panwezigheid van organiachs - ' .t présence de matiodres qrganiques

" gtof Coeel ' o
In dit geval wordt gedestrueerd - .. . .. Dane ce cas, il y a lieu de minéraliser
‘volgens methode BlL-P-1-1 analyse -.~ "= "~  &elon la méthode BilL-P-1-1, technique
uitvoering 2de lid. coo- v~ -analytique 2éme plinéa. .
Daarra wordt de dosering uitgevoord o Encuite le dosnge est effectué aelon -

<A‘volgenu de E.B.G.-methoden 3.2. - . "= “:  1la méthode C.E.E, 3.2.




- kolf van 100 nml, vocg

Hethoda RHI~K-1 3 Bepaling wvan xalium
oplonbaur in water bij annwezigheid
ven orgenische ttof

Hiervoor wordt do E.E,G.-methoda 4.1.
aangevend met de volgende wijzigingen
van punt 7.2, § Berciding van het
aliquot gedeelto voor de ncerslage

Pipetteer een sliquot decel oplossing
dat ten hoogste 100 mg K. O bevat in
ech bekergles vun 250 mly Voeg 5 ml -
. broomwater (vorzadigde oplomsing van
broom in water) toe, koouk hot broom
uit, koel af, Spoel over in cen maat-
cirea 0,5 ¢

- actieve kool (van dusdanige kwaliteit
“dnt koliun-ionen noch gendoorboerd,
_noch afgegeven worden) toe en echud

krachtig. Vul met water aan tot 100 nl,.

neng en filtreer.

Pipettacr van het filtraast 50 ml of

in ecn bdbekorzlas van 250 ml, vocg

10 wl E.D.T.A.-oplosaing (4 g dina-

triwscthyleen-dinuinetetra~-acciant

in 100 ml water) toe cn 1 ml natriume

hydroxidc-oploooivng circa 10 n. Kook

eon kwartier suchtjes om do eventucel

asawezige amuwoniak grotendosls uit te

drijven, Voeg zonodig water too tot

" 60 ml, breng de oplousing ann de kook

en voeg toe 10 ml formol (2% % g/v)

too, Lasat het bekerglas afgedekt met

ocn horlogeglan, geduronde 15 minuten
“op hot kokend vwaterbud stasn.

Vefvulg met punt Te3. van de E.E.G.-
methode 4.1,

i mdéthode C.E,I.

- 441, avee les

. dans wn Léeher de 250 11, ojon
. de solution-de E,D,T.4. (4 g de

¢ 10 o
Bijlapge/'vnexe

Néthode Bil.-K-1.1 Déternication
ssinm solubie dans 1'cou an
présence di maticres orpn

Utiliner & oet effct In ndthode .0 B
rodifications suivanivs *
pour le point 7.2. 3 Fao
partie aliguote en vue dve

in prée

Introduiroe & In pipetto uno partie
aliquote de solution contenant an
maxinun 108 1z de XpO dung el
250 mls Ajouter 5 ml d¥cnu de
(uolution mainxde do broue dnny 1fenu)
ot felvre voulllir jJusgull ¢l
du brome. Transvazer BUoun
Jnugé de 100 nl, ~jouter enviyx
de charton setir (de quuittd telle
n'abrorhe ni ne libére des dons i
nium), zelter énerplguencnte C
Juzquti 100 L)l avee de L'eapu,
ot’ Tilirewrs Pipeter 50 1 du £

-“a

3

e

Vool
o2l
Shylone
L dte

discdlique dihydraté de Yfacide
dianino~tetru~aeditque duns 100
et 1 ml de solutlon dth
envixen 10 n, Puire &
pendsnt 19 winuten pon
wrjoure pariie de 'n :
lewent prduent. njohte: ni omdecnu
de l'enu Juoou'p 60 ml; pov

tion A Llel*LJon et 130* 3
Tormol (25 ¥ g/v). Placer ie bée
recouvert dhan verye de ronirxe,
15 wdnutes gu bain-rsrie lowillent

Foursuivre selon le point 7.5, <o 1o

deta




Kethode BRL-Lined 3 Bopaling van
mignesium oplosbanr in water

Hiervoor wordt de I, P.O.—mothode
5.1 aangewend.

/ \.-.1.,.,,,

Eéthode BHI-line1 ¢ Détermination da
nagnesium so;uble dans l'eau

Application de la néthode C.E.E.
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Pnthndn BlT-Cl-4 3 Bopaling van
chloridcn hi) uanwozjcheid van
orgmiache ntof

1. Prinecipe L i

Wadat de chloriden net water in oplos-
sing zijn gevracht, worden de orga-
sche stoffen , welke Lij de chloor-
bepaling volgens Volhard storen, ver-
wijderd met actieve kool en met het
reagens ven Carrez. In het filiraat
wordt hot chloorgehalte volumetrisch

;. volgens Volhard bépaald.

2, .Toepassingogebied

Yoor al de waren voorkemende in de
tabel en welke organische stof be--
vatich.

3. Bereiding,van et monster

Zic Hoofdotuk I,

A. Apparatuur
~
~ Stolwannkolf van 500 ml ;

~ roteernpparaat met cen snelheid van
35 & 40 omwentelingen per minuut;

~ twee buretten met geeontroleerdo
onderverdeling ;

- conisehe kolf (® rlonucycr) van
250 ml ;

- goed pereldnigd glaswerk en normale
luboratoriumapgurntuur.

Wcznuﬂhxn van ch ]ox:dgn on nnicr~
halagenen en op dc urwezigheid van
ecn adqorpticvermorcn voor chlori-
den.

49 -~

J4thoae

Voir Chapitre 1.

WY a
Biglure hnnoxe

WMI-C1=1 ¢ Déterminntion du
ciloiures en prisvies des
organigues ’

ciilary &
malidves

1. Trincipe

Apris la dissolution des chlorures
l'can, les natiéres orpmmijues, guil :
génent lors de la dLLQr“]Hlujon ¢ j
chlore selon Yelhard, 3
par du charbon neial
Carres. e chlore est

¢t lo
dooé dons

1

le
iltrut par VOLO volumétrique nU]C“ -
Volhard, .

2. _Domaine d'annlienticon
Toutez les mavchandises fi"vrrnt an

tablean et
organiquas,

centenunt des natidéres

3..Trgpufnliou de 1'éekuntillon

4. hpenreillnre

- Ballon Jaugd de Stohmann de 5CGO 1.1}
- agitateur roiatif (culhutcxr): Vi

tesse de 35 A 40 tours par ninute ;
« deux bureties & pgraduntion contrdide;

- vase ‘conique (Briecnmeyor) de

- verrerie bicn rne
de laboraicire,

ttoyde et appor

aust

Gence Gc chiomires et
- halog dmures ¢l pour Jlabaence
son pouvoir adsorbnnt vis & vis

de chlorurce
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(3)_u. Oploazing Carres I : 23,8 ¢
" sinkacctaat (bn(C 1,0 )2 2 aq)
en 3 g 1jsazijn oplo sen in ge-
destilleerd water en tot het vo-
lume van 100 ml brengen.

_ aq)

Zie B.E, G.—

______ 9923-5&91
‘ ﬁéfho(fe el .

Anhlysetechniek

Bfeng 5 gy tot op 1 mg nauvkeurig af-
gewogén, van het nonster met 1 g )
actieve kool (reagens 2) en ongeveer

450 ml1 water {reagens 1) in ecn Stoh~, .. -

nannkolf van 500 ml. Voeg 5 ml oplos-
sing Carrez I (rencenu 3-n) toe en
zwenk om; voeg $ ml oplossaing Carres

CII (rcagens 3-b) toe. Laat gedurcndé
oA '

3 uwur roteren, vul met gedestilleerd

"water (reagens 1) aan tot 500 m1, meng

en filtrccr. . '

Pipetteer van het filtraat cen hoeveelw'
heid af, welke nict neer dan 150 rg
chloor bevat, bij voorbeeld 25 ml

{0,25 g) 50 w1 (0,5 g) or 100 mi (1 g)
‘tn bepaal het gehalie aan chloor: volgens

¢, Yolhard (zie methode voor de bepaling’
_ van chloor bij afwezigheid van organi-

gche stofl niEo)‘}oGo 6»01@)-

Ohmorkinl

Yoor lijnmeel of mengsels met veel lijn-
anderc produktien met een hoog ge-
halte aan slijustoffen wordt, na rotcren
amvullen e¢nnengen niet gefiltreerd,-

Lu bezinken (zonodig centrifugeren) ;
vordt 100 ml van de bovensie vloeistof-
lang, afgepipetteerd in. een” maatkolf

vin 200 ml1, net aseton jemengd on na
fanvullen tot 200 ml met aceton en noge
mals mengen, gpefiltrecrd, 100 ml van -
hed Tiltraat wordt voor do exg»nlleo A
bepaling gcbrulkt. PR v

o _oplonren in gedestilleerd water _
. en tot het volume van 100_m1 brengcn.

th 73 10

Bigdaisfinraxe

(3) n. Solutton Carrau T : dissoudre
STTTEE B A acdtate de Zine (on
(¢ 1,0 ) .2 nq) et 3 g d'ocide
ncit nue rlecinl dans de l'eau
distillée et porter au voluie
de 100 ml. . -

by

b. Solutlon Oarrcé 11 dis”0d1P°

(x Pe(Cn) .3 nq) d¢na de 1tcau
) diétillée ¢t porter au volume
- 100 ml. ) '
(il Rﬁnctifq nécessalres pour 11 dcter-

de -

ques, voir xnnthode C.u. . 6 1e

6. Technique anniytique

Jhonogdénéisé et porté au ve

pour lc do“au..

Introduire 5 g de 1'échantilloen, piun

. & V mg prés, avec 1 g de charbon actif

(rénctif 2) et cuviron 450 ml d'enu
(réactif 1) dans un ballon jaugé de
Stohmann de 500 ml. Ajouter 5 nl de
solution Carrcz I (rdéactif .32) et
agiter; ajouter 5 ml de.solution
Carrez II (rdéaetif 3-b). Asiter pon-

dant une % heure au culbuteur,compliter

au volume de %00 ml avee de 1'eaun
dintillde (réactir 1), homoginéiser
et filtrer.

Priélever, & la pipette, une partic
du filtrat ne contenant pas s 4
150 &g de chlove, par u\c"pl‘
(0,25 g), 50 m1 (0,5 g) cu 1CC =
(1 &) et déterniner la teneur cn

chlore sclon Yolherd (voir mithode
pour le dosage du chlore en l'«u-

b

sence de matiérces orcaniques — C.E_2, 6,1

Renaraue

Pour la farine de lin ou les mél
¢ontenant une forte nroporuion 2
farine de lin ou d'aoutras produits
renfermant une teneur ¢levée en muci-
lage, on ne filtre pas =prés aveivr |

Apris la sédimeatation (évenuuall
par centrifugation) prilever 2 la
pipette 100 nl ée liquids de la-

couche supdéricure, ]ca‘plncer dans un.
balloa jaugd de 200 nl, mélanger avec

de l'acétone honogénéiser et filtrer.

100 ml de ce filtrat nont utilisés

i
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Mytrye LT e

i 7. Controle : : 1. ¥évification .
VI) Een blanco-proef uwitvocren onder 1) Yaire un essal & Blmnce Goamn Yes
dezelfde omstnudipgheden en daarmee mémes condilions el en teniv conpte
‘rekening houden bvij het bdberckenen van  dans le ealeul du résultal tinal ;
~de einduitulag; . : .

"2) VYoor het uitvoeren van de ontledin- 2) Frénlablement nux dosages, contriior
.gen de mauwkeurige ultvoering van de 1texcéoution corrccte de 1a feclhnaigue, ei
_werkwijzme nagaan met een zsodnnig . utilisant une volution fralfchanant pripnyds

volums van ecn vors bereide 6plos= " de chlorure de potasnium pettey, un velust
- sing vun Jldiumohloride pene dat- contenant wie quantité connue de chiore

daarin een hekende hoeveelheid van ©de l'ordre dec 100 mo. -
ongevocy 100 mg chloor eanvweziy iae ' )

i 8. Uitdrukkins van het resultant . 8., Exvression du rdésuliat

! Het reoultaat van de unalyse uit- . BExprimer le résultat de 1'onalyse an

¢ drukken in ﬁ chloor van chloriden . . pourcentage de chlore des chlorures

. "aanwezig in de mesistof zoals . contenu dans l'engrais tel qu'il a été

{ ~deze voor onderzoek is ontvangen. - regu cn vue de l'onplyse.

‘ i




A0 IJI»Pn-] [ Bapnliné van do
Tuirbindendo waardo

1, Princine

Yer waterize suspensie ven de uzar .
wvordt geXookt ret cen helende en

meer dan voldoende hoeveelheid 5e-
titreerd zuur., Ve overarsal zuur

viordt setitreerd nat looy van be-
kende titer. De zuurbindende wacrde
wordt. uitgedrukt Joor ecn geheel getal
det overeenkont met het gehalte nan .
basisbestanddelen uitgedrukt in
calciwnoxyde.

2. Toenagssinmsrebiod

Voor alle waren opsenoren in de bij-
lage van de reglementaring onder’ ’
hoofdstuk Il en voor cacao-afval. )
Aaqncrxelijke hoeveelheden fosfaten
(meer dan 35 P 05) nogen n‘ct aun-
vwezig zijn.

3 Nereiding van het monster

" 71e Hoofdstuk X.

4, Apparatuur

kooler ;

~ 3Buret net ondervers

deling

secontroleaorde

= Goed gereinigd zlaswerk en nornale
. laboratoriumapparatuur
5. Rwagentia

(1)

)

- l'aatkolf van 200 ml net terugvloci-_:

vajcur ncut\

1. Princine

Une
est nortde
connu et vlus

titvd. R'eucds

suspenclon ansneuse de la marchandise
A étullition avec un vols
que culfisant d'aciie
d'azide est titrd per
une solution alcnline de tisre ~ounu.
Im valeur neuiralisnnte est exprinde
par un noabre entier nui zorresnond i

la teuacur en conatituants basiqucs expri"m

en oxydec de calolums,

2. Domains d'aonlication . oo

A toutes jes marchandises, figurant &
1'anncze de la réslementation, sous le
chapitre II et au sous-produit de
1'incustrie du caceo. Des cuantitds
inportantes de phesphaten: (supiricures
& 3 r.0.) ne peuvent pas &tre
prLJCH%Ug

3. Prénnration de 1'dchantillon

Voir Chapitre I, e

4. Avporeillapge .

~ Dallon Jauze de 200 ml nuni d'uan réfri-
sérant A reflus § ’

- Baretie A gradaation con

.

L

- Verroric blen reiivrde eb apparcile
lage rornnl de laboratoire,

5. 3factifs .

(M

carbkone o3

ﬁ) L¢hu~nv LY
e h"n:ioue 0,8 n

v e e e A e S e et

e Ay —n?
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anlonn

b oyon
MR i g

. il dv net 16 m)
natrivnhrdronis
0,V n, iz oplosgen € aan-
vullen tot 1 liter.

R
Ry

~

6. innlvse uitvoori

L

Breng evn op 1 m3 nnuvkeuris al-
gewozen hoeveelheld van 1 g stof,

met 50 nl jedestillecr? water
(reazens 1) in cenr meatkolf van

. 200 nl; pipotiecer daarvij 50 nl
cesteld zoutzuur 6,5 n (reazena

2 @) of 40 ml gesteld zoutzuur

3 n ( reajens 2 t) en breng aan

de kook; kool vervolgens zacht op
klcine vlam zedurende cen half uur
onder terusvloeilocling, Koel ef,

vul aan tot 200 nl, rpeng en Zilireer,

Meet 50 ml van het filirant af, voeg
4 tot 5 druppels indicater {rearens 4)
toe en titreer de overnaat zuur net

1

de gestclde natriun- of kaliumhydroxide
oplossing (rcubew° 3), totdat de ont-

. stane blzuwe kleur gedurende 1 minuut
blijft bestaan

Bereken de zuur-bindende waarde (p) uit:

p= 1,1216 ( 100 -’v1)

waar iﬁv:

V, = het aantal al natriun- of ka-
liumhydroxzice 0,1 n gebruikt
voor het terustiitreren, .

yHet getal p stemt overeen mat het
aantnl milliliter zouitzuur 0,357 n
nodig voor het neutrzliceren van 1 2

stof Levoten
0 & 500° 2

-1, ¥aren die or;aqi:chp
nocten voorafl ©i}j
verast worden.

- 53 -

ic of kaliuzhydronide

- W (78 10
Bijlapge/Annexe

Jolution d'indicuteur : brover 1 g
g ticn dz broneilinol avee 16 nl
d'hyiroxyde de soliurm ou de potnsui-
un 0,1 1, dissoudre doans de 1'sau
et porier au volume de 1 litre,

5. Teehnicusz analrtiaue

.ligqueur titrde

’ chlorhyuriquc 1 n, (rizetif 2 v) et

_V .= nombre de millilitres d'hydroxyde

.Le nenbre p correspond & 1a quantité de

,de nati;re. .

Renaroues

Introduire 1
A 1 ng pris,
(réactif 1) dans un
200 ml,ajouter & ln pipette 50 ml de
d'acide chlorhydrique
0,6 n (réoctif 2 a) ou 40 ml d'acide

2 de 1'échantillon, pesé.
avec 50 1l d'cau distillée
ballon jauzé de

porter A ébullition; chaer ensuii
& douce 4bullition psndani unc deni-
heure sous. réfrigérant 4 reflux.
Laisger refroidir, porter au volune
de 200 nl, honojéndiser et filtrer.

Prélever 50 ml du filtsrat, sjouter 4 &
5 gouttes d'indicateur (vréactif ¢) et
titrer l'cxeés d'acide avec la ligucur
titrée d'hydroxyde de sodium ou de
potassiun {réactif 3) jusqu'i obtention
d'une coloration bleue qui persiste pen-
dunt 1 minute. :

Calculer la valeur ncutralisente (p)
par la fornule

p = 1,1216 (100 ~ v1)
dans laguclle 3
! de sodium ou de potassium 0,1 n
utilisés pour la titration en
Tetour.

miltilitres 'acide enlorhydrigue
C,397 n néecaaaire pour neutraliacr 1g

es qui contiennent

1. Pour les parchandis
caleiner pri-

des matiéres organiques,
alablenent 4 550-500° O,

’J.
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_1. Yoor waren dic kiezelkalk bévat.gn en -
gehalten aan PO '

100 .z1).

; 213 bodenverheisrande nifddelen waar-
‘bij seea duidlelil uanrnsermbacr on-
azpunt von deo infiector xer vworden
vertregen, dient men te tlireren met
benulp van een pli-pzter to% pl=6,8.

Sontrole

Zen blanco-prozf verr ichten onder de-
zelfdc orstﬂ‘dl; den cn daarpee re-
kening houden bijJ net berekcnen van
de ecinduitslag.

v . . A ] .

V8b4r het uitvoeren van de bepalingen

. een controlhbﬁnaltn; verrichten met -
cen nonster droog ca 1u1un”urbonaat
p.a. :

8. Uitdrukkinz van het resultaat

Het resultaat van 42 analyse uit-
drukken in een ccheel getal aangevend
de zuurbdindende waarde van het monster
zoals dit veor analyse is ontvangen.

LIPT YOOR D3I

.

‘1 7. ¥Yérification

‘8.

R () 20
I\ ST

eriendenenta du a0l pour
on a'obilent pas de vi-
race net de l'indiecteur, titrer
A 1'aide A'un plH-mitre ‘usqu'i
ohiention d'un pil de 6,8

2. Tour les
© lesquela

a) =rfectucy un essai & blanc dans
les ménes conditions et en tenir .
. conpte dana le cnlcul du résultat
final.

Préalablement aux Adterminations,
. foire un contrdle en utilisant un
échantillon de carbonate de cal-

cium cce p.n.

“Lurcssion du requltnt

Sxpriner le résultat de l'analyse en -

"’ un- nonbre entier, représentant la

veleur neutralisante de 1'échantillon
tel qu'il a été regu pour l'analyase.

AND: "'T)U"

o SUURBIN DG

1D3

2% luber dan 3 &

ng van hot norﬁalo voorﬂchrift,

Ir afwiiki

worit nadat vexn het flltraat 50 nl af-
sepipeteerd i3, 100 21 hoolzuurvr LJ

water en 1 nl waterztofp2roxide 30 %
toegavaazd, Ic"vo"ona wordt de over-
naat zuur getitreerd net loog 0,1 n

t.o.v. de indicator broorcrcsol- Lo

zroen (0,1 5 teirchroon-n-:resol-sule
Lounftalélae in 1,5 n1 0,1 n HalH cp-
lossen en mel waler verduinen tot

De omslagkleur wordt verzoleken met die
van ¢en dufteroploaning van pH 5,2 van ge-
11 voliume en met ;cli* e indicator-
‘conuventrutie. L

Indien nogelilk kan de titratie ook L
worden ultgevoerd aet een plH-meter .
tot de pil van 5,2, - . . .

-avee de 1l'brdroxyde 0,1 n en. pré-
;sence de l'indicatcu“'

1. Pour les marchandises contenant

des gsilicates de calciun et des tenews
n P205 inféricures & 3.3,

Contrairenent au mode opératoire
ordinaire, ajouter 100 nl d'cau
exenptn de dioxide de carbone et

1 nl d'ecu oxygénée & 30 7% aux 50
ml de filtrat prélevia A la pipette.
l'cxces d'aci’z et ensuite titréd

vert de bromo-
erénnl (dissnudre 0,1 g de teuwrabrone-
m-sulfonuepiialéing dans 1,5 ml de

MalH 0,1 n et d1]uer 4 100 ml avec

de l'gau) :

La teinte de virege estvcomparéc a

celle d'une solutlon tanpon de pH
5,2 de méne volume et de méme concen-
tration d'indicatcur.

3i possible, le tit ratioq peut
dzalenent Otre effeotude au pH-métre

: *Jusqu'h un pli de ),2.

anae

L st
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1X. saren die Xiexelkalk bevatten

‘en ‘zhalten nan V.6, vaw 3 % of neer-
en menrsaels voen kicfellkalken net

~Thonasslakkenncel 3

-Voor =

gevallen wordt volzende

voerd: brens 0,9 3
etof in cen bekorilas van 200 & 400 11
inhoud; bevocintiy et clirea 10 o
vater; voug dun 50 ml verdund anija-
zuur {1 dcel aziinzuur + 4 delen water)

" toe; ¥o0o0lr 5 minuten zuchtjes onder
heriaald roeren. Janp vervolscna droog
op kokend waterbad. .
Voeg decrna 20 n) verdund asijnzuur
(zie hogert en 150 nl water toe;

voeg 2 ml 1 ¢ ferriccetani toe; neutra

“liseer na Vﬂrx‘ttvn tot %oken zéér
‘langzann met emnonin (1/1)uot juiot
geel t.o.v. nethylrood.

Verhit nos 10 ninuten op kleine vian
of elektirische ooitplaat om het ont-
_stune neerslaz te doen sanenvallen, !

Filtreer over aanlesfilter (2 cn
filter) en wus ncerslas en beker-
glas uit net 3 x 5 nl 0,5 nolair
neutranl wemorniun neetaat., Danp
fiitraal én waswater in pyre:x zloeci-
schaaltje drdo¢ op een elekirische
kookplaat waarbi) zodanig wordt
verhit,-d“t snatth zoveel nobelijk
veraaden wordt Revozhtig weer met
‘25 ml water c"d mp weer droog.
Herhaal de- bewerking,

Vernit daarna op een elektrische
kooxzplaant totiat ulle azijnnuur ver-
dwenen is (aen de geur te controleren)
Cloei éaarna nog terminste 10 ain.
tij 550° C. Xo2l af; breng het residu

-In deze
voorbewerking ult

met water over in een maatkoll van
200 11 en hanlel dearna als in het

voorsenrift voor nornpale Yalhjoat—
‘stofien heschreven ig, ) .
Bij de berckening dient nen dnh echter
op te letten fat von 0,5 ¢ stpf in
‘plauts van 1 zrua svof 13 uitgegoun.

-un neutre 0,5

~des projections. Humecter & nouveau

1 (75) 10

Blalnfczhnncxﬁ

11. Pour les marchendises contenunt ces
silicates de calcium et des teneurs

cn T OG éulen ou tupéricures i 3
ou pour des ndlanges silicaten de
enleiwn avee des phosphates Thomas ¢

K
de

dans ceo ¢ad l'opération
suivante : placer 0,5
subsinnce dins un vase de berling
hunidifier avec environ 10 nl d'eaug
ajouter %0 m) d'acide acdétique dilué
(1 pari d‘ucidc acétique + 4 parts
d'eau); chauffer et maintenir 4 douce
ébullition pcndunt Sminutes en a~1$¢nt
frcquermcnt. - .
Fnsuite d¢vaporer 4 sec au bain-narie
bouillant. : .
Ajouter cnsulte 20 nl d'>cido‘uc6tiqub
dilu¢ (voir ci-dessus) ot 150 ml a'ecau;
ajouter 2 ml d'ucétauu ferrique & 1 ol
apris avoir porté A dullition, necutra-
liser trés lentement avec de l'amnonia-
gque (1/1) axacteient jusqu'i obtention
de la coloration jaune du rouge de
méthyle. Chauffcr encore 10 minutes

& tenpérature modérée (petite flannme

ou plaoue chauflunte élbctriquc) efin
dtaszsloadrer le précipitdé forné.,
Filteer sur filire en papler (9 en)-

et laver e précipité et le vase de
berlin avee 3 x 5 ml d'acétate d'anmoni-
molaire. Zvaporer a4 sec
l¢ filtrat et 1l'caou de lavage dans une
capsule en’ pyrex.sur une plague chadlandy
dlectirique, le chaufrage dtant rélé
de fagon & ¢viter autint que pousible,

affectuer
prénmlahlc

avoee 29 ml d'enu et évaporer une
nouvelle fois 4 scc.

Chauffer cusuiic sur une plague chauflfw
te dleetizique juscull dizpurition de
1'acide acdétique (contrdler & 1'odour).
Caleiner esnsuite pendont au noins 10
ninutces & 5%0° 2, laissevr refroidir;
transvaser le résidu avee de 1l'eeu

dan3 un ballon jeugé de 200 ml et
procdéder ensuite ainsi qu'il eat
preserit pour les amendementis caleinques
ordinaires.

Your je culcul, i) y a cependant lieu
de tenir conpie d'unc prise d'eauﬁl

de 0,5 g de uubut ance au 11cu dc 1

-/o




Vethode BNI-Ca=2.'
aalcins oplosbaar in minereal zuur

1. Princine o

Vet calciun oploscen in zontzuur-in

zanweszizheid van eeon ony?
‘tucel ranviezizo Perro*outon te
"/doren.

Zen grote overnaat o:alrntlou-n toe-'

voegen om enerzi jds het caleiun
xwantitatie?
djds andere natalen in de vorn ven.
complee verb1nd1
houden.

Dit rootd 5esch1=dcn in ‘een zwak-zuur
nilieu dat verkregen wordt door toe-
voezinzg van annmoaiumacetent, In het

neerol

behﬂltn aan calcium berek encn.

2. Toenasuingosebied

Voor elle meststoffen voorkomende in
de bijlage van Az regzlementering. In-
dicn aanmerkelii e hoevaclheden nan-
gaen zenwezis zilin dient de moricil jze
cevolzdte wordon die beschreven is in
het

3, Paraidinzs von het nonster’

. 248 iloofdatux X.

ton védv doze he--
dn wijze voorge-

1 (pR) 10

P ‘__ Lijinge/Anncra * b

506 -

Méthode Dil~Cn-2 s Détormination du

:'Bapaiinevféhvﬁ;#ff

7.1, Princive

1s O0m eveéne

~Ajouter un excds inportant d'ions oxa-
ncer te slaan en ander-

sen in Oplossing te

i
“nu par l'addition d'acdtate d'ammonium. !
2 de ozaalzuurenicumen titreren
rnet “aliunpcrﬁan"ana 2t en hieruit het -

2. Domaine d'application

aannangsel gevoezd bil dele mothode.
(%3 -~ ~ 3

calcium soluble dans un acide minéral

~

Dissolution. du calcinm dans l'acide chlors
hydriquo en prisence d'un oxydant én

vue d'oryder les sels ferreux éventuel—
lenent présento.

late afin de précipiter, d'une ‘nert,
ouantitativoment le calcium ¢t d'autre
-part, de nmaintenir en colution d'autres
nétaux sous forne de combinaisons cone
plexes.

Cette opération doit 8tre effectude :
en nilieu légdrement acide, oble- i

Déterminer par titration au pernanzaidate i
de potassium, les anions d'acide oxali- !
que du précipite et calculer la teneur
en calciunm, . S o i

A tous les engrals Tigurant A l'annexe de
le réglementation. 2n présence de quun-
tités importantes de mangantse., il y a
licu d'applinuer le node opdratoire dé-
.erit dans l'addendun do cette néthode,

3. Préparation dcrl'échautiilon L

Voir Chap;fro 1.

 Les proluttv hurides Oﬂront scrhua d'unc
.aqon “pp“our*ée avant les. OpdAations.
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A. Apparniaar ’ _‘l_:._.\._\'v.'“(l i 'I__1 (A : 1
Zen buret pel jecontroleerile onder-  lurette Y —rgdu“tio contirdide, '
verleling. .

Slektrische verbrondinssoven net CFour ¢luectvique &t tempe .
regelbare tenperatuur. . 4
Asvrije filters, ‘ : Filires snnn cendlres. ,
Goed rerciuigid Jlaswerit en normale Yerrevie tien netiorde ed aprareill:
laboratoriumanpparaluur. normal de lalvornloire.
5. Reasentin o o 5. Réa et s
(1) Gedc;tillChrd 07 ~cheel zede- (1) gnu_distillée ou complét
il
~ Semmess .
. . (2) Acide chlort 4 = 1,09; o
“(3) Aroonwater : cen vVerzadigde (3) ?uu de_brome : solution saturfe do g
.oplossing van broon in water; brome duns 1% can;

!ﬂ) Uaterstofperoxyde 3C 3 (Pcr""drol);

“(Rerhyarol);

GO u-

moxnlani-onlossing s bij

kaneri peruvu ur v .au;”acAoplos- tlon agiursc

eing (cirvea 4 3) ; _ (environ 4 3);

(6) Zoutzuur d_ 1,10 ; . © (€) Actde ehlerhydrique d 1,10

(1) Armonjuracetant- on]owalnc B ) (7) aolution q ucvt1qau 4'_ : Ajs_
156 ¢ In walgr oplossen 1ot 11 goudre 150 g dana de Lleuu ¢t coapléior
brengen. . : & 1 litre ;

(8) Indiganor oplosaing : 100 ug (8) Solution d'indicateur : tritrrcr iCo
broonfenolnl (Leurwbroomfenolsul- ms dc bicu de brona- a0} {{eiradr
fophtnlclnc) aanwrijven nmet 1,5 nols sul Toncphialeine) avec 1,) ml &'

ml loo; 0,1 n en mot water aan- xyde de 0,1 n ¢t compldter & 10C ml uvoe
vullen tot 100 ml; - ) de 1l'cau;

(5) Amnonia . . moniunue

6. rnnlvse uiivoerins

A) Bareidin- wvan de onlacain:
Dereid een oplossing voxgcnq de

pethode a), b) ¢f ¢}, al nzar- Tal), b) ou ¢
: geleny de zard van de waur, :archandisce,
. [ . : ) . .




i da

ke s

40 nl niunozaleat (rea~ens 5) al. Ajousezr 0 =l dto

too en kook op. Uruppel), Endien een o . (rdactif 5) et poerser A ion.

neerslag oatsizan is, det bhij op- " ;% cu'un précipité se Zorme, gui nw ilIpa-

kolen nict verdwijnt, zoveel mout~' 7o rait.pas lors de 1'ébullition, ajouted,

wiur (reasens 6) tos dat Ait aisnog gontie A goutie, la anantité d'nside

‘cplost. Veepr lon , onder roeren, chlorhririsue (réactls §) nicessaire

amnmoniwnacetant toe, totdal eon pour discouwdire. ce pracipitd.

reerslay; hezint te oaltstann, echicr ’ -

niet meexr dan 50 ml., ’ ,
}

-5 -

. »
a) RLj arwezisheid van orsanische ntofs a) En abserce Yo matifive

brens 2g, tob ep 1 nz nauwvkeuriy
afzewozen, van' hed nonster, in ceh
‘maatkolf van 200 nml, voeg 100 ml zout-
« zuur (veagena 2) toe cn zo nodig broome
water (reagens 3) of een ander geschilkt
‘orydntiemiddel (bve perhydrol) voldoen-
de om eventucel nmanveslg forro-ijzer
te oxydercne Breng tot oken en houd
dit cen half uur aan. Koel af, breng

fmet zedestilleerd water (reg;ens 1)
tot een volure van 200 nl, meng en

filtrcer.

Rij afwezigheid van organische atof
maar indien veecl silicaten en/of
mocilijk oplosbare calciunverbin-
dinzen annwesis zijn 3 breng 2z, tot
op V ng nauvkeuris afgewogeny van
het monster in een maatkolf van 20C
ml, voeg 100 ml zoutzuur (reagcna 2)
en 20 ml waterstofperoxyde (reagens
4) toc, kook zecdurende een half uur,
koel cven af, voes 10 ml broonwatexr
(reagens 3) toc, kook wederom cen
half uur. Koel af, bren; met gedestil-
~ leerd viater (reagens 1), tot cca vo-
© lume van 200 ml, meng en filtreer.

v)

c)

Nij zanvezigheid van organische stof:

-veras 5g, tot op 1 mg nauwkeurig af-
gevwagen, van het monsier, fedurende ’

- onzeveer 2 uren in een elektrische

verbrandingsoven bij 550° C, breng

de as in cen naatizoli van 200 ml en
“handel wvervolgens =zoxls beachreven

in a) of b) al naargelang van het

zeval.
ﬁ! Bonaling

Pip2itecr 50 ml van bet anal ysenn-
terigel in eenbekerslou van ﬁ 1
en voe~ waler (reagzeans 1) toe tot
een volume van onzevaer 100 nl. Yoeg-

7' (réactif 3) ou un autro oxydant apgre-

b)

1) Dasnce

iﬁ%roiuire & 1n pipette 50 ml de Ja solu-t
tion & analyser Juans un vase E ’
d'un denl-litre; ajouter

tif 1) jusau'd I

or;anloue

RPN

e

introduire 2 V'éshantillos,
pesds & 1 g ks, dans un bndlen
Jougd de 200 y nJonter 103
d'acide ehlorhydrioue (riasiis 2) ;
et, st nccessaire, de l'eau de brome

prié (peexs perhydrol) cen.quantité suf-
Tisante pour oxyder les ions fer-
reux éventucllenment présents. Por-
-ter & ¢bullition et la maintenir
pendnnt une denmi-heure. Paisser
refroidir, porvier au volume de 200 f
ml avee de 1'ceu distillde (réactie | |
1),.homogéqéiacr et. filtrer.

Pn absence de matilres organiques,
mais en priésence de beaucoup de si-
licates et/ou de conposds de celciun
difficilemcnt solubles: introduire

2 g de 1'¢échantillon, peséas & 1 g
pris , dans wn ballon jaugé de 2CO

ml, ajouter 100 1l d'zcide chlor-
hydrique (réactif 2), ct 20 mi d'cau
oxyaénde (rénctif 1), porter A Clul-
lition et maintenir 1'$bullition
pendant une. deni-heure, luisaer re-
froidir 1lézérement, ajouter 10 =1
d'cau de brome (rénctif 3), porter &
nouvenu A ébullition et maintenir
celle-ci durant-une demi-heure.
Laisser refroidir, poricr au volune
de 200 nl avec de l'cau distillde .
(réectif 1), homogdndiser et {i

¢)in priscace de natidre erpaniques .

caledner 53 de 1'échantillon, pusés =
A 1 ng prds, pendant eaviron 2 houres
dans un four é&ldctrique & 550° €, in-
troduire len condres dans un ballon

-

Jnugd de D50 ml @t poursuivre sonme
déerit sous n) ou b) s:lon 1 sas.

un valune




' ‘ -59 - , IREANRE

" Nocr verder godurcnde cen halve minuut,
voeg cnkele druppels indicator (ren-
gens 8) toe en daarnn geleideld jle
onder voortdurend rocren zoveel
ammoniumacctlant {reagens 7) dat de
gele kleur van de oplossing via

- groen is omgeslagen tot blouwvioletj

~echter niet meer dan 50 ml in to-

~taal. Druppel - indien de kleur dan
nog niet is omgeslagen - de daar-

i Yoe benodigde hoeveclheid aumonlak
(rcagens 9) bij. Laat op een kokend

. waterbad even beuinken. Voeg nog-

‘moals 15 ml ammoniuwnmacctaat (rongens

i 7) toe, roer op, laat gedurende 1

. uur op cen kokend waterbad stamn,
laat even afkoelen en filtreer.’

Spoel het bekerglas viermaal na met
kleine hoeveelheden ammonia (reagens °*
. 10) zodanig dat mot inbegrip van
verder nog te gelruiken waswater van
het necerslop in totaal niet meer dan
.80 ml wos-vloeistof wordt cebruikt,
" Breng filter met neerslag nat over in
het gebruikie bekerglas, voeg 100 ml
" zwavelzuur (rcagens 11) toe, breng
op een iemperatuur van ongoveer 50° O
en tilitreer met een snclheid van om-.
‘strecks 10 ml per minuut met kalium-
pernanganaet (reagens 12) (van zo-
danig titer dat ongeveer 25 ml voor
de titratic wordt gebruikt), totdat
gedurende een halve minuut cen roze
kleur blijft bestaan,

C! Opmerkinzen

1) Indicn een gehalte aan calelun
von meer dan 35 § wordt verwacht,
verdient het aanbeveling 25 ml

in plaats. van 50 wl van het analyse-
materiaal in beverking te¢ nemen.
Hieraan wordt dircct nog % ml zout-
guur (reagens 2) tocgevoegd.

| UVEUEDSPR,

Blnnc/bnrene

i

Pnouite njouter lentement, tout en
acitant, de Y'nedétate d°
qu'it ce que le priéicipitd coumence i

su former, en n'utilicint cupendant

pno plus de 50 wl de ce réactif. Agiter
encore pendant une deni-pinute, wioutexr
quelques gouttes do solution d'iwutica-
teur (rénctif 8) et ensuile progresuive-~
ment, tout en ngitant, sulfisarment
d'anmoniuwm (réactif S Jusgqutan v
de 1ln coloration Jaune, vin la col
tion verte, cu bleu-violeil; ne pur
dépanser, cependant, 1a guantité de
50 nl. Si le virage ne n'est pos en-~
core produit, ajouter, goutte & poutte,
la quantiid¢ nécensaire d'amaoniegue
(réactif 9). Lajsser dépova  le prici-
pité eu bain-narie bouilluont, Ajeui=
cncore 15 wl d'ocdédtate d'ioenoniva (vin
tif 7), egiter, placer pendmnt une houre
au bain-marie bouillunt, laisser r:froi-
dir w peu ct filtyrer.

atum jen-

il

Rincer le bécher quatre fois avec de
petites quantités d'amzoningue (réoc-
tit 10) de fngon que la ourntité de
solution de ringage utilisée, y comprie
la quintité employée pour les lavy
ultéricurs du précipitd, ne dépasce pos
80 ml au toilml. Tlaucer 1o filtre wvee

le précipité humide duna le vase de¢
berlin utilisé, ajouter 100 ml d'ucide
sulfurique {réactif 11), pnrtnr A on-
viron 80° C et titrer au pe wnantte éo
potussiun (réactif 12) a 1u vi
d'environ 10 ml par ninuie (la
choisie gera telle que la titration
nécessite envireu 25 ni de ligueny o
irée), jusgu'is ce qu'une colorulicu Tosc
persiste pendant une denmi-minute.

Cl Remarcuces

1) Torsqu'on présu=ze gque lu teneu> en
calcium egt supdricure & 3% 2, 1)
conscillé de.prélever 2% ml an licu do
S0 ml de¢ la solution A cnelyser, en ¥
ajoutant imaédiatement 5 m1 d'acide

chlorhydrique. {(réactir 2).




. 2) Bij annlyoe van stoffen waarbi]

. magnesium e.d.s

hojze ;ehalten ann ijzer, alunintun,
te verwachten zijn
wordt eveneens 25 ml van de analyse-
oplosaing in bewerking genoren.
Bovendiea wordt de afgepipetteerde
hoeveelheid van deze oplossing na
toevoegon van 5 ml zoutzuur (rea-
geno 2) tot 200 ml verdund in
plaats van tot 100 ml ; ook wordt
dan 75 nl ammoniumoxalaat (rea-.
gens %) toegevoegd in plaate van
40 ml.

) Bij analyse van stoffen waarin go-

halten aan mangaan vanaf 0,4 < te
verwachten zijn moet de werkwijze

" . gevolgd worden die in het nnnhadg—»
pel van deze methode 1is beschreven.

. Ii'Controlé

Voor ecen bepaling ult met droog cal~-
ciumcarboneat p.a. ter controle.

8., Uitdrukking van het resultaat

p

Het resultaat van de analyse ult-
drukken in proceat calcium.

0,02004 x V x n x 109
8

% calcium

santal ml kaliumpermunganaat,
gebruikt voor de titxratice,

de titer van dit knllumpcrmnn-

vz\mmt . . M
. . ‘ :

gewicht in grammen van het

monster aanwezig in net afge~

pipettecrde deuel van de op-

lossing. '

8.

%o(7s) e

Nigte "u.n

2) Ivrsqu'on prémuae lu priscnce de

tencurs élevies en fer, alwainiuva,
maszndeiunm e.n8., on prélove &ynle-
nent 25 ol do solution A analyser.
En outre, la guantité prélevis de
25 ml de solution & rnalyser ect
aprés 1'addition de 5 nl d'ocide
chlorhydrique (rénctif 2) dilude
d 200 ml au licu de 10 ul, ¢t va
y ajoute 75 ml d'oxalute d'avmo-

: nimn (rcnottf 5) au-lieu de 4V ml,

Laraqu'on préswe la préscace de
teneurs en manganése égale ou supéd-’
ricure d 0,4 &, on suivra le uode
opdratoire décerit dans l'nddcudma-
de cette méthode. :

“Te Vérification

Effectuer 4 titrs do contrdle ua
dosage avec du carbonete de culciwa
GoC p.Q. :

Pxnression du résultnt

BExprimer e rdsultet &

¢ 1'unalysns on

pour-cent de cnleium.

p

: noraalité dec

S
- golution prélevée & lu pipette.
P

0,020 x V. x n x 00

-8

4 culeiwa

nillilitres de-
pesassiun
itration

nombre de
gannie de
pour la %

porian-

utiiizes

la soiution de
manoanﬁyc de potassiua

per-

poids en grammes dc la aatidre
se trouvant dans la guaniltd

1y

0y
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viezischeid van iiks hoeveel-

[

heden i an 1 0,4 & 7

-1, Principe

Het in zoutzuur opgelosic mangaan
vordt door c¢en overnaat kaliun-
permanganaat neergeslagen als man-

" gaan-dioxide. De overmaat kalium-
_permanganaat wordt met benzoéauur

gercduccerd tot mmngaandioxide.

‘Ha affiltreren van het mangoan-

dioxide wordt het calcium als

~oxalaat necergeslagen in zwak zuur
milieu. In het neerslag worden de

oxaalzuurionen getitreerd met ka-
liumpernanganaat cn hieruit wordt het
gehalie aan calciunm berekend.

.2, Toepassingszebicd

Voor alle mesisioffen voorkonende in
de bijlage van de reglementering on
waarin aanmerkeli jke hoeveelheden
mangann asnvezig zijn (meer dan 0,4%).

3. Bereiding van het monster

Het monster zeven door cen zeef met
maaswi jdie van 1 mn; het residu fijn
maken totdatl het volledig door de
zecl gaat. Indicen kaitum en/of
nagnesiunzouten wonvezis »wijn, dient
het ronster aanmerikelijk fijner ge-
malen te worden, o nogelijk tot de
stof donor de zeel van 0,5 mm kon
passerin. tene behand2lingen hoet
monsler seer vorsvaliiy mensen en

in ecn droo; nerimetisch gesloten
flecojes bewaren. liet ia noodnnkelijk
deze bewerkingen met gepnste snel-
heid uit te voeren teneinde a2lle
verlics of opslorping van svoffcen

te voorkomern. "

Ratte proiukten rosten vidr deze
bpwcrkinﬁch op pngscrnde wijze
voorgedroogd worden.

2. Princise

Aprés disscolution 5
hydrigue, le¢ nanganese ‘est
couy forme de biouyde de

un exces de peuwangmate
L'exels de permanganate d¢ pota
st réduit & 1'élat de bio
nanganese par l'acide benuzed
séparation du bioxyde de
filtration le calciun ¢s
sous forue d'oxnalate en
ment acide. Les anious
que du précipité sont ddélerminés par
titration au peratngunate de pata t
¢t 1a teneur cn ealcium cul ealeulde.

dlucide oxpii-

Domaine d'apnlication

2.

rant a 1'n

cont

-

A toun lea engraia Ti
de la r>zlementat! 4 oqui
des quantités imporiantes de
(plus de 0,4 ).

nan

3. Yrévaration de Y'éotun

Passer 1'déchantillon au
tures de 1.mn; b
passase corplet.
de potausiun est/ou Jde n
1'échantillon doit Sire
poudre beaucoup ‘pluc
possible au tands
ces opdérati

ment 1'¢e

un flacon
d'cifectuer ceo on
diligence voulue n tor tuuic”

déperdition ou tou
matitres.
Jes engrais huniden sovont s

Tagon appropride avaent
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4. _rng_r_si_u_m ‘
Burctlte o rAduutlon contrdlée,

‘dclxn' ‘
Stektrische verbrandingsoven met ' Pour électrique X température.régzlable
reaselbare tenperatuur. . S e,
ssvrije filtera. ) ~.~" Piliro opns cendres.
%oed mercinizd zlaswerk en normale * Verrerie bien nettoyce et apparcil’nae
laboratoriuncpparatuur. - . "+ normal de laboratoire. L
5; Reasentis : " 5. Rénctifs § ‘
0cdeat111ecrd of gcheel pedeml-" g:)_fgu distillée ou complﬁfggggf dcniné-
_raliggc
_________________ © (2)_fetdo ehiorhjdrique d 1,05

' 3 Broowwater : ecn verzadigde op-'.<f (3) Fau de bronex Jolution Baturée }4‘.
T de brome dana 1Teau. . S

'$4) Fau oxxréneo 30 b (Perhydrol)

conplétex h 1 11t10

Lg) Solution d'indicatour 3 triturer
xl;opﬂtaleinc ’ 100—n~-ae—5i56-EE_BFSHEER:nol (tetrn-
wrijven met 1,5 ml loog O, 1 n en uet . bromophinol sulfonevhtaleine) avec .

v«:er aanvullen tot. 100 ml 1,5 nl d'hydroxide 0,1 n et compléter .
o . : i ) 4 100 ml avec de 1'eau. ' .

g :




Co ' U H () 10
L - . . Bijinge/Amoro

gt : 102,5 1 an- (Iﬁ)‘uu]utlﬁn dé hn"unnte : ﬂinnnulrv»

wut in ~.~"r oulouacn tot
11 ; 2o noli~ armonia d = 0,91 toe-~ 1'cau et pottcr at lltrc; anavcr ai
voeien tot neutranl t.o.v. nethyl- nidcesnaire, de 1'amnoniaque 1 =-0,S9
rood. . o jusgu'® obtention d'une rdéaection neuire

contrdlée au rouse de méthyle

(17) “asvioeistof : 100 ml amaoni- - {17) solution de lavaze : diluer 100 il :
urtenzonatoplossing (reagens 16) © . dc 1a otolution dc benzoate ¢'aunoniwn :
“verdunncn net water tol 1 1 onder . (16) et 20 nl d'acide acétique glocinl 3
toevozging van 20 nl ijsazijn. . avec de l'eauw pour OhuLnlr un volurie de ;
(Voor gebruik eerst tot koken ver-. - 1 liire. o :
warnen). ) . R {chaurfer jusqu'd cbu111t1on avant - _
« Lt 1'ut111sation). E
(18) Ferrichloride : 10 4 oplossinv -~ (18) Chlorure ferrique : solution aqueiise . %
Eates SRR : , :
(19) tiethylrood : 0,1 % oplossing . (19) iouge de mithyle t colution agucuse
Yan hel natriusmzout van methylrocd 3”5-T-ﬂ_35_-3i-aoalaue de rouge de :
in water. L ) méthyle.
;6.<Annlvse'uitvoering' : - 6. Techninue _analyticue : Lo b
B . b
‘A, lietnnlslakken en silikaathoudende fie Scorics Thomnas et marchandises conte- b
Ve, o nint den siljenten .
Kook 1 g ven het monster gedurende Faire bouillir 1 g de 1'échantillon pen-
% uur met 100 @1 zoutzuur dz1,05 dant une dcnmi-hcure avece 100 ml d'acide o
(reagens 2) en 20 ml pcrhydrol ‘ chlorhydrique d= 1,05 (réaciif 2) et 20 ml §
i (recgens 4). d'cau oxygdénée {réactif 4). i
i Taat afkoelen. o . Laisser refroidir un peu. g
Voez 10 ul broomwater (rca seng 3) ; Ajouter 10 ml d'eau de bramc (réacuif 3) %
toe cn Yook noznazls gedurende & uur. et houillir encore pendani unc + heurs, :
Koel af, vul, in ecn maatkolf, met Laisser refroidir, porter avec de l'ecou :
water aan tot 2C0 ml, meng en fil-. au volunec de 200 ml-dans un ballon jaugs,
treer. Pipeteer van het filiraat mélanger et filtrer. Prélever & la pipet- f
een hoeveolheid von 25, 50 of 100 nl  te unc quantité de 25, 50 ou 100 ml du 4
af, velxe mazinzal 100 ng P,0 be-' filtrat, contenant eu naxinum 100 ng de o
vat {bij vooricur 100 al). 5 P205( de priéférzace 100 ml). %
. - N . I
Yul z0 nodis nmet water can tot ecn Yorter, si nécessaire, avec de l'eau eu H
volume van ca 100 ml. Voez - indien’ volume d'environ 100 1. Ajouter -si Y
het nonster nict reaeds veel ijzer l'échantillon ne renderme pas d¢jd une ?
bevat - 1 ml ferrichloride (reagens ° quantité inportnnte de fer - 1 ml de - i
18) toe voor eclke 25 mg P 0 dat . chlorurce ferrique (réactir 18) pour - g
aanwenig is en daaraa 10 2 d“ﬂoﬂluﬂ— " *chaque fraction de¢ 25 ng de ?,0. vriaent
chloride (xcagc"s 19). qutx“li cer et cusuite 10 ; de chlorure c‘"uxo“\u
in een lanczoaa tempo met amnonia (réactif 15). 2n tournant continuclle-
(reagens J) onder voortdurend om~ ment le ba]lon ncuiraliser lentenent &
zuenken tot juist geel t.o.v. nethyl- . 1'amnoniaque {réuctis @) cxactenens
rood; wacht tijdens het neutraliseren jusqu'A obtention de la color rtion Jaune
ecn halve minuut zodra ecn neerslag du rouge de néthyle; dés qu'un préciptvé
ontstzat, . . . . " ge¢ forme, pendant la ncutralisation, at-
' : A e tendre une deni-mimte avant de poursuivre.|
o/
e - o .
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zuur vervolpens aan net 1 nl 1js-
azijm (reagens 15). Voc» 1 ml ka-
linmpernanzannat ¥ 5 (rna)cn. 14) toe
en daarna voor .elke 5 ng nanzuan, dag
vernocedeli jk aanweznis is, no :nauls ’
1 nl kaliumpermanganaat 1 N. Suenk

on.

.

Kook gedurende 2 ninuten. Voeg in-
dien de violette kleur verdwenen is,
opnicuw kaliumpernangnaaat 1 < toe

tot deze kleur, na koken, behouden
blijft. Koel af, vul in ‘eon maatkolf.
van 200 ml met water aan tot aan de
streep, meng en filtrecer. (1.3, de

_violette kleur van het kaliwaper-

mangonaat dient biJj correcte werk-
wijze, na filtratie, nog duldelijk

¢

".zichtbaar te zijn).

Pipeteer 100 ml van het filtraat in’
een bekorglas van ca 500 ml. Voeg

1 ml ijoazijn (reegena 13) en 35 ml
benzoaatoplossing (rc 5ens 16) toe
cn zwenk om; voeg i ml woutzuur

d = 1,05 (reagens 2) toe en zwenk
no"namla on. Kook vervolgens ge-
durende 5 min. (niet lan"er)

Filtrcer de hete vlaeistof (zo nodig
net gebruik van een hcetwatcrtrech:cr)
onniddelijk af en wes ult net kokend

hete wasvloeisYof (reazzens 11). Voeg
aan het filtraat - hetwelk incluaiefl

wasvloeistof ecn volune heeft van ca
200 n1 -~ 10 nl zoutzuur 4 = 1, 10
(reaszens 6) en 75ml ammoniumo:ulaat
(vewsens §) toe.

Kook op. Druppel, indien een even-
tueel ontista=zn neerslag van calci-
umoxalaat nict tijdens het opkoken
is opzmelost, zoveel zoutzuur
d=1,10 (reageas 6) toc, totdat

‘dit alsnog geschiedt. Voepg enke-

le druppels broomfenolblouw toc en
daarna langzaam cnder roaren amionium-
acetaat (reazens 7) touvdat juist cen
ncerslag begint tc onistaan, dach
niet meer dan 50 ml.

‘viron

Ny

Lidince /x\,_.,n,,
e b

Yoo lhe et

Apouter

hetdifier ensuite avee 1 1) &
tique glacial (vénetis 1),
1 nl de perneh-rmale de pou

tun &

ﬁ {rénctif 14) el ensuite cucore 1 nl
de pernmnzanate de polassiwa i ) ﬁ
pour chaque fraction de 5 nj de nong sanese.
dont on prcau"v la preésence. “Uxte
Faire bouillir pendant 2 minutes. 3i
la coloration violette a disparu, ajuuter
A nouveau du permanganate de polassiun

Jusqu'd ce aque 1la coloration vio-
letto persiste gprés ébullition. Taisser
refroidir, portex au-volune avee de
1'cau dens un ballon jaugé de 20C nl,
mélanger et filtrer. (i¥.B. lorsque la

technique est appliquée correcicment, la

‘couleur violetie du perinnuganate de

potassiunm doft 3tre cuncore bien visibdle
aprés filtration).

Introduire & la pipetie 10C ml de fil-
trat dans un decher d'enviren 500 nl.,
Ajouter 1 ml d'ucide acdtigue Jlecial
{réactir 1)) et 3% nl de oolutxou de
venzonte (réactlf 16) et apiter;

ajouter 3 nl d'aeide chlorhydrigus .
d = 1,05 (rédactif 2) ot sziter A nouveau.
Bouillir ensuite pendant 5
dépasser ce délai).

wing (sxxs

imndédiatensnt la s ]
(ol ndzesasaire en utilisant ua
noir chauifani) et laver ave:
tion de lavage Ttouillaon

Ajouter au filtrsnt, dont
1a solution de lavage aura ol
200 nl, 10 ml . 4" ae cnlo
d = 1,10 (rdéactis §), et 75 mi
d'oralatu dtarroniun (réactis

Filtrer

aci

Forter i Llition. Lorsaue

d'ornlate de caloiwa, oul
Yement, ne ze discout vas lo
lelon. ajouter, goatte 3 proutte,

d'acide chlu"‘udriunc de 1,10 (rénstif G
pour dissoudre ce précipiti. Ajouter quel-
aues wouttes: de blen de bro nel et
ensuite tout en agitant, ajou!er lentema
de ltucétate d'asnonium (réaciis ) duscu'd
ce qu'un préecipité commence & se former,
mais sans dépasser SO ml.




.Rocr dun ﬁ ninuut; voce peleideld jk Agiter ensuite pondant une deni-
mecr wamoniunacetaat (v%n het totanl ajouter Sraducllenent aun suaeplus
van 50 ml) toc e¢n ©o nodipg ook nog tote d'azuoniun (suns 1
druppelsgewijs amaonian d = 0,91 quantitd totale de %0 =1) ot 53
(recagens 9), toidat de indicator cessaire ¢onleanent de 1 oninque
juist is omzeslagen naar grijsblauw~ - d.= 0,0 (:cnctlf ), soutte & souits
violet. ' cxactement jusgu'au virope det ' -
cateur ou gricbleu-violet.
Laat enige minuten op cen kolend, . Faintendr quelques ninutes au bain-
watlerbad staan, totdnt het caleiun- nmaric bouillant jusqn" ce gue le
oxnluatnccrsla; srotendcels bezonken pr‘cj)dtédb"ﬂl te de caleiun s'er:
is. Yoeg noj 15 ml anmmoniumacetaat déposé en prande pn]»lr. 4
(reagens 7) toe, rocr op en laai nog encore 15 ml1 d'uediate
1 uur op.ecn kokend wtaterbad stuan. (réuctir 7); agiter ot
. Filtreer de nog wmrme oplossing af en core unc heure au bain
I wvervolg zoals beschrcven in de methode Piltrer la solution encorc chaude ¢t
"voor bepaling van het gebalte aan cal-. poursulvre comac décrit dens Jo ndihode
.cium oplosbaar ir mineraal zuur vanal de ddctermination de la teneur en coi-
B).lnntstc alinca beginnende nct ¢ ciwm soluble duns un acide nind
“Spoel et bekerzglas.e.seds pactir de 6 B) dernier alin
mengant par : “Rincer le beochie
B. Anderc anorzanische stoffen, B. Autres natilren pindrale
welke belanasrijlie hocvaclheden Liennent du noansanése en ou

. portantes.

manraml bevatten.

Weeg 2 g van het monster af en kook Peser 2 g de 1'échantillon et
.deze hoeveelheid met 100 ml zout- cette prise d'esscui

zuur d=1,05 (rca;cns 2) - en (zo heure ‘avec 100 m)

nodig) zoveel broomwaier als nodig is, d4:1,05(rénetif 2) et, oi nice

om al het aunwezige ijzcr in de . qua rtitu d'eau de hrome roguine
ferrivorm te brenzen - jgedurende . transforimer tout le feor pivalent
% uur. Koel af, vul in cen nmaat- fer trivaleut., Hefro dir, porter
“kolf met water aan tot ccn volune ' volure de 200 e de l'eau 3
van 200 ml; men: en filtreer. ballon jJuugd, o
_Dandel verder als onder’ A omschreven, ‘oursuivre co diéey

beginnende met @ YPipetceer van het . tix ode @ "Prilever &

filtroat.....". : . du Fidtroteeeee ..

in ecn ver- C. Priésence de nntil
nnast unc unronortion

~e . 4 A
oo ol w20

Veras 5 g van het o rizal en ovg- ' Culeirer b o dz nat 334
handel de a3 als ond A omuchreven les ceoadres comte Aderit sous A
indien' veel silicaten aanwezig =2ijn, Jorsqu'il y a bheaucoup de silicetes,

en anders als onder D onschreven. ¢t dens le cac contruire, comme
- dderit sous B. :
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! 1. Berckening : 7. Caleoul

1 llet resultaat van do.(\nz\lyee uit- . Exprimer le résultat de l'onnlyse ey

drukken in procent calciun © pour-cent de calciun

i . . .

. " p=0,02004 x Vxn x 100 p=0,02004 :x V xn 100

G , G

i o . . R v

i p = §> calcium p = % Caleiun

g

1 - . .

i

t V= aantal ml kaliwapermanganaat | V = nombre do nillilitres de permanzanate

j’ gebruikt voor de titratie - .+ de potassiun utilisé pour la ti-

; : . tration ’

1 n o de titer van dit keliumper- n-= normalité do la solution de per-

: 4 nanganaat ' . manganate de potnosiun

g = gewicht in grammen van het ' ': g = poida en zramnes de la natilre damng
" monster aanwezig in hect afge- . la quantitd, prélevee & la pipetie,

pipetcerde deel van de oploseing. de.solution & analyser.




!, Xethodo UNJ~Cu~-3 ¢ Bepaling van
©calzium oplosvaar in water

1. Prircipe -

Het calcium van kalksnlpeter (col-
ciumnitraat) wordt in oplossing ge-
bracht door roteren net water en het
calciun van calciumsulfnnt'(;ipﬂ)
door roteren net water waarin gnC-
charose is opgelost. Daarna wordt het
calcium in zwak zuur milieu, ver-
kregen door het toevoegen van zout-
zuur en ammonjunncetaat, necergesla-
gen als oxalaat. Een grote overnaat
oxalaalionen houdt storende metalen
“in de vorm van complexe verbindingen
in oplousing.

Het -oxaalzuur wordt uit het gefiltreer-

uit wordt het gehalte aan calecium
“berekend.

2, Tocrasain-snebied.

De methode A is uitusluitend toepas-
baar voor kalksalpeter en de methode B
uitsluitend voor calciumsulfaat. S

3. Bercidines van het analysemonster

‘ S -7 =

de en gewassen necrslag vri jgemaakt, go- filtré et lavé, est titré au perman~
‘titreerd met kaliumpernanganaat en hicr- ganate de potassium et la teneur en

‘méthode B uniquement au sulfato de

H (73) 10

: S D4 jinge/Annexe

idthndd INI»On=3 3 Détorminntion
‘du culciwn soluble dans 1l'ecau 3

1. Princdpe

Le calciunm du nitrate de calciun (ni-
trate de chnux) est mis en solution

par agitation nu culbuteur avee de
1'cau ct e calcium du sulfate de cal-
cium (pypoe est mis en solution par
agitation au culbuteur aveec de 1'cau
additionnde du saccharosce. Le culciunm
‘est enouite précipité sous forme: '
d'oxalate en milicu légdrement acide, °
obtenu par adition d'acide chlorhydrique
et d'acétate d'ammoniun. Un excés im-
portant d'ions oxalates maintient les.
métaux génants en solution sous forae
dc composé¢s complexes.

L'acide oxalique, 1ibéré du précipité

calcium cot calculée de cette titra~’
tion, ’

2. Domaine d'noplication

Ia méthode A est uniquement appli-
cable au nitrate de calcium et la

calcium,
3. Préparntion de 1'échantillon

.

Ae Zi0 Hoofdstuk I,

B. Het rmonster wordt gezecefd door een
zeef net caaswijdte van 1 mm @ hot
residu £1famalen tot het do zeef vol-
ledig pusseert; bicrna net monster
zeer zor;vuldig mengen en in cen droog
en herretisch gesloten recipiént be-
varen. llen dient deze bewerkingen zo
sncl cegelijk uit te voeren. Indien
een voordrozing nodig 13, deze als
volit uilvoeren t een nouwkeurig afge-
woren heeveclheld van 100-g ven het
goed pemengd ronster, of cen veel-
voud danrvan, in een dunne lang uit-
spreidcs op een zetarrecrde gluzen,
porseleinen of metalen schaal. Bij
kamerteuperatuur ann de lucht vole-
doende laten drogen zodat de stof ge-. .
zeefd en gemalen kan worden. T
Yegen. Jiel het gewichisverlies per

100 g stof gelijk aan a. .

b ——

destind 4 )'analvse.,

Ao Voir Chapitre I

B. Pasacr 1'échantillon au tamis A
ouvcrturcs de 1 am ¢ broyer le refuy
Jungqu'a passaze complet ; mélanger en-
suite 1'échantillon trés soigncusement
¢t le conserver dans un récipient cSec
et hermétique. 3ffectuer ccs opérations
aussi rapidement que possible. Lors-
qu'une priédessiccation est nécessaire,
opérer commae suit : étaler en couche
mince, dans un capsule tardéc A Toud
plat de verrc, de porcelaine ou de aé-
tal, unc quantité cxuctement pesée &e¢
100 ¢ (ou un miltiple de cette nuantits)
de 1'échontillon bien mélangé. Lalsser
sécher ouffinament & la tempdérature
onbiante, pour permettre le tanisase ct
la mouturc de l'échantillon. Peser.
Soit a. la perte de poids par 100 ¢

de matidre.

T ey

of o
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A. Apparatuin

Roteertoeste) met 3%5-40 omwentelingen
per minuutl.

Buret mel gecoatroleerde onderver-
deling.

Elektrische verbrindingsoven met
regelbare temperatuur,

Asvrije filters.

Coed gereinigd glaswerk en normale
laboratoriumapparatuur, ’ ’

5. Reagentia

(1) chcstlllecrd of gedcminornli-

kamertenperatuur verzadigde oplos-
sing {circa 4 ¢

(4) Ammoniumuacetant-oplossing s 150 g

in water oplossen tot 1 liter,

(5) Indicntor—oplossing s 100 mg broom-

aanwrijven met 1,5 ml 0,1 n loog cn
nct wvater aanvullcn tot 100 ml.

(6) Anmonia d = 0,91
(7) Ammonia d = 0,996 (1 g HH} in
100701 " water)” T~

Y o

M idnne/hmive

4. thﬁvvlllnvu

Agitateur rotatif (vulbutiux) 35 - 40
tour par minute,

Burette & graduation contrvldw,

Four électrique & tompérature régladle.
Filtres sans cendres.

Verrerie bien netioyée et appareillage
nornul de laborutoire.

" 5. Réuctifa

(1)_Eau_distillée ou déninéralisée

(3) uo1ﬁtion d'oxalate d'ﬂnnoniun H

G0~

goudre 150 g duns e l'ean et poriter &
1 litre
(5) uo]ntion d'indtrqtcur :

t11turgr

bromosulfonephpaleine) wVQc 1,5 ﬂl
d'hydroxyde de sodium 0,1 n et porter
4 100 ml avec de 1l'cau.

A. K1)

Ongeveer 5 g analysemateriaal tol op
een g nauvkeurig sncl afwegen en in
cen maatkolf van 500 ml brengen. On-
geveer 450 ml water (reagens, 1) toc-
voegen en een half uur laten roteren.
Met viater (reagens 1) aanvullen,
mengen en filtreren, '

’ ' B .

A, Hilrote de enleiun

Peser rapidement, & 1 mg pris, enviren

.5 g d'échantillon destind a 1'uznalyec

et les introduire dans un ballon juugé

de 500 ml. Ajouter environ 50 ml d'eau
(réactif 1) et agiter au culbuteur
pendant une deai-heure. Porter zu

avec de l'ecu (r»ngtxf 1), ﬂb-u.gcr et
filtrev. -

volune

'




>25 ml van de heldere oplosuing in
“een bekuerglas van 500 wl pipeleren,

10 1l moutzuur (reacens 10) toevoe-
gen cn aanvullbn met water (reagens
1) tot cen volune van circa 100 ml.
De bepaling van de calcium uit-
vocren volgens het voorschrift
Ca-02, ondcr uitvoering gub. B
beschreven.

B..Calciumsulfant

"kolf vuh 500 ml brengeh.

0,% g analysemateriaal op cen mg
nauvkeurig afwegen en in cen maat-
Circa
450 ml wnter (reazens 1) van om-
strecks 20° C, wanarin 5 g saccha-

rose (rengens 2) is opsclost, toe- /.

vocpen en 2 uur laten roteren. llet
water sanvullen, mengen, en filtre-.
ren. 100 ml van de heldere oplos-
sing in ecen bekerglas van 500 ml
pipeteren en 10 ml zoutzuur (rea-

.gens 10) tocvoezen.

De bepalding van het calcium uitvoo~
ren volgens het voorschrift Ca-02
onder uitvocering sub B beschreven.

7. Uitdruktkincen van het resultnat

A. Ealkszlneter {enlciumnitraat)

drukken

Hetl recultaat van de - analyse uit-
in procent CaO.

0,2804 x V
e

p =

p = % Ca0

¥V = aantal ml gesteld kaliumper-
manganaat 0,1 n gebruikt voor de
titratie.

gewicht in grounmen van het monste:

aanwezlyg in het afzepipeteerde
dcel van de oplossing

B, Calcinmsnlfaat

Het resultant von de analyse uig--
drukken in procent {a.

" pour obtenir un volume 4°'

[ GARD I F
Yy, ll,v{g_;t_‘/.‘.m\.-:tn

rrélevey i la pipette % ml de n
goldution liwpide b Yos introduise
dang un bécher de QU0 nl g o) ;
10 1l d'ucide chlorhrivigue :
tir 10) et de 1'ceun (scenciir I)
cuviron

100 ml. Déterminer la te:
cium selon Ia méthode C
que unalytique décrite swvas B.

B. Sulfate de¢ enleiun

Peser & 1 g priés 0,% & de 1'échin-

tillon destiing & L'analyse et 1'in-
troduice ddins un balloa jaugd de
500 ml. Ajouter envisen 450 ml G'ean

(rénctif 1) & o tempiroture d'ey
viron 20°C, contenant Y @ ode oo
charose (r:"\f‘t); 2) et oa Alor au
buteur pendant deux hvuzcﬁ. Taxrt
au volwae, mélanser et filiver.
Jever 4 la pipetie 3
limpide, les introaduire dans un
de 500 ml ¢t y ajouter 10 ml d'a
chlorhydrique {rénetif 10). Déto
la tencur en caleinm celon daon ;
Ca-02, technique analytijgus diéeriie
sous B.

MYl ode selu

v,

T, Expreuasicn dn résuliad

A, Mitvate de enlciun

"R, Sulfuie‘dn

Exprimer le.rdsultat de Y'analyse

en pourcent de CdO-

pcO“\Or‘\V
[

p = $ Ca0

V:

nombre de milliliilres
titrée de pesannjana
0,In utilisés lors da la

a
H

Yagpr Ay Y,
Sonnnvillao.,

1a qu
i

poidn 4o 2'S
présent &
tion prél

enlciun

Exprimer e résudtat de l'unalyne on
powreent e Ca.

€ ot
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= 0,200 = V-
8

’
= $ cnlcium

= nantal ml gestcld kaliumper-
manganaat 0,1 n gebruikt voor
de titratie.

= gewicht in grammen van het monster
aanviezig in het afgepipeteerde
decl van dc oplossing. ~ 7

- Indien een voordroging verd tocge-

past, dient de formule voor dec bere~
kening ols volgt te worden aange-~

vuld teneinde het gehalte aan cal-

cium in de oorspronkelijko ostof te var-
krijgen : '

p = 0,2004 x V

!100 - nl

100 e

a = gowichtoverlics per 100‘5 stof
bij deo voordroging. :

AR I A .

'Bi]lnanAnz Kz

p = 0,004 ¥ V

[

p = ¢ de calcium

1i-
queur titrcéoe de permaanganate de
potassiun 0,1 n utilisés lors
©. de la titeation.

v = nombre de nillilitres de

& = poids en grannes de 1'&chan-
tillon, ge trouvant dans le
volurie en solution, priélevé a
la pipctte. ’

En cas do prédcssiccation de l'ézhan-

suit afin d'oltenir la tencur en cal-

"eclun dans la nmatidre origzinale

p = 0,2004 x V (100 - 2)

P T

a = perte de poids de 100 g de matilre

lors de la prddcosiccetion,
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¥ethede IMT~Co-4 3 Bepaling van

‘De basi

calciuw cn/fof magneeium in zuur-
bindende vorm, uitgedrukt ale
calciumcarbonzat

1.

Princine

sche weriin; van cen noestsiof
berust in de praktijz op haar pehalie
aan caleiun- eon wearboraten
en/oT oxiden en/of hydroxiden. Bij
ecn enrate hewerkine worden de oxiden
en hydroxiden in carbonuten onjczet
door kooldioxide tc leiden door ecn
suspensie van:de waar in ecn mengsel
van ethanol en water. ifa veruijdering
van dc alcohol on van de overmuat
kooldiox iie door koken, wordt Zedurcn-
reede bewerkine de totale:

naane

"hoeveclheid sehonéen kooldioxide ver-

dreven door de inwerking van zuur.

Dit kooldioxide wordi gebonden door
natrenkalk en gewvogen. Indien de meot-
atof geen calciunoride en/of magnesiun-
oxide en/of hydroxiden bevat wordt
glechts de tweede bewerking uitpe-
voexrd.!

2, Toecpossin-s-ebind

De methode is toepastaar voor alle
gtsioffen van Hoofdstul: I van de

“bijlige dié calciuroxide en/of cal-

roxide en/of celeciumcarboneat
iagnesiuvaverbindingen
schaltie aan

ciunhyd
ern/of de
bevaiten en

. calciua en/of masnesium in zuurbin-

derde vorn, uitgedrukt in culclumnar-_
boneat wordi ;ognrardcerd.,

3. wan kot annlvsenonstar

Tareidin-

Iie Hoofdstuk X, - . .. . .

1.

(25 10

' o QijlnﬂcZAnuo;g

i¢thode THI~Cn-4 3 Détermivation
du anleiwn ot/ou du mognisiwn sous
forme neutralisante et expriméo en
carbonale de calcium

Princine
s 2V NCA RN

L'action bnsique d'un en;rais est hnsée
en pratique sur sa tencur en carbonatlcs,
et/ou oxydes at/on hydroxydes de cnl-
ciun ct/ou de nagndsiwn. Au coars ¢'une
preatore ondratioen on transioime len .
oxyden ¢t hydroxydes en carbonaticec en -
faisant barboter du fdioxyde de carbone
dans un mélan~e éthanol ct cau, tenant
Ja natidre enm duspeasion, Aprés c¢liri-
nation de 1'alool ct de l'excés de
dioxyde de carhone par ¢kullition on
déraze au cours d'une deus
tion par une attaque acide la to :
du dioxyde de earbore combiné. Cc di-
oxyde de carhone est absorhé sur chaux
sodde ¢t pesd, Si l'engrais ne contient
pas atoxydes ct/oa hycvoxydes dc cal-
cium ct/ou de mesjndésiwa, on n'effectue
que la deuxiéne opiration.

2. Dounine d'applicetion

Y méthode est applicolle & tous les

engrais, figurant au chapitre I, qui

conticnncnt de l'toxrde de cu)c;um ct/
ou de¢ l'hydroxyde de caleiun et/ou cu
earbonate de caleium ctfou des comlpo-
8és magnésiens analojued et pour les-
quels la teneur en caleium ct/ou mag-

nécium sous forme neutralisante,
exprin¢e cn carbonate de calciuu eJt
garantie.

Voir Chupi ro I

Vo J.,v._ PP v,

o/s




Natte produkten mocten véér deze
bewerkingen op passendc wijzo voor-
gedroogd worden. .

A, Avparatuur

A, Berste beuwerking @

- kolf van 500 ml met drie halzen

~ ren pijpje dat tot op cnkele mil-
limetern van de-boden van de kolf
reikt en dat eindigt op ecen plaat
van gesinterd flas. Peuse pijp moct
kunnen worden aanzesloten op ecn
koolzuurfles voorzien van ecn redu-
ceerventiel gedurende de ecrste be-
verking en op een absorptiecbuis voor
lucht- (natronkalk en silicagel) bij ’
do tweade beworking.

.= een koeler met rechigbuis, van
‘25 cm nultige lengte.

B. Tweede bewerking : 3 .

Behalve dc apparaten voorzien voor de
ecrate bewerking 3

~ cen wagflesjc voor
zien van jlasparels en gecone
ireerd zwavelzuur,

waterdanp, voor-
CN=-

- twiee absorptieflesaen kbol-
dioxide (wasflessen van 350 nl met
poreuze plaat).

.-"ecn waterstraalpomp met regelbare
onderdruk. ,

ecn buis voor het zuiveren van lucht
(cylindrische buis van 100 ml, voor-
zlen van kraan die natronkalk oa ze-
korrelde silicawel bevat),

- eecn cylindrische buis van 100 ml,
voorzien vdn‘krann en siop, voor
het laten bijviesien van het zuur
in de kolf van 500 ml en die op de
derde hals van dc kalf gcplaatst
worden.

- een spathelnm -(splash head)

e e e

mibuhda

ront
avant ces

de
opdrations,

Les produitls hualden se
fagon appropride

4. Appareillaze

A. Prenflire opdration t

- ballon it 3 voies‘de S00 ml.

- une eanule plongeant 3 quelques mil~
limdtres du fond du ballon et ter-
minée par une plaque de verre fritié.
Cette canule doit pouvoir &tre bran-
chée gur une bYonhonne de dioxyde de
carbone nunie d'un nanomotre diten-
deur dans 1la prenmidre opération et
sur un tube purificateur d'air -
(chaux sodée et silicagel) dans la
deuxiéme opération. :

- un_ré .r1~o'qnt A tube droit, de
25 cm “de 10ucueur efficace.

B,

Deuxidne opédration 3

OQutre les appareils prévus potr la
prentére opération i

= une trappe pour vapeur d'eauy pour-
vue de billes do verre et d'acide
sulfurique concentré o

- deux wbuorbuurn de dioxyde de car-
bone (flucons laveurs de 350 ml B
plaque pereuse)

- une ‘rompe O cov, i vide rdg

- un tube purificatcur d'eir (chr"v
sodde et silicagel en perles da
anpoule cylindrique de 100 nl,
d'un rocinet).

uvne

ounie

= une ampoule ecylindrique de 100
spunje d! |q rebinet b 4 touc .
destinde & introduire 1'201£u d

le ballan de 500 ml et pauvant se i
fixer sur la troisidsme voie de ce ,
ballon.

- une boule déflesumatrice. (boule de
Raitaer ; splush hcnd). '

c/'




5. Rearentia

Eerste bewerking @

Pfweede beworking:
(a).
(5) nutronkelk_

(6) «

LOuLzuur 5n

(1) geconcentrecyd gwavelzuur

6. Yerkwi jze ) T,

Ferate bewerking

. ~Plaats een tot op 1 mg nauvkeurig
afgevogen hoeveclheid van 2 tot 5 ¢
van het monster (afhankeli jk van de
samcns telling) in ecen kolf van 500
ml met dric hag“cn' voes 200 nl
ethanoloplossing 1 75 (reagens 2)

"toe en sct de kolf in brokjes ijoa.

- YerbLind het pijpje met het redu-
ceerventiel van de kooldioxide gas-~
ceylinder en breng het in do kolf
(ochena 1),

- Yoid kooldioxide (reacena 1) door.
Het doorborrelen mag niet hevig zijn
Duur van het doorborrelen 3 nminimum
6 uur (schema 1)

- Verbind met de kocler, maak de¢ san-
sluiting met de gascylinder los,
-8luit de derde hals af en kook ge-
durende ongevcer drie kwartuur on

de overmaat kooldioxide en de alcohol
te verdijven (schema 2).

5 - y,(:)\l.

; oplration

Deuxidie opération 1

(4) acide chloshydrique 5 n3

6. Technique manalvtique

sboucher la troiuidnme

Premidére opiration

~ Sclon lun composition, placer de 2 & &
de l'¢chantillen, pesé i V mg pria, dens
le ballon de 500 il & trois voics;
ajouter 200 ml de selulion d'éthunol

143 (réactif 2) et placer le ballon

dans de la glace pilde,

- Raccorder Ja canule um manomdire-3é-
tendeur d'une bonbonne de dioxyde de
carbone ¢t 1'iniroduire dans le ballcen
(schéma 1).

~ Fairc barboter le dioxyde de curbane
(réactif 1). Le barbotage ne peuvi pas
8tre violent. Durie du bLarbotuse nini-
mum 6 heures (schéma 1).

-~ Racecorder le réfrigérant, débrancher
la bonbonne de dioxyde de curbe
voie ¢t fai
bouillir pendant cnviron %/4 é'heure

- pour éliminer l'excés de dioxyde de

carbone et d'éthanol (schéma 2).
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Tvecde beverking

~ Beveiding van het wasflesje voor
waterdanp: hot rflesje wordt gewansen
en poed gedroogd. llet vordt cerst op-
gevuld met gewasgsen en (edroogde plas-
parels. Vervolgens wordt geconcen-
trecrd zwavelzuur tocgevoegd tot op
2/3 vun de hoogte van de fles. Dit
vasfles je wordt op ecn droge plaatls
en afgesloten van de lucht bewaard
vanncer het niet gebruikt wordt. let
is vienselijk voor elke serie bepa-
lingen een ander opvangflesje voor
waterdanp te bereiden.

-~ Bereiding van de buis voor het
zuiveren van lucht : de cylindrische
buis van 100 ml nmet kraan wordt achter-
ecenvolgens gaevuld tot op 1/3 van zijn.
hoogte met gekorrelde silicagel en de
overige 2/5 met natronkalk.

- Dereiding van de kooldioxide ab-
sorptieflessen 3 cerst wordt opge-
vuld met natronkalk tot op 2/3 van °
de hoogte en vervolgens wordt annge- -
vuld nmet silicagel. D¢ -ecrste absor-
ptiefles is gewoonlijk verzadigd na
een twintigtal analyses.

__Uitvoering _

Stel de apparyiuur op overecnkoastip
gchena 3, zonder deze te verbinden
met de absorplieflessen voor kxool-
dioxide, of nct het wasf{lesje voor

“waterdamp (de waterstraalpomp is ver-

bonden met de koeler).

Sluit de kroan van de bduis voor het
suur af en giet er 50 ml chloor-
waterstofzuur 5 (reagens 4) in,
plants de stop op de buis.’

Open de kraan van de buils voor het
guivercen van lucht. Zuig Jangmaom
net de waterstraalpomp gedurende 15
minuten om het kooldioxide uit de
apparatuur tic verwijderen. Zet het
afzuigen stop en laat daarna, zonder
deze verbinding net de pouﬁ los te
maken, de luchtdruk weer tot cven- -
wicht komen (een kwartuur tot cen .
half uwur). :

no(oY o
Bipnz Mg

Dcuxidéne opération

.Arréter l'aspiration et, s=o

~(un quart d'heure A une demi-heu

- Préparation de la trappe A vapeur
d'eau ¢ le tube est lavé et convena-
bleaent séehé, On le remplit d'atord
de billea de verre laviécs et séchées,
Fnsuite on ajoute de l'acide sulfu-

‘rique concentré aux 2/3 de la hauteur

du tube. ‘Cette trappe est nmaintenue &4
1'abri de 1'humidité et de l'air quand
elle est hors service. Il est bon de
préparer une trappe & vapeur d'cau
pour chaque sdérie de dosnges.

.

- Préparntion du tube purificateur d'airt
le tube constitué d'une ampoule cylin-
drique de 100 ml avec robdinet, est rem-
pli sucecessivement au 1/3 inférieur de
sa hautcur par du silicagel en perles

ot pour les autres 2/3 avec de la

cheux soddo.

- Préparnticn des absorbeurs de dioxyde
de carbone : on les remplit aux 2/3

de la hauteur avec de la chaux sodde

et on les compléte avee du silicagel.
Normﬂlemcnt, le premier absorbeur est
saturé aprés une vingtaine d'analyses.

Pechnique

Ithnller 1'appareillage selon ¢ achén
3%, sang raccovder les absorbeurs de

dioxyde dc carbene, ni la trappe & va-
peur d'eau (la trompe & vide étant rac-

_ cordée au réfrigérant. ).

le robinet de :'an-
& acide, ¥

Aprds avoir Tuaomd
poule cylindricue

vorsalT

50 nl d'acide chlerhydrique § n {rlac-
1if 4) ct boucher l'umpoule.
Ouvrir le robinet du tute purifica-

teur d'air, Aspirer lentement pendant

- 15 minutes pour &vacuer tour le “:o*'de

de carbone contenu dans 1°' dgvn.cxl

la canalisation de vide, iR rore-
wvenir ensuite A 1'équilibre de pression
3
ure /.
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Sluit de kraan van de buis voor het
zuiveren van de lucht at, verblod
overcenlkoms tip schena 3 met hetl wan-
flesje voor waterdimp en de twoe ab-
sorpticflcusen voor kooldioxide, die
vooraf gewozen vierden, open de krann
van dc¢ buis met het zuur zonder de
;stop eraf te nemen.

;Laat het zuur, druppelsgewt juse, toe-
Vloeicn terwijl de onderdruk zo ge~
‘regeld wordt dat per seconde 2 4 3
;gashellen ontsnappen uit de cpvang-
ifles voor watcrdnmp. Om de snelhceid van
ide kooldioxidestroom betcr te kunnen

{beoordclcn, i8 het aan te bevelen tusten

ide spathelm en dc opvanpfles voor
waterdamp cen wasflesje met parafine-
olie te brengen. )

8tel vijf minuten na het tocvoogen
van de lantste druppels zuur, de koe-
flor in werking en breng langzunam op
kooktemperatluur. Kook gedurcnde 10
minuten en regel ondcrtusasecn de koe-
1ling en de onderdruk op nzulke wijue
dat dc. condensntie van de damp de
spathelm niet passcert.

BeBindig daarna, de verwarming en
open langzoam de kraan van de buis
voor het zulverén van lucht. Regel

de onderdruk zodanig dat 2-3" gas-
bellen per seconde passeren, BeBindig
na 1% minuten het aanzuigen en laat de
drult tot evenwicht komen. Ontkoppel de
atigorptieflesgen voor Kooldlioxide cn
weep, ze snel.

De gewichtstoename ven de ecrstc aboorp-

tiefleo en eventuecl ook die von de
tweede geeft het gewicht van hot vrlj-
gekomen en geabsorbeerd kooldioxide
aan. Met nawegen van de tweede absorp-
tiefles dient om na te joan of nl het
kooldioxide wel in de cersto fles
geabsorbeerd werd.Dit is nict het geval
indien
1)de -luchtzuiging te sterk 10 geweenty
2)de ecrste abnorptiefles ver-

endigd wag,

7. Contirole

Véor hct uitvocren van de bepalingen,
dc gocde werking van het apparaat en
‘de nnuwkeurige uitvoering van de werle-
_wijxc nagaan door 2 g caleiumenrbonany
p.a. (reagens 8) aan de tweede be-
werking te onderwerpen.

“

"le¢ bon fouctionncment de 1°

ration ct lais

1.

robinet
d'nir, raccorder

Fermoer leo ai tube jurifica-
tenre suivig le¢
achdna 3, 1a trappe & vapeur d'can et
Jon deux nboorbeurs de dioayde de ear-
bone, préaladlencny pesds, et ouv
le rohinet de l'anpouie 4 ncide,
Oter le bouchon.

Laisser couder 1l'acide goutfe A poulie
en réglant 1'aspiration de telle no-
nilére que 2-3 bulles par seconde s
dépagent de la trappe & vancur dlenu.
Pour mieux apprécier lu vitezse de
l'azpiration du dioxyde de carbone, -
il est recopnandnble d'intercaler
entre la boule déflegmairice et la
irappe & vapeur d'cau, un barbotecur
huile de parafiine.

Cing nminutcs nprés l'int“n-uctAOq Jes
dernidres gouttes d'acide, meitre en
narche le réfrigérunt et amener ]en»c—
ment & ébullition.

Boudllir 10 minutes, en véglunt la re-
frigération et 1l'aspiration de telle
manidre que la condnosation de la
peur d'eau ne dépanse pam la boule da-
fleguatrice. Apris ce temps arréler

de chnuffer et ouvrir lentenent le
robinet du tube purificateur &'air,
Régley J'aspiratieon pour wmeintenir

le débit de 2-3 bulles pav seecondy
pendant 15 winutces, Arréter l'uspi-
ser revenir 1'éguilibre
de preusion. Débrancher lew absoriseurs
de dioxyde de carbone ¢t les peser
rapidemnent, L'augaentation de poidis

du prenicr akzorleur et C¢ventucllenenst
du second abserbeur donne le poids

de dioxyde de cervbone diégnzé et atsorbé
La pesée du deuxifnce absorbeur seort a
virifier s tout le dioxyde de cur-
bone a éLé absorbd danu le promier.
Ccel n'est pns le cas sio¢

1) 1'aspiration a été trop rapide ;

2) le premicr absorbeur est saturd,

Vi~

!éyificntioﬁ

cont:rdler
apearcil

Prézdadlencnt nux anelyses,
et
L'exécution correcte de 1a technisue i
tral vt 2 g due eavbonate do oenleiun
p.a. ( Sactif b) selon la deuxizue
Opérntlon. .

o/
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hijlﬁvc{Annexo

faut obtenir théoriquenment 879,5
de dioxyde do carbvone.

Bxpression du résultat

-6 =
Zr moet theorctisch €79,4 ng kool 11
dioxide gevonden worden. ng
6. Ujtdrukken van de uitslag ’ 8.

De uitslag wordt berclkend als procent Le
calciuncarbonaat in de neststof. de

résultat est exprimé en pourcentage
carbonate de calcium de l'engraio.

Berckening ¢ : : Cnlcul H

4 CaCo = 6 x 2,274 x 100
. —

% CaCo, = P x 2,274 x 100

G = gewicht van het opceslorptc kool- P = poids du dioxyde do.carbone absorbd

dioxide in g.

oxprimé on g.

@ = gewicht van hetl mounsser in g. e = polda de l'échuntillon exprimé en

c.

_.o/. H
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Methnde Blil=Cn~5 3 Bepaling van
het bacenequivalent

1. Doecl en princine’

De mneststoffen kunnen ecen invloed uit-
ocfenen op de zuurgrzzd van de bodem.
Deze invloed wordt cepacld door het
totaal van de bestanddelen van de
meststof zoals deze in de handel ge-
bracht wordt.

Ye¢ methede heeft totl doel de-wamrde
van de uiteindelijke reactie van '
de me3tstof na toeveeging aan de

boden te bepalen.

2i) bestaat uit drie bepalingen : . ..

1) cen bepaling van het basenequi- i-
valent van de as door titratie
net zuur

2) cen bepaling van het gehalte aan
ctikotol totaal 3

.
3) ecn bepaling van het P_O_, onoplos-
baar in ncutraal eamnonluncitraat
(volgens methode A.0.A.C.).

De verkregen resultaten naken het
nogeli jk het getal von het basen-
cequivalent per 100 kg reststof

te berekenen, uitgedrukt als "zuur-
werkend"”, 'vastach werkend" of
"neutraalwerkend”, . .

2., Poepussincopelied

De nmethode is van tocpassing voor
reststoffen, waarvoor ccu cerantie
wordt segeven hetzij voor calciunm,
oplosbzar in minerualruur, uitge-
druxt &ls calcium, hetzij voor cal-
ciuz en/of wagnesziua in zuurblindende
vorn, uitgzirukl in caleiumcarbonzat.

3., Pereidirns von Lot monster

Zie Hoofdstuk I. ST

" wvaleur de la réaction finale de l'en-

=

; . Les résultats obtenus permcttcont

.bacique" ou "réaction neutre",

- 2. Domnine d'application

AT 10 ,
PLitnee/Anunso

Mithode BlI-Cn=5 3 Détermination de

1'équivalent-bago

1., Objet et vrincine

Les dngrais pcuvent exercer une action
sur l'acidité du sol, Cette action

est fonction de tous les constituants
dc 1l'engrais tel qu'il est conmercia-
1ligé. :

La méthode a pour but de déterminer la

graio aprés son incorporation au
sol.

Elle consiste en trois déterminations:

1) uno détermination de 1'équivalent
banc dos cendres par titration
acido; .

une détermination de la tencur

en azote total;

3) uno détormination du P,0, insolu-

ble dan3 le citrate d'dmgonium neu-:

tro (delon 1la méthode A.0.A.C.).

aprés calcul d'obtenir le nombre
d!'équivalent-base pour 100 kg d'engrais
exprimé en "réaction acide", ré¢action

"* La mnéthode esc d'application aux en-

’ 3. Prénaratios de 1'dchantillon

grais dont, le calcium soluble dano
un acide rinéral, .cxpriné en calcium,
ou bien le calciun et/ou le magnésium
sous forme neutralisante, exprimé en
carbonate do calcium, zont garantia.

Yoir Chapitre I, -

'
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4. Apparatuur

- porseleinen schaal van 100 A 150m1;

- gandbad - . e
- watcrbud

-~ oven met tempcxatuurregelaur

‘- Goochkroesje

- ﬁaterstrnﬁlluchtpomp )

s pH--mete;

- normale laboratoriumapparatuur

5. Reapentia

“(1) Indicatormengsel : 0,1 g broom-

., eresolkroen . -

.tot 100 ml en

0,02 g methyloranje

Na aanwrijven
langzaam 2 ml
en vetrvolgens

van déze hoeveelheden,
NaOH 0,1 n toevoegen
vcrduunen met wnter
mengen. .

(2) Nutxzumcarbonnat-sacharose~

oplossing v .
106 g Na,_CO, (of 286 g Na,CO,.10 H_O)

. 3 2
.en 50 g Sasharose oplossen in water.

Aanvullen tot 1 liter en mengen.

(3) Degelfde oplossing als onder (2),

echter zonder toevoeging van sacha-~
rose,

(4) Matriumhydroxide-oplossing ¢ 0,5n

“(3)

LM (78) 10
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4..AEnnr01}1arc

- cnpbulc en porcclninc de 100 4 150
ml;
= bain de sable
' -« bain-marie

~ four équipé d'un régulnteur de tem-.
pérature

- oreuset de Gooch
- troupe A vide
- pll -mdtre

- appdreillaae normal de laboratoire

- (1) Bélange indicateur : 0,1 g de vart

de bromocrésol - 0,02 g de méthyl-orange

Aprés trituration de ces deux guaniités,
ajouter lentoment 2 ml de NoOH 0,1 n et
diluer ensuite & 100 ml avec de 1 eau
et mélanber.

(2) Solution de enrbonate de gcdiuﬁ—'

Dissoudre. 106 g de Na_CO (ou 286g

Ma,_CO_.10 H o) et 50 ¢ dé saccharosc dans
2,3

de 1'eau.

Porter & 1 litre et mélanger,

Y3me solution qu'en (2), mais sans

saccharose. '

(4) Solution d'hydroxyde de sodium: O, 5.1

v

|
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(7)_Bufferoplossing van pll = 4,3 1
500 ml van oen 0,1 n kaliumbiphta-
laatoplossing (c Ko, )+ 4,7 ml
NaOH 0,1 n.

Te gebruiken bij 25° C,

6. -Annlyseteeliniek voor de bopaling
van_het basenegnivalent van de
ns.

Weeg op 1 mg nauvkeurig 0,25 g van
hot bercide monster.

A, Voor enkelvoudige cn samengestolde

Brong de afgevogen hoeveolheid in een

porscleinen schaal van 100 & 150 ml,
Voeg met een pipet 10 ml Na_CO_-caccha-
rose-oplossing (reagens 2) .00 en meng
norgvuldig met de afgoevogen hoevecl-
heid.

(*) Plaats de schanl in het zandbad
zodanig dat het zand even hoog komt
als het mengsel, Damp volledig droog.
(Plaats, teneinde verliezen door spat-
ten te voorkomen, boven het mengsel
een kegelvornmig gevouwen asvrij pa-
pieren filter sodanig dat de basis
van de kegel blijft rusten op de
binnenwand van de schaal; de top

van de kegcl wordt afgesneden ten-
einde een uitlantopening ta2 vormen
van 3 mn dtnmeter).

Pluats vervolgena de schaal in ecn
oven op 250° € en voer geleidelijk
de temperatuur op tot 575-600°C.

Laat daarna gedurende 1 uur bij

deze temperatuur staan,

Neem de schaal uit de oven en laat
afkoelen. Yoeg 50 ml water toe, dek
af met ecn horlogeglas en voeg voor-
zichtig 30 nml HZIn (rearens §) toe
lanzs de tuit van de schaal,

Plants, wanneer het opbruisch bedin-
dipd 19, de aficdekie cchaal :seduren-
de een uur op het kxokond wisterbad.
Titreer daarna wolzens een der vol-
pcnde methoden ’

suite selon une de3s nmdthodes

(7)_Solutinn_tampon A pl = 4,3 3

50 nl de solution 0,1-n de phtalate ~
acide do potaseium (cau5ro4) + 4,7 o1
de NaQll 0,1 n.

A utiliacr 4 25° C,

6., Techninue analytique pour 1d déter-
minontion do 1'éqguivalent bne des
ccndrcs.

Peser 4.1 mg prés, 0,25 g do l'échun-.
tillon préparé. .

A, Pour les enprais simples et composéa

Placer la prise d*ossal dans une cap-
sule en porcelaine de 100 & 150 ml.
Prélever 4 la pipette 10 ml de solu-
tion Na_CO, -saccharose (réactif 2)

[} mélnnﬁc; soigneusement avec la

prige d'cssai,

(*) Enfoncer la capsule dans 1e bain-de
sable jusqu'a la hauteur  du mélange.
Evaporer jusgu'd siccité coamplite,
{Pour éviter les pertes par projec-
tion, placer au-dessus du mélange un
cdne de papier filtre sans cendres de
telle manidre que la base du cdne s'ap-
puie entidrement sur la paroi interne

- de la capsule; le sonmet du cdne esat

coupé pour former une cheminde d'échap-
pement de 3 mm de diamétre).

Placer ensuite la capsule dans un four
4 250° € et ougmenter la teapérature
graducllement Jusqu'd 575-600° C.
Laisser la capsule dans le four &

cette température pendant 1 heure.
Retirer la capsule et laigser refroi-
dir. Ajouter 50 nml d'cau, couvrir d'un
verre de montre et ajouter prudemment
30 ml A'NCL n- (réactif 5) par le bes
verseur de la capsule.

A 1o Tin de l'erfferveacence, placer la
capsule couverte p2ndant une heure sur
un bain-marie bouillant. Vitrer ecn-
suivantea 3

./o
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a) Met hetindicatormengcel P

Piltrecer de oplosaing door een papler-

_en filtorochijf of asbectfiltor-

‘le minuten om het CO

“(reagens 1)

{vooraf behandeld met cen IIC1 p-op-
lossing en vervolgens geansoen met
'N,0 tot het filtraat nuutrnnl reo-

" géert).

De filtratie geschiedt onder ver-
pinderde druk in een Goochkroosje.
Vlas hot neerslag uit met warm water,
dat oprevangen en bij het filtraat
gevoerd wordt, .
Breng na afkoeling, het heldere
f1ltraat met het waavater tot eon
volume van cireca 100 ml.

Voeg 0,4 ml van het indicatormengeel
toe ¢n titrecr nmot de
Naod 0,5 n (reagens 4) oplomsaing tot
lichtgroene kleur,

Gebruik du bufferoplessing van pH

4,3 (reagono 7) ter vergelijking vnn
do kleur-van het omslagount.
Yoer ecn blunco-bepaling uit als [
volgt s breng met behulp vun een pi-
pot 10 ml reagens 2 in een erlenmcyer
van 250 ml.
Voeg voorzichtig 30 ml HCl n’ (roagens
5) toe. Kook zuchtjes gedurende enke-
te verdrijven.

_Koel af, Titreer met NaOll 0,5 n

(reagcnu 4).
llet aantal ml NaOH 0,5 n, bi} deze

. titratioe gedruikt, gecft het rcsul-

i

i taat van de blonco-proef.

ib) Met de glaselectrode

; > ) AR

"Laat de oplosS;ng tot kanmertempora-
"uur afkoolcen zonder te filtreren.
"Titreer de oplossing in cen bekerglas

van 150 ml met de HaOll 0,5 n (rosgens
4) oplossing tot pll 4,3.

iDeze titrutie wordt uitﬂcvoerd met ecn
"pl-ueter met glaselcctrode onder voort-

durcend roecren.
Yocr ccn blanco-bopnlin' uit zonln
beschreven onder a).

n (7% 10

Bl;]nrc(Anqssg

"n) Avee Qe mdYroape dndicnteur

Piltrer 1a solution our un disaue de
papior f£iltre ou un f#ltre d'eniante
(traité su préalable par une colution.
d'HCY n et lavé ensuite avec N, 0
Jusqu'a noutralité du filtrat)?

La filtration se falt sous vide par-
ticl dans un crcusct de Gooch.

Laver le précipité avee de 1'e¢an
chaude, luquelle est recueillic ct
anjoutde au filtrat. T

Aprts refroidisscnent, l'cngemble £il-
trat clair et eaux de lavege cut porté
4 100 ml cnviron.

On njoute 0,4 n) du mélange indica-~
teur (:uucttf 1) ¢t on titro avee 1n
golution MaOll 0,% n (rénctif 1) jus-
qu'h coloration légirezent verte.

Utiliser Ja solution tampon & pll 4,3
(yénctif 7) afin de comparer ia cou-
leur du virage. '

Paixe un oacui & blanc de la fagon
suivante s prélever A la pipette 10

nl du réactif 2 duno un erlepneyer

de 250 m},

Ajouter avce précaution 30 m) 4')iCl n-

“ (réactif ). PFatre bouillir doucenent

pendant quelques rinutes pour éliminer
le CO, . Laisoer refroidir. Titr:r
avec tne solution do NaOH 0,5 n (rduc-
tif 4). Le nombre de :nl de 4a0H 0,5 n
utilisé pour cotte titration donne le
résultat de la titration a blanc,

b) A }'¢lectr.de de verre

lafasser refroidir sans filtrer la so-
lution jusqu'l la tenmpérature exbiante.
Titrer 1a solution dana un becher de
150 ml ave¢ la solution HNaOH 0,5 n
(réactif 4) juoqu'a pH 4,3.

Cctte titration sc fait au naoyen d'un
pil-pitre 4 fleevtrode de verre €n aci-
tnnt continuellenent la solutjnn,

Yuire un cazaf 4 blance corme o.erit

¢n a). o

oo
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B. Voor enkclvoudiro of aamengestclde .

Plaats de afgewogen hoeveclheid in een-

porseleinen schaal van 100 & 150 g,
voeg met de pipet 10 ml reagens 3 toe,
voeg 0,25 g koolpoeder (reagens 6) toe
en meng zorgvuldig,

Vcrvoig zoals beschreven ond A vanafs -

(*). Voer een blanco-bepaling uit 20~
als beschreven onder A a). :

.7. Berekening

1) Men trokt algebrafsch het aantal
ml van de titratie van de as van het
monster af van het aantal ml ver-
krogen bi) de blanco-titratie. len
behoudt het algebmisch teken van het
verkregen getal., ilen vermenigvuldigt
het verkregen verschil met 5,608,

2) Het gevonden gehalte in procent
ann stikstof-totanl (volgens N-07 of
5§11) wordt vermenigvuldigd met
1,001, Men geeft aan het verkregen
getal het minus teken (-).

(3) Het gehalte in procent aan P,0,
onoplosbaar in neutraal citraat

(pH = 7) wordt vermenigvuldigd met
0,730. Aan dit getal wordt het minua-
teken (~) gegeven.

Men telt algebraisch de uitslagen ver- .

31 kregea onder 1, 2 en 3 samen om zo
‘het getal X te verkrijgen van het
basenequivalent per 100 kg meststof,

Indien dit getal hoger is dan +5,
neemt men aan dat de meststor baaiach
werkt.

Indien dit getal lager is dan -5, )
neent men aan dat de meststof zuur-
werkend is.

4i In de overige gevallen wordt volgens
de reglementering aangenonen dat de
meststof ncutraalwerkend ia,

s
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IEE&Ee
Placer la prise d'essai dans une
capsule en porcelaine de 100 A 150
ml, prélever a la pipette 10 ml du
réactif 3, ajouter 0,25 g de noir de
charbon (réactif 6) et nélanger
prudennent.

'. Continuer comme déecrit sous A & par-

tir ; (#).'Paire un essat A blanc
comme décrit en A a).

7. Calcul

1) On soustrait algébriquenment le nom-
bre do ml de la titration des cendres
de l'engrais du nombre de ml de la
titration & blanc., On conserve le signe
algébrique du noabre obtenu. On multi- -
plie le résultat de cette soustrnc‘ion )
par 5,608.,°

2) La tencur en pohrccnt d'azote total

" trouvée (selon N-07 ou N-11) est nmulti~

pliée par 1,001, On donne au noobre
obtenu lo signe négatit (-).

3) La teneur en pourcent de P_O_. inso-
luble dans le citrate d'ammonlu

neutre (pH = 7) est multipliée par
0,790. On donne 4 ce nonbre le signe
négatir (-).

On fait la somme algébrique des résul-
tats obtenus sous 1, 2 et 3 ce qui
donne le noabre X d'équivalent-base
par 100 kg d'engrais.

Si ce nombre est supérieur é +5, on
considére l'engrais coome ayant une
réaction basique. )
Si ce nombre est inféricur A -5 on
considére l'engrais comae ayant une. -
réaction acide.

Dans les cutres cas l'engrais est
considéré, selon la réglementation,

comme ayant une réaction neutre.




8, ﬁitdrukking van het reoul taat

Het resultant wordt al naargelang van

het goval als volgt uitpedrukts

a) indien hot verkregen gotal (X)

)

lager 18 dan -5;
"basen cquivalent
werkoend"

t - X zuur-

b) indien het verkregen getal (X)
hoger io dan + 5

"bagen cquivalont 1 + X Lasisch
werkend" )
¢) in nlle andcre gevanllen 1

" Bascnequivalent
11)k - X neutraalwerkend ",

s + X respectieve~

Lt rien Dein e SRR s s
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0. Exprennion.du résulint

Le résultat ent exprinmé, selon le
can, comme suit s

a) lorsque le nombre obtenu (X) est
inféricur & -5;
s ¥gquivalent base 1 -x réaction
acide"

b) dorsque le nombre obtenu (x) est
supéricur & + 5 ;

" gquivalent base :
banique”

¢) dans les wsutra cus

" gquivalent buse : + X ou selon le
cag -~ X-réaction neutre”.

/o

+ x réeclion

i
i
:5';
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i'yrr'ﬁsmux V ¢ DEPALIRG VAN - CHAPITRE V 3 DLTFBMIHATIOH DU_SOUFRE
H Tomvois ton BefRIUH . BT _DU_SODIUM
t Dogpaling van * Méthode BNI~8-1 3 Détermination de
wiride oploshaar in 1'anhydrido sulfurique soluble dans 1l'eau
water ) . . ) ] . e
1, Princine . 1. Principe
Sultaten worden opgeloat in wator; Dissolution des sulfates dans l'eng;
in de verlkregen oplowsing wordt het dans la golution obtenue, les sulfates
sulfaat necrgeslagen als buariua- sont précipités gous .forme do sulfate
sulTant. " de baryum. .
2, “Tocpassingsasebied 2. Domaine d'application
Toepasbrar vour de produklen opge- Applicable aux produits vreprio au chapitre
neen in hoofdstuk I van de bijlage I de 1'annexe de la réglementation et
van de reglementering en waarvoor pour leaquelles une garantie de tencur
de wuarborg voor het gehulte aan en soufre soluble dans l'eau, provenant
zwavel oplosbaar in water en af-. de 1'anion sulfate, est admise.
konstig van het sulfuat-anion too- |
gelaten is. . o,
3. Dereiding ven het cnalyseponster 3. Préoaration de 1'échantillon destind
“ A l'annlyse.
7 Zie Hoofdatuk Xe Voir Chapitro I.
Apvaratuur : 4. Anpu elllago
Roteerapparant, 35 tot 40 om- . =~ Agitateur rotatif (culbuteur 35 a
wentelingen per minuut; 40 tours par minutc;
vieterbadg - bain-marie;
woifeloven; . = four A moufle;
filtreerkroes van porcelein, = creuset filtrant de porcelalnc- ouver-
poritnwijdte 5 tot 15 micron; - ture des pores do 5 4 15 microns;

goad ‘geraindigd glaswerk en verrerie bien nettoyée et apparcillage
noreale laboratoriuvmapparatuur, normal de laborzteire,




6. Annlync-ujtvoering

A. Bereiding van de_oplossing

1. In alle pgevalden hehnlve die voor-

LA AT BN B
]"'_',u‘-_"",.-": ARlza

6. Technique mamlytigne

A, Trdporation de Ya coluilon

1, Tour ftoun les caa ecxasecuntd \o g

gien in punt A.2,
Dreng cen tot 1 nig nauwakcuriyg afge-
wopgen hoeveelheid ven het annlyse-
. monster van bij voorkeur 2¢, waarin
ten hoogste t g S0, nanwezig io, in
eon npatkolf van 930 ml, Voeg 100 md
water (rengecns 1) too on kook ge-
“durende 1 wur. Koel nf, vul ann net
water (reagens 1) tot 200 ml, meng
en filtrecer.

Pipetteer von het filtraat cen nli~ .
guot van bij voorkeur 25 ml welke .
ten hoogote 130 mg 80, rag bevat-

ten, in cen bekerglan vun ca, 750m1,
(Indien. exr mcer don 2,5 mg nitraat-
stikatof in het nfbpplpetecrde deel
asnviezig is, wordt na toevoeging van
25 ml zoutzuur 8 n (rengens 4) op cen’
kokcnd wanterbad in een schaal inge-
dampt tot droog. Daarnn wordt do in-
houd van deschanl met heet wvator
overgebracht in een hekerpglas van

750 ml en nfgokoeld).

Voeg 4 ml zoutzuur 3 n (reazcns 3;

toe en breng met water (rUﬁgonn 1

op een volune ‘van circa 400 ml,

Voeg, indien de oploszing gekleurd is
(zelfs indien de kleur zwok is), ' g
van het natlriuasout van EDTA (rengens
6) toe om dc eventucle. invlocd van
1jzer, koper en kobalt op te heffen.
De gevormde complexen zijn over het
alpemeen sierk gekleurd.

2. Indien sulfaat asananis 1s in de

vorm van caleiwinulsy en bid nf-
ezf phieid ven orzaniusche stof t

Breng cen tot op 1 o nnwwviteurig nge-
wogzen hocveelheid van ca. 0,5 g van het
analyscuonstes in een fautkollie van
$00 ml. Voep cen oplossing van % g
sasharose (rcagens 2) in ca. 450 w1
wvater (rcagens 1) toe. Laut pgedurende
2 uren roteren in het rotccrapua-
raat. Vul met water (reanens 1) aon

© tot 500 ml, ueng en filtrecr. Pipet-
teer 200 m) von het FTiltrant(bi}

Clage gehalten meer aar maziwanl 300
ml) in cen bekerglus van 150 nl,

-Introduire & la pipetice dins un

vaser

préva_au point A2,

Diang un dallou jaund de 700 ml intlro-
duire de préférence 24 d'déehnntil’ on
prépard, peséo A Vg prds et contencud
au maxircun 1 ¢ de SO,, Ajouter 100

ml dleau (réactif 1)’et fuire banller
pendant 1 heure, Rcfroidir, poxng.'un |
volume de 200 ©l ovee de 1'ean (rinc-- |
tif 1), mélinger ot filtrer. |

ticher
d'environ 750 ml, uno partie ulir:ole
de filtrnt (25 rml de préfivence) cen-
tenunt aw paximon 1%0 mg de SO, '
(s1 1a partie aliquote pivctde renferin
plus de 2,5 =g d'azote nitrique, :jou-
ter 2% ml d'ocide enlorhizdrique 8 n
(rénctir 4) ot Evaporer & sce Guns und
capoule au dbain-parie boulllani, Tronc-
2 contenu de¢ 1n coapsule nvec de
l'enn chande dansg un bocher de 79D

ml et refroidir).

Ajouter 4 ml d'acide chlorhydrious 3 n
(réactif 3) et amcner A caviron 400

ml avee de 1'cau (réactif 1).

Loraque 1a soluticn est colorde (e
81 cette coloration ¢st faible) ajouter
1 g da s¢l sodioue 3Lt (réazitf 5)
pour ¢liminer 1'influence éventuclile

du fer, du ouirre et du cobuli., l.us
complexcs fuinds sont généralonont
fortcement colordu.

de

2. ¥n nrcu‘nﬂn

nl une quaiaiité, pende
d'environ 0,5 ¢ de¢ )
paré., Ajouter uunc soiul
uncch\rouo {rénctiv ) énng

450 m) a'cau (réastil V). 43
culbuteur pendunt 2 heurcs. o
voluze dec %00 nl aves de Y'eou
Lif 1), médloorer et fidures. d

duire A la pipatic 200 nl 4o {1
(pour des tencurs plus faiules

quantivé plus Glevie nala ad

400 ml) dnns un h\Ll(]'\“"l (GonY. X
P — %}
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Voeyz 4 121 zoutruur 3n (reazens 3)
to¢ en breng mel water (rcagous l)
op cn voluae van ca. 400 ml;

enli jie bcpﬂllnr

B.

Verhit de oplossing ‘tot koken. Voep in
con keer 79 nl "kokeade bariwschloride-
oplosasing (rcu;cn° 5) toc. Roar, .Houd
de vloeister noy cireca cen helf uur
ean de kook.(Om regelmatig koken te
boevosderen voest men enkele stukjes
rilttrecvpapier toe). PFlaats het beker-
rlas met inhoud op cen kokend water-

1 e¢n lant ca. anderhalt uur bezinken,

Jireer Jde nog warme inhoud over het
t,'O“en sedroogd en gewogen porse-
leinen filtreerkroesje. as het necor-
slug et hoet water uit tot praktisch
c¢hloorvrij. ) .
Ve=;; het kroesje aan buitenuijde cn R
ondeckunt ad, Droog gedurende een
half uur bijd 1:0° C. Gloei vervolpens
in cen nolfeloven bij 700° C gedurende
één uur (zie opmerking). Koel af in
cen exsiceator en weeg de kroes met
inhoud.

T. Uitdrukking ven het resultaat,

ss‘so3 = p X 34,3 x — 2

A
goewicht van het neerslag,
uitgedrukt in grom;

waarin

totaal volume van de oplos-

8ing, uitgedrukt in milliliter;

a = volunc van het aliquot ge—'
deeclte uitgedrukt in milli-
liter;

- afrewogen hoeveelheid van
het monster, ultgedrukt in
graamen,

a. Qg-:x_-:rk inc.

Indien in het nmonster ovguaniuche
staf aanwesipy is wordt het neer-
siag van btoribwaaadfant 2 une bl
IV geglocid iopov. 1 uue

biy 700° "C,

M (73) 10
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Ajouter 4 ml d'acide ‘ehlorhydrique S'n
(rénctif 3) et emener A cnviron 400
ml avec de l'eau (réactiz 1),

B. Dosage

Porter la solution & ébullition. Ajou-
ter cn une foic 7% ml de solution de
chlorure de baryum (réactif 5) portée
4 ¢ébullition. Agiter. llaintenir lo
liquide encore cnviron unc demi-heure
4 ébullition. (Pour favoriscr une
ébullition régulidre, nJouLcr quulques
morceaux de pnplcr—filtro) Placer

le bécher avee son contenu sur un
boin-marie boulllant et lailsser dé-
poscr pendant environ-une hecure et
denic. Filtrer & chaud sur un creuset
filtrant en porcelaine, prézlablement
géehd et tard, Javer le précipité

& l'cou chaude jusqu'd ce qu'il soit
pratiquemcent exempt de chlorae.

Esouyer l'extéricur et le dessous du
creuset. Sécher pendant une demi-heure
4 140° C. Caloiner ensuite pendant une
hcure & 700°C dang un four & moufle
(voir remarque). Laisser refroidir
dans un exsiccatcur et pesér 1e creu=
set avec son contenu, . '

7. VBxpresgion du résultat

axg

% S0, = p x 34,3 x

dont p = poids du précipité en
. * groumes;

¥V = volume total de soiution, ex-
primé en millilitres; -

a =-volume de la partie aliquote,

expriné.en nillilitres;

poida de la prise d'essei,
exprimé en graames,

6 =

8. Remnraue

54 1'¢chuntillon renferme des mntidres |
organiques, lc précipité de sulfate

de baryuna votl caleind 2 henveo A

800° ¢ au lieu d'une 'heurc a 700°C., 1

o/s




Fﬁthndr #iI-n-q 1 Bepnling van.

matsinzoxyde, oplostaar in witer

1. Yrincine
Yan het unulyscmonster worden de na-
triumsouten net water in oplossing
gebrachi. Ha eventueel verwijderen
van de organische stof wordt het ge-
‘halte aen notrium vianfotometrisch
“bopaald in annvenipgheid van cacsiun-
chiloride enamzinimmitruat, Door
het ovoesen van deze beide stotien
vordt de invlioeed van andere clementen
pxﬂltinch opseheven,

A, Moeprng

‘.:(!hi o

Voor alle vwaren, opsenoren in hoofd-
stuk I vun de bijloge van de regleiens
tering waarvoor de waarborg voor het

natriumoxide oplosbaar in water toege-

laten is.

%, Yoveidinge van het analvsemonster

Zic Hoofdustuk I,

4. Arparatunr
itotomeier seschikt voor metingen

bij eecn golilengte von 589 nm,
Hoteerupparawnt, 3% 4 40 omwentelingen
per minuut,

Cocd gercinigd glaswerk en norncle

luburatoriwaapparatuur,

(3) Zoutowur (a = 1,12) p.a;

¢
3.)Il20

M (78) 10

Bi11aﬁ°(Annoxe

‘Méthodo INI-Na-1 ¢ Détermination de
1'oxyde de sodium saluble duns l'enu

Tco sols du sodiun dc l'échantlllon
& analyser sont mis cn solution dans’
1'cqu. Aprés ¢limination dventuelle
des matiéres organiquec, la tencur en
sodiwa est déterminde par photomdtrie

. de Tlamme en présence de chlorure de

césiun et de nitrate d'oluvihiniuna,
T'influence d'autres dléments est -
pratiquement éliminde par 1'additaon
de ces deux substiancces,

. 2. Domaine d'nunliention

A toutcs des marchundices, reprises au
chapitre I de l'unnexe de la régle-

" méntation, pour lesquelles la garaniie

en oxyde de sodium solublc dung l'cau
est ndmlae.

. Préparation de 1'échantillon destind

2
4

L'anulvuce.
AL anulysc

Voir Chapitre X,

'4. 4. Apparcillage

Thotowtlre de flamme pormettcnt des
mesurces 4 une longueur d'onde de
529 nnm.

Agitateur rotatif (culbuteur), 35 &
40 tours par ninute.

Vorrerie biexn netto"ée ct upparei]lnbc
normal de laboratoire. ' .

5. Réuctifs

u distillée ou déminéralisda,

(2) Fau de brome : solution saturce

(4) ¢Worure de eds 5un v.a.

o/
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op in wnt:r, vul aze mel water tot
1.000 w1l en menp. Bewaar dene oplos-
aen fles van kunstsiof, Den

siny in
oplessing lam uit do handel betrokken
worden voor gebruik bij viamfoto-
netrischie bepaliagen.

doplossing ¢ los
uvIEE—Esgiﬁnwater
sning van 5 0l soutpunr
ens 5), vul met water aan tot
S0l oen mens. )
Daewaar deze oplossing dn een fles
van kKunststof, 1 a2l van dese oplos-
sing bevat 1,00 ng Ha, overeenkomend
cet 1,548 mg Hneo.

£

tvocrine

Hreng een hoevcelhuid van c¢a. 5 g van
hat analysenonster - tot ap 1 mg nauve
keuvig afgewogen ~ in een mautkolf van
SC0 nl. Voug ca. 400 ml wuter (reagens
1) toe. Plzata de koltf in het roteer-
apparcdat en laat gedurende 2 uren
rotcren. Yul met water (reagens 1) aan
tot ecen volume van 500 ml en meng.

ml van het filtrth ln cen muntkolf
ven 500 nl, voeg 30 ml zoutzuur (rea-
gens 3) toe, vul met water (rcanuns 1)
ean tot 500 ml en nmeng.

?. P

cende 1 uur be-

zinken., Pipettecr 50 ml van de boven-
staonde vleels=toaf in ean bekerglaus van
300 nl. Yoez 30 nl zoutmuur (reacens 3)
e 10 ml brovmwater (rensenyu 2) toc en
zvenk on. Kook in ceén half uur het.broom
uit,

d4{78) 10 T .
DLiL Annexe

LT T AN AN Wb,

(6) Chlorure de scdivm p.a. sec.

250 g de nitrate u'alumlnium,
au volume de 1.000 ml e&vee do l'cnu et
homogénéiser. Conserver cetie solution
dans un flacon en matilre plastique.
Cette solution peut &tre obtenuc dans
le commerce pour des dosages par photo-
wétrie de flanac.

portcr

(8) Solution f4talen de sodiua :dissoudre
dans 1'cau 2,542 g de chiorure de so0-~

diun en ajeutant 5 ml dfacide chlorhy-
drique (rénctif 3), porter au volunme

de 1,000 wl avec do l'cau et homo-
généluer.

Conserver cotte nolution dan3z un flacon
en matiére plastique. 1 ml de cettc so-
lution renferme 1,00 g de Na, corrcs-
pondant & 1,%48 ng de ano.

6. Tcchnique analytique
A._Exiraction

Introduire dans un ballon jJaugé dec 500
ml unc quantité d'environ 5 g d'échun-
tillon destiné & 1l'analyse pesée i 1

mg pria. Ajouter environ 400 ml d'caun
(réactir 1), Placer le ballon dens
1'agitateur rotatif {culbuteur) et
agiter pendant 2 heures. Yorter au vo-
Jume de 500 ml avec d¢ 1l'eau (réactif.
1) et homogénéiser.

'cn""ation de_la solution pour le

e p opremcnt diu.

311Lrer la solutlon. lntrodunv
pipctte 50 ml le filtrat dans un ballon
Jaugé de 500 awl, ajouter 30 ml d'acide
chlorhydrique (réactif 3), porter au
volume de 500 ml evec de l'eau (réac-
tif 1) et homogénéiser,

2. _n_presence de matiére organiquess
heure, Introduire & la pipette 50 ul

de liquide surnajzeant dans un hdécher

de 300 ml. Ajouter 30 1l d'acide chlor-
hydrique (vénctif 3) et 10 ml d'cau

de brome (réactif 2) et aziter, Faire

“boutllir pour éliminer le brome en une

demt-heure,

3
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1. O0pstellen

spoal .de oplosalng met

15 1) over in cen munt-.

miet vater (reu-
N

wme van $00

¥oel -2 en
sater (rei
‘r‘;lf wan W

"
1) Aaluy

in emenaotiioll van 100
ten van 20 5
ide moct tevoran cen pan-
¢ tusseuverds ; remankt 5ijn).

~oplavsing (rea-
LICCD en meng.
dtometriuch
Tlengte vean 89 nn.
resultiaat met behulp van
Lelk,

cen i jlgrat

vin de idlerafick

. gens

van de stondaard-
an (rveasena €) in cen nnat-
koD voen 250 ml, vul net woeter (rca—
1) amn tot de sircep cn meng,
Pipetteor vin ‘deze oplossing 0-95-10-
15-20 ¢n 2% ), overcenkonend net
resy. 0-0,2--0,4-0,5-0,8 ¢n 1,0 ng
in nanthol csoven 100 o,
1£3¢ 10,0 ml buffer-
(x ens 7) toe, vul met
er (reazens 1) aan tol Qe streep

er 10 nl

“en ueng. Mot verloop van de i jk-

frarielr dient tot cen concentratie
vin 1,0 ng ifa in 100 nl oplossing
lineadr te zijn,

et noreld ik is op de
ireseven werkwl jze ecn

h~ der filtraat te verkri jgen wordt,.
in plnntu vin de werkwljze onder B2
H0 1l van de bovenutaande
in ewn schaal droogse-

110" € wordt
vl penloten,

S uren i) cen
BLOY C wordt verast.

1wy drogen bij
82 ; e det

e larenta

van

SRS SN

‘Parter au volune de

1 (78) 10

Refroidir et transvaser quantitative-

ment la solution” dons un ballon jaugd
da 500 m) uavee de lleau (réactif 1).
500 ml avec de
1'cau, homozéncéiser et filtrer.

C. Do.n.e_pzourumtnt dlt

Introduire 4 la pipetie dtms un bnllon

Jeupsd de 100 @) une quantité aliquote de
‘soluiion limpide, oblenue, celon Bl ¢t B2
¢ econtonant an acsimue 1omg do MNa (co?w

respondant &.1,3% mg de Ha?o) (Lorzque
les teneurs en oxyde de sodiun siont
supéricues A 20 5, effcectuer au préa-
lable une dilution appropriée). Ajouter
10 1l de solution tampon réactlf 7)),
norter au voluine avec de l'cau (rénc—
1if 1) ¢t horogéndincr, Sffectuer la |
nesure photondtrique & une longueur
d'ondo de 589 nnm. Calculer le vésultatl
A 1l'aide du graphique d'étalonnage.

7. Btablia
nugc.
Introdulre & la pipette 10 m) de la colu-~
tion dtalon (réactif 8) dans un ballon
jaugsé de 250 ml, porter au volume avec

de Y'eau (réuctif 1) et homogénédiser.

De cette colution introduire & la pipet-
te duns des fioles jaugdes de 100 md,
0-5-10-15-20 et 2% ml, correcspondant &
respectivement 0-0,2-0,4-0,6-0,8 et 1,0°
ng de sodium. Ajouter dans chague fiole .
10,0 nl de solution tumpon (rductif 7),
porter su voluue avee de l'cau (rénmciif
1) et homogsdnéiser. Le tracé du grophi-
que d'italonnage doit &tre lindaire jus—
qu'a la coacentration de 1,0 mg de Na
par 100 ml de solution.

nement du _pgraphioue a'détalon-

8. Renuroue

$i en uppliouant la techniquo B2, on
n'obticnt pas un filtrat limpide, pro-
céder coame suit 3 évaporer & sec dans
une capsule, 50 ml de.liquide surnageant.
Apriu dessicention pendant une heure a
140° C, couvrir la cupsule d'un couver-
cle ¢t celeiner pendant 3 heures 4 la
teapiérature de $50° C,

[—
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Na afkoelen wordt 30 ml zoutzuur
(reagens 3) (wanrmee het deksel
wordt afgespoecld) in de achaal
toegevoegd. Vervolgens plaatst
men de schaal met inhoud, zonder
deksecl, gedurende 2 uur op een
kokend waterbad. Daarna wordt de
inhoud van de schaal met water
(reagens 1) overgcbracht in cen
maatkolf van 500 ml ;

na afkoelen wordt met water (rea-
gens

S s T 2,

1) pangevuld, gemengd en ge~
filtrecerd. landel verder als onder
'C is aangegeven,

5

[T S OO R

- 90 =
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BtaloBQZAnncxs

Aprés refroidisgsenent, ajouter 30 md
d'acide chlorhydrique (réactifr 3)
(utilinés pour rincer le couvercle

dans la capsule.

Placer la capsule avec son contenu et
sans le couvercle, pendant 2 hcures sur
un bain-marie bouillant,

Transvager ensuite le contenu de la cap-
sule aveo de 1'ecau (réactif 1) dans un
ballon jaugé de 500 nml; aprés refroi-
dissement, porter au volune avec de
l1'cau (rénctif 1), howogéndiser et
filtrer. Poursuivre l'analyJe comne
décrit aous C.




_Usthnde Ti[=Fae2 3 Bopaling van
iwnoyee oplosbaar in water in
natrivanitraat

1. Princioe
Na het bereiden von cen oplossing in
water wordt cen aliquoti deel dat ten
hoogste 20 mp H320 bevat ingedanpt tot
e¢n volume van cia. ¢ ml, waarna het na-
trium als natriuznasncoiumuranylacetaat
(ravg (U02) (cit, COO) LBH 0) wordt necr-
gcslhbcn. -

2. Tocpassinescebied
Yan tocpasning voor nutriumnitraut-
on natriumnitraat van Chili.

3. Rereiding von het analysecwonster

M) o,

Piflene/Annoxe

Méthode }il.Ta=2 ¢ Déterminaiion do
1toxyde de rodium soluble dana 1'enu
danc le¢ nitrate de nodiun

1o Frincine
Une pertie aliquote, contenant an maxi-
mun 20 myg de N1?O d'une solution
agueuse cnt ovuporno jusqu'a un volume
d'environ 2 ml ¢t le sodium ect précipité
gous forme de 1l'acdétate triple de so-
dium, de magnésium et d'uranyle (Humg

(uo ) (cu coo) -B1,0.

2. Domaine d'applicntiion
Applicable au nitsrate de sodium ct au
nitratc de sodium du Chili.

3. Prépavation de 1'dchintillon desting

Zle Boofduiuk I,

4. Apparatuur

Roteerapparaat, 35 & 40 omuentelingcn
per minuut;

Yoxzend waterbad;

filtreerxroecsje et poritnwi jdte van
5 tot 15 micron.

5. Rearentin

1 : brens in cen kolf
<1 achtercenvolgens 32,0 g
} uranylzcetaat, 100,0 g magnesiunace-
' toat, 20 0 nl ijsazijn, 500 al ctha-
zol G0 % en 300 @) wuter. Verwarn op
exn koizend woterbiad onder &l .en toe
on tot alle zouten opgelost
“zija. FKoel afy vul ret water azn tot
1060 m1 en neng.
Ieat c¢cnige dagen in het donker staan;
filtreer. 3Bawaar het filtraat afge-
slotcn van het licht.
Controleer voor gebruik of de oplos-
sing nog heslder 13, filtrcer zo
nodig.

van 10GO o

'

.Mainienir queclques jours a 1'obscurité;

s filtrer si nace

& d'analyne,

Voir Chopitre I

4. Apparcillage

Agitatcur rotatif (culbuteur), 35 a' 40
tours par wminute ;
bain-mavic;

crcusct filtrant,
de % & 15 microns.

ouverturcs des pores
a

5. Rénctifs

(3)_Méactif & 1lvraayle @ 3ntroduire
dzng un Lallon Ze 1000 m} successivenent’
32,0 ¢ d'acétate d'uranyle,- 100,0 ¢

d'acétate de wagnéciwm, 20,0 ml d'acide !
acétique glacial, 500 wl d'éthanocl 96°
et 300 m) d'ecouw. Choiffer sur un baine-
marie bouillant cn agitont de tenps
autre jusgu'd dissolution compléte des
sels. Refroidir, porter au volume de
1000 @l avec de 1'eau ct mélanger.

& o

filircer. Conscrver le filtrat & L'ubri
de la dumiére, Avant l'utilisation vé-
rifier s8i la solution est cncore ;inpldc,
ire.

Sul
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_6_._11, tvoe ring
Breng cen tot op Y mg afgewogen hoe-
veelheid ven ca. 2,5 ¢ van het analygse-
monsier in ccn maatkolf van 500 ml; voeg
ca. 450 ml water (reagens 1) toe cn laat
gedurende % uur roteren in hot rotcer-
apparaat, Vul met water aan tot 500 ml
(rcagens 1) meng en filtreer. Pipetecer
10 m) van het tiltraat in ecn bekerglas
van 100 ml, Damp opn kokend waterbad

in tot een volume van ten hoogste 2,5
ml. Koel af. Voeg 50 ml uranylreapens
(reagens 3) toc. Luat gedurende ten—
ninste 8 uren afgesloten van het licht
staon. Filtreer over een bij 105° C
gedroopd en gewogen kroeaje, Yas het
neerslag in het kroesje uit met etha-
nol 96 % (reagens 3) tot praktisch

guur vrij (5 maal met 5 ml zi jn vol-
doeude).,Vceg het kroesje asan de ondor-
kant en buitenzijde droog. Droog ver-
volgens het kroesje met inhoud ge-
durcnde 30 minuten bij 100° tot 103°C,
Koel af in ecn exsiccator en woeg,

7.'Berckcﬁing

Bercken het percentage Hn20 uit do
formule 3

4 ¥a,0= p x 0,02022 x §
. . g .

waafin
P = gewicht van het neerslag in mé;

& = afgewogen hoeveelheid monster in g.

178 1c

2ijlago/Annexe

6. Techninue analytique

Calculer le pourcentage en lla

Introduire dana un ballon jaugé de

500 1l une qumntité, pesée & 1 mg pres,
d'envipon 2,5 ¢ d'échantillon deotiné
4 l'nnalyse; njouter environ 450 ml
d'eau {(réactif 1) et apiter pendant
une demi-heure au culbuteur. Porter

an volume de 500 nl avec de l'eau
(réactir 1), mélanger et filtrer, In-
troduire & la pipette 10 ml de filtrat
duns un bécher de 100 a1, Bvaporer

au bain-wmarie bouillant Jusqu'd obten-
tion d'un volume de meximua 2,5 ml,
Refroidir., Ajouter 50 ml de réactif

4 Yturanyle (réuctif 3). Maintenir ‘
pendant au moins 8 hcures 4 1'abri

de 1la lJumitre. Piltrer sur un crcuset.
oéché & 105° C et tard. Laver le
précipité dang le crouset avec de
1'éthanocl & 96° (1dactif 3) jusqu'h

ce qu'il solt pratiquement exenpt
d'acide (5 fois 5 ol suffiscnt), Essuyer
ll'extéricur et le dessous du creuset.
Le sécher avee son contenu pendant

- 30 minuten & une température de 100°

& 103° €, Taisser refroidir dans un
exsiccateur et peser.

T. Caleud

20 par
la formule 3

Na0 % = p x 0,02022 x 5
8

o
p = poids du érécipité en mg;

8 = poids de la prise d'essai en g.

0/0
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: DIVERSE HEUALINGEN

‘thoden ¢ WHL-Divae1

w e TUT-Dived @ Bepaling van

Te

2.

Se

4e

chie stof

PYrincineg

ot anulyasemctoriasl wordt et eun
eploc;lag van trichloorasi Jnzuur
belandeld, la centrifucoren en
verviljdering vun de vloeistol wordt
het residu goadroogd en gewegeDe

Hat drope rozidu wordt verast en
de as gewagene

Uit het vernchil tuuncn dere twoe
wagtngen waxdt het poehulte aan
crgnniache stof beve

Cnoayvansinesrebled

Dese rethode it teepanlmar voor

de wuron veerhosende in de bijluge
van dv reglesantoring wanrvoor

sen gehalte aan orpanische otof
voorzien 1u. )

Eereiding van het annlysnenonster

Zie Hoofdutuk I,

ﬁ':'"n"\"l ur

Norzale 1uboratoriunappnratuur
wspronder

’

n) elcktriasche droogntoof met
regellture tempexrntuur

b)

cleltrisciw vcrbrdndingsovén
met Pegellare tomperatuur
6) gevlooid nnvri) riltevpapler
dluwzter + 18,5 on of filter-
Eroes, poriindinmeter 40-90 po
(porosttcit 2)'

ceniviiuge peechiht voor nnel-
“heden van tenntnuate 4,000

toeren pex rinuut en voor hot
centijs 3 10 EIAR AREYE) AN & SFFATRL
Lutzen van ruim H0 ol inhoude

S S S g yowa

M (78) 10
Bijlage/Annexe

CHAPI''RE VI : DETRRMINATIONS DIVERSES

1ére série de méthodes & Bill=-Div-1

A Bie=Div-l

MAthode BHT-Div-1 : Détermination des

maticres org i lnlunS

1o Princiﬁc_
In matidre destinde d l'analyne ovd
traitée nveo mne golution d'aclde.
triochlorucctiques Aprdo centrifu-
ration ot ¢élimination du liquide,
le résidu ont séché et peod.

To réoidu peo ent onsuite caleind -
ot lep cendruo oont peaden.

Ia tcneur en matitres organiquos
eat oalculde & partir de la disté-
renee entro ces doux posées.

2, Donnino d'apnlication

Ia métlbode cot applicalle aux pnre=
ohardives figurant & l'nrnexe do
la réplercsntotion pour lesquelles
une tencur en matldres orbuniqucu
eotl prévue.

Prdraration de 1'dchontilion dantind
b 1lamdvia

Voir Chapitxe Ie

3

4. Appureidlope

Appareillage normal de laboratoire
comprenant notamment g

‘a) dtuve dlectrique A températuro
réglable

b) four ¢lectrique & températuro
réglable §

o) papier filtre plisnd, dianitre’
+ 18,5 ¢,y excempl de cendres on
creuset filtrunt, diaz
do 40 & 90 pm (porosité 2);

d) centrifuge approprido pour une
vitecue de rotation d'an noilns
4,000 tourn par epliute ot pouvant
contenlr des tubey de centriiu-
gation qut peracttient dc owntrd-
fuger 50 nl.

mitre dus pored
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rtrichloride-onlosaing

= ot e 0

voIiTuatery

P

Uttvoering

Lrong in eon centrifugebuin een tot
op 1 oz munkeusig atlgevogon hoe~
veelaeid van cirea 1,5 g van het
asalyserateranal (zie echter ook
opmarking) en 50 ml ven cen 20 %
onloesing van azijnsuurtrichlorlde
(reagens 2), Iaat cort bulf uur staan
en roer om de 10 minuten voorzichtig

Se

6e

et cen roeratearjo (roorstaafyie R

loter met scer welulg wator
ayspulten).

Centrifugecy ret een snclheid van
tenzinute 44000 toexren per sdinuut
gedurende 15 minuten tot de bovene
otiunde vlocistof praktivch
Lelder 4o,

Ciet do bovenstunnde vloeistof tot
de lentste druppelu dooxr con filters
Hoszs heg residu van de cuntritu-
goortuls it water (xeagens 1) over
iun een platina-, poruclelunen~ of
Loartieuchnale  Vannaey de viobistof
volledig door de rilter goelfiltreerd
is, spoel het rusldu van do filter
ret water (zoagens 1) over in de
schanle

Laxnp in tot droog op kokend water-

tids Droocg de schanl mot inhoud ver=
volgena in eon droogstoof pedurande
3 uven Bij 140° C 3 koel of in een
Ciljuecaror ¢n veeg onole Voraa vers
veolyecug langzann en voorzilchtipg op
eun gaavliam en voltooi do voravoing

deor do plutintaenhnal peduvande
D ouren in een patyelover bij $50° €
ta placisune Kool af in cen woxulccator

eNn wWeeH YeeYX,

Het yuorzetil tussen de tweo wogingen
14 de vrguanisene Btor,.

avec tréu peu d'eau).

- bouillant. Séoher la capsule aveo

Rénotife
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(2)
()

Techniqun analytique -

Introduire dans un tube de centrifu-
gation une prige d'essail d'environ
1,5 g peade A 1 mg pria, (voir égole-
meut la rerarque) de matidre desiinde
A 1'analyse et 50 ml de soludion
d'acide trichloracétiquo & 20 %
(rénctif 2). Laipser roposer une
deni-heure en agitant prudemuont
toutes len 10 cinutes A la baguctte
(rincer ultéricurement la baguetto

Centrifuzer & une vitagse d'au moins
4,000 tours par minute durant 15
minutes jusqu'd ce que lb liquido
surnageant soit devenu pratiquement |
liovpide. _ o

Déounter 1o liquide surnageant
Jusgulaux dernidres gouttes &-travers
un filtre, Tranaférer le résidu du
tube 4 centrifugation avec do 1lleau -
(réuctit 1) dans uuc capsulo en
platine, en pcrcelaine ou en quarts.
Ddo que le liquide surnageant a passéd
ecomplitoment le filtro, tranoféror

le résidu du filtre avec do l'eaun
(réactif 1) duns 1la capnulo.

Evaporer & sce dans un bain-marie

son contenu dand une dtuve peadant

3 heures & 140° C ¢ lalnsexr refroldix
dens un oxsiccateur et peser rupido-
mcnte Culeincr lentoment eb voipgncusnse
ment our un brldleur 4 gnz et achever
1n caleiration en plagunt la capsule
pondunt 2 heures dans un four A
pouffle & $50° C, Lainser rofroidir
dans un exasiocateur ot peser A nouvoau

La dirréronce unire log doux pendoes
constitue lu matiére organique,

./o




7. Berekening

Parckon het peroentage organiosche
gtof uit de formule g

p=tooxX> R

waarin

g = do afrewogen hoeveelhedd
analyucmnterianl in gracomen

r = het gewieht van reoldu +"p1nt1nn-
schaasl in grammen na drogen bi)
- 140° c

m = het gewioht van aa + platinh-
cohonl in grucmon na verapaoon
©bid 550° C.

Indien ceon voordroving werd toepo-

. past dient de Torrule voor do Lore-

kening ulo volgt te worden aange-
vuld tonuinde het gebhalte aun orga-
ninche gtor in de oorupronkelijko

© wuaxr to verkrijson s

r-n < 100 « 0

P 100 x -—106-

a = gcﬂichtuverlies por 100 g bi)]
do voordroging,

OEmorktnq s

Indicen het analysemonnter uit

" - Yloeibiare, atroopachtige of papsta-

vormipo produktcen buntoat wordt oen
tot op 1 mg nauvkeuyig afgevwogen
hoevaolheid van tun hoogste 25 gram
(2o 1mogelijk overvenkomend mot 1 &
2 granm droge etof) in cen contrifu~
gobuin gebdbracht § vervolgens wordt
10 g vochtivelije aszijnzuwrtrichloride
(reapgons 3) toegevoezd on dnarna
watepr (rcu,enu 1) tot een totaal
. volumo van circa 50 nl verkregon ia.

Vorvolgens wordt gehandeld als bij
(6) uitvoering Lonchreven iao.

4 (7)) w0
BLilnge/Anncze
“Te Cualoul

Calculer le pourcontage en catilres
organiquen par la forrule s

100« 2o 8
pm= M
o&
g =™ poida de la prise d'eussul en

grunues

r = poids du résidu + capuale en
plutine apris 1o séchupe & 140° C,
en gruLneu .

m = poids des cendres + capeule en
platine aprés 1la coleinution &
550° C, en greiztca.

LoxruguTune prédenniccation & &té

- effcotlude, compldticr la Yorrule de

la fogon pulvante pour obicnir la
tenour en w:tibres organiqucn gur la
onildére originnle

p = 100 x

re-n 100 = a
- X 50

4 = porte de poids par 100 g de
ratitre lors do la prédesulcca-
tion,

flercrque 3

Loxsquo 1lt'échantillen deotiné &
1tunalyese oot constitué par des pro-
duits liguides, sirupcux ou patecux,
une prise d'essal do maxiiun 25 g,
puside & 1 mg pron (correspondent i
ponnllle & 1 & 2 g de matitre slche)
oeut introduite dans un tube 4 centri-
fuger. Ajouter ensuite 10 ;3 d'acide
triohloracétique anhydro (rinctif 3)
et onnuite do 1'cav (rductif 1)
Jusqu'd obtention d'un volunze total
de 50 ml.

Pourauivre comns dicrit 4 la techni-
que onslytigue (6)e
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Nethode BNL-Dive2 1+ Bepaling van.

vocht

1. Principe

Al naurgelang de aad van de waar,

een bepaalde hoeveelheid van het
monster, een bepaalde tijd, bij een
bepaalde temperctuur, 't zij bij atmos-
ferische, 't zij bi) verminderde druk
drogen. Het gewichtsverlies wordt aan-
gemerkt als vocht. Bij eventueel ont-
wijken van ammoniak, 20 nodig cen
correctie aanbrengen.

2. Toepassingspebied
Voor de waren voorkomende in de bij-
lage van de reglementering.

3, Bereiding van het analysemonater

M (78) 10
Bijlage/Annexe

Méthode BNL-Div-2  Détermination de

l'humiditeé

1, Principe
Selon la nature de la marchandise,

sécher, soit sous pression atmosphéri-
que, soit sous vide partiel, une guan-
tité précise de l'échantillon, pen-~
dant un temps et & une température
déterninés. La diminution de poids
est considérée comme humidité, Ap-
porter, si nécessaire, une correction

_en cas de dégagcnent d'ammoniac,

2. Domaine d'application
Aux marchandises figurant & 1'an-
nexe de la réglementation.

3, Préparation de 1'échantillon

Al naargelang de aard van de waar -
het analysemonster bereiden vol-

gens een der hierna beschreven
mothodes 3

q)fAlggpene me thode

Het monster zeven door een geef met
openingen van ! mm; het residu fijn
maken totdat het volledig door de
geef gaat. Indien kalium en/of magne-
siumzouten aanvezig zijn, dient het
monster aanmerkelijk fijner gecmalen
-t¢ worden, zo mogelijk tot de stof
door de zeef yan 0,5 mm kan passe-
ren, Na deze beide bewerkingen het
nonster zeer zorgvuldig mengen en in
een droog en hermetisch gesloten fles-
Je bewaren. ! .

Het is nodig dese bewerkingen met de-
gepaste sneclheid uit te voeren ten-
cinde alle verlies of opslorping van
stoffen te voprkomen.

b) Bijzonder pevallen

1) Voor vloecibare, stroopachtige en
pastavormige produkten : het analyse~
monster zorgvuldig homogeen maken
door roeren of schudden,

2) Voor vochtige produkten die tijdens
de bereiding van het unalyscmon-
ster vocht kunnen verliczen wordt
een voordroging toegepast als volgt:
een nauwvkeurig afgewogen hoeveelheid
van circa 100 g van het goed geamengd
monster of cen veelvoud daarvan op
ecn getarreerde glazen, porseleinen
of metalen scuual {n ecn dunne laag

destiné & l'analyse

_Selon la nature de la marchandise, -

“préparer 1'échantillon destiné &
l'analyse suivant une des méthodes
décrites ci-aprés -3 )

a) Méthode géndrale

Passer l'échantillon au tamis A ou-
verturce de ) mm; broyer le refus
Jusqu'd passage complet. En présence
de sels de potassium et/ou de magné-
sium, 1'échantillon doit &tre réduit
en une poudre beaucoup plus -fine,
traversant, 8i possible le tazis de
0,5 mm. Aprés ceo opérations, nélan-
ger soigncusement 1'échantillon et
conserver en flacon sec et hermétique,
Il importe d'effuctuer ces opérations
avec la diligence voulue afin d'évi-
ter toute déperdition ou toute ab-
sorption de ma<i ires.

b) Cas particuliers

.

1) Pour les produits liquides, sirupeux
et pdteux: homogénéiser soigneuse~
ment 1'échantillon & l'aide d'une
baguette ou par agitation.

2) Pour les produits hunmides suscepti-
bles de perdre de 1'hunidité lors
de la préparation de l'écnaniiilon
destiné 4 l'analyse, effectuer une
prédessiccation de la fegon sui-

- vante 3 dtaler en couche zince
~ dans une capsule tardec de verre,
_.de porcelaine ou de métal, a Zond

- plat, une quauntité exactezent pecée

o
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R L R A I SV

uvitispreiden, in cen droogatoof op
40° ¢ drogen tot het grootste deel
van het vocht verwijderd is.

be schaal uit de stoof nemen cn een
paar uren aan de lucht luten af-
koclen. ¥egen. Stel het pgewichts-
vertices per 100 g oop X, Het ge-
droogd residu bereiden volgens de
algenene methode beschreven in u).

Voor vochtige produlrien die tij-
dens de¢ bereiding ven hot annlyse~
montter vocht kunnen verliezen en
tevens kooldioxide kannen opnemen,
de voordvoiring als volpt uitvoeeren:
een nnuvkcurig'ufanwngcn hoevecl-
heid var circe 100 7 van het poed
geizengd mongter of den veelvoud
danrvan in ecen dunne luag op cen
getaxrrecrdie gluzen, metulon of por-
celeinen achaal uitupreiden.

In een exsiceator plantsen waet
toepessing van vist natriumhydroxi-
d¢ nls droogaiddel tot hot groot-
ote deel van het vocht verwd j-

dexrd 19, De schinal met de stof uit
de exatcentor nemen en wegen. Stol
ret gevichiuverlics per 100 g

stof op X. let gedroogd residu
bereciden volgenn de algemene
nethode beschreven in a).

Pe hyaroscopische produkten als
natriuosnitriat worden niet gemalen,
caol zorgvuldig gemengd.

o _Aoranratonr

- Jakoratoriuanolens

~ Regelbere elekirische stoof met:
ventilatie,

- ¥aterbad

- Eepelbare vecuunstoof

- Vochtidoosjes van voldoconde dLamutcr
met bijpngsens deksel.

- Exsicentor voorzien van een ge-
sehidbt droosatddel {L.v. blauw s
curel),

~ Clazen

eny s

df){):\ju

sili-

stanljen vun z2odanige lengtle
sehuain in het regloten vocht-
Lannan peploatstworden,

- 97

3)

., 4)

M (73) 10

Bijlvge/Annexs

d'environ 100 g ou un multiple de
cette quantité, de l'échantillon
bien mélangd et sécher duns une
dtuve ‘véglée A 70° C Jusgutd ¢li-
mination de la majeurs partie de
1'humidité, Retirer la- capsule de
1'dtuve et laisser rcfroidir A
1'air pendont environ deux heures.
Yeser. Solt X la perte de poids

per 100 g de 1'déchantillon. Prépa-
rer le-résidu séehé selon la mé-
thode générale décrite sous a).
Pour les prodults humides, suscepti-
blen de perdre de 1'hwutdité et en
niémo temps de se curbonatler lors

de la préparation de 1'déchantillon ~
destiné & L'unalyse, effectuer la
prédessication de la fagon suivante i
étaler en couche mince ding une
capsute tarde de verre, de porce-
laine ou de métal, une quantité
exactencnt pesde d'environ 100 g
‘de 1'échantillon bien mélengé, ou
un multiple de ‘cotte gquantitdé. Yla-
cer la capsule dans un exslccaicur
en prisvcnee d'hydroxyde de podium
cn puillettes comme subsiance des-
siccmnte juugu'd élimination de la
mjeure partie de Y'humidité, Re-
tirer la capsule de l'exsiccateur
ct peser, Soit X la perte de poids
par 100 g de substance. Préparer le
résidu séché selon la méthode pgé-
nérule déerite sous a). .

Les produits hygroscopigues tels
que le nitrate de sodium ne sont
pas noulus, mais solgneusement né-
lungés.

4. Avparesdlloage

~ Broyeurs de laboratoire.

- Btuve électrique réglable, pourvue

de ventilation.

-~ Bain-naric

- Btuve & vide

- I"'se~filtres de diamltre approprié
& couvercles adnptéu.

- Desulenteur contenint uno substance
dénnydintants appropride (pece ged
de slilice Wleu),

- Bazueticy de verre d'une longueur
pufrinmte pour Cire placden en
oLl fgue duny e plue-£1lire

réglauble

reimd,

T —_ SAat et

AATTTELe Ty

T yran-

|
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5. Substnnce auxiliaires
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2)
d

3)

1) s

2)

3)

6. Tcchnigues analvtiques

Naargelang de aard van de waar het
ronster drogen volgens een der
hierna beschreven mcthodes 3

a) Alremene wmethode

Seclon la nature dy la marchandise,
pécher la prise d'essal sulvant une
des méthodes déeriteas ci-apréds -

a) Méthode pénérale

ween tol ¢p g nauwkeurig 5 g -

van het berceid vonster in een ge-~
tarrecrd vochtdoosje, ’ ' X
Plaats dit geopend met het deksel-

tje ernaast in de electirische droog-
stoof bij 97° - 103° C. Plaats na

4 uren drvogen, het vochtdoosje, ge-
sloten, in een exsiccator, loat af-
koclen en veeg.

Peser, & 1 mg pres, 5 g de l'échantil-
lon prépard dans un pése~-filtre taré.
Placer le pése-rfiltre ouvert, & cdté

de son couvercle, dans 1l'étuve électri- .
que réglée a 97°-103° C. Aprés 4

heures de séchage, placer le pdse~-fil- -
tre fermé dans un exsiccateur, laisser
refroidir et peser,

b) Cas particuliers

urig afgewogen
hoeveclheid van circa 25 g van
het bereid monster in een getar=-
reerd droogdoosje van aangepaste
grootie; dypop droog op het wa-
terbad en handel vervolgens zo-
els aangeduid in de algemenc me-~
thode {5.2.--tweede alinea).

Voor postavormige en stroopach-
produkten

Plaats circn 5 g gesloeid zand

in cen droogdoosje van voldoende
dinmeter. veeg dit droogdoosje sa-
men met het zand en een glazen
nengstaafje schuin gevlaatd in

het gesloten deosje. Stel dit
Zewicht op A.

"Vleeg op 1 ng naunkeurig circa 5 g
van het bereid monster in het droog-
doosje e¢n meng dit, bij door middel
van hat staafje, zev hot zmand, Ver-
volg zonln anngeduid in de alpe-
mene methode (6.a.-tweede alinea).

1) Pour les produits humides

d'envxxon 25 g de l'échantillon
préparé dans un pése-filtre tard, de
dimension addgquate; évaporer 4 sec
au bain-marie et poursuivre comne
indiqué dans la mdéthode générale

. (6.8.-deuxitme alinda).

Introduire raviron 5 g de sable calw
<iné dons un pése-filtre de diamé-
tre suffisant, Pescr le pise-filtre
avee le sable et une baguette placée
obliquoacqt dans le pése-Ffiltre fer-
mé, Soit A ce poids.

Peser, & 1 mg prés, environ 5g de
1'échantillon prépard et mélanger
avec le sable, & l'aide de la baguet-
te. Poursuivre cormme indiqué dans la
méthode génédrale (6.a.-deuxiénme alinéa)
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) Voor ncgr"culn"vn dicnlciumrou—

Yeeg op 1 mg nauwkeuripg eirca 2 g
van hetl bereid moncter in cen geo-
tarreerd droopdoosjue vun onpgeveer

7 ¢m diameter. Plonazts het droosdoosje
geopend in. cen vacuumstioof bij $0°C,
naust cen plat recipitént bevattende
ecn hoeveclheid fosforzuuranhydride
of een ander pgeschikt drcogmiddel
(hulpstor 2), voldoende om het vri j-
komend water vast tec legzen. Ver-
ninder de druk tot ten hooguste 20

cm kwik, Plaats na 2 uren drogen het
vochtdoosje, gesloten, in ecn exule-
cutor, lant afkoelen cn-weeg.

4)_Yoor_ caleimmsulfunt
Van deze waer dicnt ongeveer 5 g
op img nauvkcurig afgewvogen, gedu-
rende 4 uur gedroopd te worden bi)
230° C.
Bij decze werlovijze wordt ol het
kristalwater medobcpuald.

“amincni
uoe],
sulfaut, kleJc ict.

m- yium-

Van doze waren dient ongoveer $ g

op 1 mg neuvkeurig afgewopen, ge-
durcnde 2 uur op 140° C gedroogd
“te worden. Dij deze werkwijze blijft
Lij kieseriet en mapgnesiumsulfaal nog
1 molecule kristalwator over, ”

6) Yoor unmoninknitkut (kalknmmon°n1-

71) 10

5) Pour 1e nhu,phwtc bicaleique prici-

A 1 ng prés, environ 2
1'échantillon priépard dans un pése-

- Pescr, ; de
filire tard d'un dianttre é'envi-

ron 7 en. Plucer le pise~filtre
ouvert dana une ¢tuve & vide, rlée
4 50° €, & ¢OLe¢ d'un auire réc -
ent plat, contlenant une guuntité
d'anhydride phosphorique ou une autre
substance desticeonte unppropridée
(nubntancc wuxiliaire 2) suftricrate
pour fixer l'lmnidité ddpunce.
duire la pression &t 20 ew de mevou-
re naximum. Placer, oprés deux
reg de séehage, le phac-filire fer-
né dons un exsicceteur, laisse: re-
froidir et peocr.

4) Your e sulf

hi-

hou-

e de ealeiun

Pour cette pnrchandise, peser on-
.viron. % g & Y mg pris et sécher pen-
dunt 4 hcurcs & 230° C.

Par ce procédd lfeou de cristal-
lisation reste incluc dans le ré-=
uultut. e

Dc ceo mnrchnndiﬁcs, peser environ

5 &6 & 1 ng prés et sécher pendunt
2 houres & 140° €, Par ce procé-
dé lu kicsérite et le sulfate: de
magnésiun renferment encore 1 no-
lé¢cule d'cun de cristullisation
aprio séchoge.

6) Pour le n*‘“"te d'nnnonl ague, le -
e dT

Van deze warcn woxdt ongeveer 5 g, op
‘1 mg nauvkeurig afgewogen, pcdurcnde
4 uur op B0®° C boven culclumoxidc in-
ecn vacuum van ten hoogste 10 cn
kwikreostdruk gedroopd.

correcctie toe door het ammoniunstik-
gstolfverlies, ongereiend in MU, of te
treklicen ven het . “.-1chth(zllou
volpents de formile

enxviron

De ces marchandises,
5 g, & 1 wg pres, et sécher pendant

cser

4 heures a £0°
cm de mercure

C sous vide de 10
waximuy en présence

d'oxyde de cricium.

nznoni que ), bppoxtcr une cor
cn déduisant lu perte en azols

ondacnl, culeuld ecorve YH,, e
perie dé¢ pofds, confo:

Seriale 3

e |

e c—
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p=H- [F-b(ioo-n}

100

% vocht :

H = ¥ gewichtsverlies bij droging

a = % ammoniskele stikatof aanwezig
in het oorspronkeli jk produkt
omgerekend in "“3 (n x 1,2!6)

b = % ammoniakelantikstof, omgerekend

in “"3’ aanviezig in de droogrest

7. Opmexking

Bij gekriotalliseerde produkten kan
het gchalte aan vocht een dcel van
het kristalwvater inoluiten. In 't al-
gemeen ken dit nagegaan worden door

~

toepussing van de methode op een pro- B

analyso produkt.
8., Uitdrukking van het resultaat
a) In geval van 19cht4tl¢ﬂhse droring

p = » vocht ; :

A = gevicht van het vochtdoosjo
net inhoud véér de droging; -

B =.gewicht van het vochtdoosje
met inhoud na de droging; .

g = afgewogen hocvoelheld van
_het monster, uitgedrukt in
gran.

b) In gevul_xéﬁ voordroging

p' = x + p (100 - x)

100

p' = % vocht (totaal vocht vnn
het monster);

x = % gewichiaverlies bij de
voordroging ;

p = (% resterend vocht in het
residu van de voordroging.

7. Renarque

Pour lcs produitn cristallisés, la
teneur en hulidité peut conprendre
unc partie de 1l'eceu de cristallisa-~
tion. kn général, ceci pcutétre con-
trdlé en appliquant la méthode sur
un produit pro unalysi.

é. Exn?onslon du résultat

P e VoL P IT DR S R S
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BijlugeéAnnex& ' .

pall -.{?-b(100-ﬂ)
- 100

% d'humidité i

% perte dc poids su séchage

= ¢ d'azote cmmoniacal présent
dans le produit original, cal-
‘culé comme NI, (N x 1,216)

= % d'azote ammdniacal présent
dans de résidu de séchage. et

calculé comnme uu3

'
.
T -
H

a) Sunu prédessiccation

p =100 (A - B)
g

4 d'humidité;

poids du pése-filtre et do eon -
contenu avant .le déchage;

poidas du pise-filtre et de son
contenu apris le Séchage;

quantité prélevée de 1'échantillon,
exprimée en gramnes.,

b) Avec prédessiccation

p' =.x + p (100 - x) -
St - 777100

p' = % d'hunidité (hunidité tota-

le de 1'échantillon);
% perté de poids lors de la
prédessiceation ;

p = % d'humidité du produit pré-

déassécehd,
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. Methode UNL-Div-3 : BRepaling van de
fijnheid in de produkten, waurvoor
geen E.E,.G.-methode lo vastgeoteld
of van de korrelgrootte

1. clue
Een ufbuuo"on hocveelheid van dc vaar,

op de voorgesachreven zecfl (zeven)
zeven tol praktisch gecen gtof meer
pnsseert.

2. Tunn\nninnnjnb)nd

Voor allo varem vourkonundo in da bij-

loge van do reglementering wanrvoor e
bevuling voen du fijnheid of de korrel-
grootto veorzien in, met ultsluieing
van dec waren wasrop de E.E,.G,-methoden
7.1 en 7.2 van toepuuuving uijn.

%, Bereraing ven hen nonster bestend

H (73) 10
ﬁiJlnf~ZAnre*e
Méthade” Bn.-niv_} s Déterminotion de
lu fineste pour len typen de produits
pour leusgquels aucune méthode C.L.i.
n'‘a été¢ prévue ou du culibraje

R ijnclpn
Pawiner & 1'aide du {des) tumis pres

cevit (u) une prine d'cesal de laz
matiéres jusqu'd ce qu'il ne posse
pratiquement plus rien.

. Momnine d'nonlication
Afpplicubla 4 touted leu wmarchaadises figu-
runt & l'annczo de la réglementatiun ct
pour letquelles la détecrminuticn de la
finenae ou du calibsrngze eot prévue, a 1%ex
clusicn des marchandicen cusquellas les

wéthodes C.E.Ee 741 0t 7.2 soent appliceple:

3. _Préparntion de }'dehnantillon Ascving

voor de bepnling van de £ jnheid cf
de Lorre 1yzoo.tm.

flet gehcle monster (minstens 500 g)
wordt poed genmengd. Volpgens de methole
der kwarticren of mei oen mschenische
verdeler (zie hooldstuk I 4.2,) vordt
hiervan de nodige hoeveclheid genonicn
die in een droog en hermetisch ge-
sloton. recipiént wordt bewaard.

4. Apparntuur
1. Schud- of trilzceftoecstel

2, Ronde zeven van ongeveer 20 cm
diameter met opstaunde rand van
5 cm en met de volgens de regle-
mentering voorgeschreven openingen
(vierkante mazen van x nm zijde
tusoen de draden wenneer x kleiner
io dan 1 ma of ronde openingen van
x mm diamecter wanncer x gelijk is
aun 1 ma of Lroter is dan 1 ma).

5. Uitvocring

De zeven en de boden zodanig op het

zecftoestel plaatsen dat de zeven met
de grootste openingen bovenaan zi'tten.
Fen represcentatief deel van cirea 50g
van het monster (tussen 45 en’'59% g),

mogeli jk verkregen volgens de methode
der kwartieren of met ecen mechanische
verdeler, op de
(21c opmerking 2). Btj de- bepaling
de fijnheid redureade 10 minuten en
b1y de bepialing ven de Yorredgrootie
van gekorcelde maststoffen gedurende
1 minuut zeven en het gedeclte dat

zich op de bhoden Levindt veraljdoren,

vl

bovenute zecf plnatuen

A 1n diteyrination de 1a fincuoe
Lulibra

o e

ou (4

L'¢ehantilleon entier (tu noins 500 )
est mélangd intimenent, Seloa 1o ne-
thode des quartiers ou & l'aide dhan
‘diviseur mécanique (vuir chapitre I
4.2.) on préleve 1o quantits
néceasnire qui ¢st conserviée dazns un
récipient sec et hermétique.

A. Appercidlinre

1, fppareil & tamiser & vibrutions cu
& secousces.,

2. Tamis circulaires d'un dianéire d'en-
viron 20 ¢m, & bord de 5 cu ct &
ouvertures telles qu'elles cont
imposées dans la rdéglementation -
{mailles carrdes de x mn de edts
¢ntre 1lcs fils lorcque x est inlé-
ricur 4 1 wnm, ou trous circulaires

de x mm de dicmétrce lorsque x ccoi
égal ou supérizur a 1 na).

5, Techniaue

Placer les tumis et le fond sur l'appo-
reil 4 tamiser, les tanis a plus grandes:
ouveriures étant placds au densus.
Placer une partie représentative d'en—
viron 50 g (entre 45 et 55 g) de.)l'dchen
tillon, obilenu dens la wmesure du poc-
sible par la méthode des qunrticrs

ou nn noycn d'un diviceur ncerninue

sur le tunis supérieny (voiv reLarGue |

c). Treniser pour la détlerminaticn de

la fipesse pendans 10 minutes el pour

Ja déteruinetion du culibr L~
prais-pranuléas pendant 1 minute of
Searter 1a fraction recucillic 5
Toni,

noodei

L g = T T

e
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ot tocutel danrna gedurende 1 omi-
ruat laten trillen (schudden), Pas-
sart gedurende die tijd meer dan

250 nmg de weven, dan dient de bewer~
Ling herhaunld te worden (telkens 1
~'nuut). Afzenderlijih de zeefresten
voan de zeven afwegen,

iict gseven mayg niet langer voortgezot
worden din voorszien om te vermijden
dat deeltjcs door schuren over de
seven zouden verrijnd worden,

ndici de openingen van de onderate
zoei kleiner zijn dan 0,2 mm moet

i 10 minuten zeven de onderzijde
van de zeefl afgeborsteld worden.

6. Uitdrukking van het resultaat

a) Pijnheid (& op de zeet met
greotste opening w=
(r - r,) x 100
p

b) Pijnheld %5 op de =mcel met kleinere

openiucep =
(P -1r-P)x 100

.

1

¢) Percentage korrels met een
riaat tussen a cn b mn =

P2 x 100
p
wvaarvan P = afgewogen gewlcht

P‘= gewicht van de gzeefrest
van de zeef met de groot-
ste openingen

P = gewizht van de zeefrest
van de zcef met kleincre
openingen.

Oracrkingen

1. Bij gebruik van zeven met open~
ingen van meer dan 10 am, zal de
dizneter van de zeef 35 cm en de
opstaande- rand $ cm bedragen, lHet
zevenr daent dan met de haad te go-
sehicden gedurende 30 seconden,
Duaarna bren:t rpen de zecl net de
stof in nchuine stand en brengt
door tikken tegmen de opstasnde
wanid de slced naar een kant,

M (78) 10 . .
Bijlupe/Annexe

Nomettre 1l'appareil en marche pendant
unc minute. Si pendant ce temps 1l
passe plus de 250 mg au tamis, . répdter
1'opération (chaque fois une minute).
Peger séparément les refus sur les
tanis,

Le tamisage ne doit pas 8tre prolongé
plus longtempa que prévu afin a'évlter

~que des particules ne s'amenuisent par

frottement sur les tanis.

Lorusque le tamis infériecur posséde des -
mailles de dimension inféricure 4 0,2 um,
le dessous du tamis doit dtre brossé
aprés. le tomisage de 10 minutes.

6, Exvression du résultat

a) ¢ de finesse au tamis & ouvertures
les plus grandes =
(p - P1) x 100
’ p
b) % de finesse au tamis & ouvertures plu
petites = . '
(p-pP,- Pz) x 100
P

o) Pourcentage de granulds de
dimension entre a et b mm = .

P2 x 100
p
dont P = poids de la prise d'essai

1

P.= poids de recfus au tamis
4 ouvertures les plus
grandes

P,= poids Ju refus au tamis A
- ouvertiures plus petites.

Remarques

1. Pour 1'utilisation -de tamis & ouver-
tures supéricures a 10 mm, le dia-
métre du tomis doit 8tre de 35 cm

et son bord de 5 cm. Ie temisage
doit alors &tre offectué & la maln
pendant 30 secondes, Tenir ensuite
le tamis avec la substance en pousi-
tion inclinde et auncner la substance
sur le bord inférieur en donnant de
petites tecousses N la main,

o/




vervolprns wordt de stef op dexelfde
wijre zodinig naar de tegenoverpenielde
rant peeracht, dat de zcefrest net
nvlak pusseert,

oidde

2. VWunneer het monster grove delen
bevat, =odit het nict mopeli jk is
hiervan even representatier deel
vaa ciren 50 g afl te zonderen

~  wordt hct pehiele wmonster met de

hand [ td over con seef not

1 vin bij voorbecld % mm

he grove delen worden

nderd en gevopgen en da
soultaten van de verdere anulyse
vorden vernenipgvuldigd met de

factor p - q

]\

waarin p = het gewicht van het go-
hele monster

q = het gewieht von de grove
delen.

R CHE S
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Ramener ensuite la substance Jde la
mémo fagon du bord oppesé de sorte
que le refus passe par le centre.

2, Yorsgue 1'échantillon renferme des
parties grosni-rcy telles qu'il -
n'‘cct pas possible d'en sdparer
une partie représentative d'en- 3
viron 50 ;, tamiser 1'échantillon }°
entier & la main 4 travers un ta~

" mis A ouvertures d'un diaméire,
par excuple de % mm. Les parti- -
cules grosuidres sont séparéen et
pesdes et leo résultats de l'ana-
lyse uliéricure sont multiplids
per le facteur p - q

p

dont p = poids de 1'échantillon .
entier : i

q = poids do la fraction A
. particules grossitres.

PR




ethode IMT-Niv-4q
kooldioxyde

t Bepaling van

1, Priacipe

et volune k~oldioxide~gas, ont-

vikkeld door de reactio van zoutzuur

net cearbonaten uunubalu in de vaar,
wordt vergeleken met dat, verkrégen
onder dezcltde omstandighedan, uit
cen bekende hoeveelheid calciun-
carbonaat p.a.

~

2. Teenassinszasebied

Voor alle waren die calciun en/of
masnesivmaarbonaten bevatten.

3. Bereciding van hat analysenonster

- 104 =

du dioxyde de carbone

M (23) 10 . v
Bijlann/Arncxe

Néthodo DNT~Div-4 & Détarmination

1. Principe

Le volume de gaz carbonique, 1ibérd

par 1a réaction de l'acide chlorhy-
drique sur les carbonatles préaents

dans la marchandise, est comparé au
volume de gaz carbonique obhtenu,

dans les némes conditions, en par-

tant d'une quantité connue de carbonate
de calciun p.a.

2,

A toutes les marchandises contenant
des carbonates de calcium et/ou de
magnésium,

Domaine d&'application

3. Priparation de 1'échantillon destind

Naargelans de anrd van de waar het
u”‘]}»ﬂmﬂuutﬂr bereiden volgens cen
der hiaernn beschreven aethodent

#) Algermane methode ’

Nt ronster scven door een zeefl mot
openingen van 1 mn: het residu fijn
naken totdat het volledig door de
zeef guat. Indien kalium en/of
masnesiunzouten aanwezig sijn, dient
het monster anmmerkelijk fijner ge-
nalen te worden, zo moiclijk tot de
stol de vann 0,5 nm kan pasgeren.
Ha deze
zeer zor

uaeel
bulde b

gvuldig menzen en in ecen

droon heeactisch gesloten flesje
brvwaren.,

Het 15 nodig deze hewerkingen met
de zepaste
ten
pi.’\f:

snelheid uit te voeren
cinde alle verlies of opslor-
van stoffen te voorkonen.

{1) Voor vloecibure, stroovachtige en
pastavorzige produlkten : het analyse-
conster =or;vuldis homogeen maken
icor roeren of schudden.

( ) Yoor vochtiae vroduicicen die

3 de beraeidiay van . het analyse-
vonsier vocht kuanen verliezen word?i

cen voordroging tacgepinat als velgts

i

cwerkingen het nonster .

4 _1l'annlvse,

Dlapris la nature de la morchandise,pri-
parer l'échantillon destiné A 1'analyse
gelon une deg méthodes décrites ci-aprbdas

n) Néthode géncérale

Passer 1'échantillon au tamis & ouver- '
tures de 1 mnj broyer le refus jucqu'd
passage complet. En présence de sols ’
de potassium et/ou de magnesium, 1'é-
chantillon doit &tre réduit en une
poudre beaucoup plus fine, passant si
pousible au tamis de 0,5 mm. Aprés

cea opérations, mélanﬂer soigneuscment
1'échantillon et le conserver dans un
flacon sec et hermétique. Il importe
d'effectuer ces opérations avec la
diligence voulue afin d'éviter toute
déperdition ou toute obgorption de
mqtiérea.

b) Cas_ nﬁrttculters

(1) Pour les produits llouidcs, siru-
peux et piteux: homogénéiser soigneuse-
ment 1'échantillon & 1l'aide d'une
baguette ou par agitation.

(2) Pour les produits humides, sucepti-
bles de perdre de 1'humilité lors de

la préparation de )'échantillon destiné

& )'unalyse cffecctuer une pridesaieen-
tion de la fugon suivante :

.




een nauvkeurig afgewogsen hoeveel-
hesd van ciren 100 g van het goed ge-
pengd monuter of een veclvoud daar-
van op ecn getarrecerde glazen, porsc-
jeinen of wetalen gchaal in een dunne
" laag uitspreiden, in cen droopstoof
“op 70° € drosen tot hetl grootute decl
van het voeht verwljderd is. De nchad
wit de stoof nemen en een paar uren
aun de lucht laten afkoclen, Vepren.
Jlet pgedroogd residu bereiden volgeno
de algemene methode beschreven im a).

() Voor vechtige produkten dic tijdeno
de bereiding van het anulysemonster
vocht kunnen verliozen cn tevens kool-
dioxide kunnen opncwen, de voordroging
als volgt uitvoeren : .

cen nauvkeuriyg afgewoien hoeveelheid
van eireca 100 g van het goed pgemengd
monster of ecn veelvoud duarvan in cen
durme laag op ccen gelarrcerde glazen,
metalen of porselelnen schaal uit-
spreiden. In cen cxuliceator plactsen
wet toepassing van vast natriunbydro-
xide als drooprmiddel tot het grootote
deel van het vocht verwljdexrd is.

De schaal met de stof uit de exic-
cator nemen cn wegen. Het gedroogd
residu bereiden volgens de algeiene
methode, beschreven in a),

(4) De hypgroscopische produkten
worden niet genalen.

4. Avparatuor

Toestel volgens Scheibler-Dicirich
(zic schets) of een gelijkvaardig
loestel.,

5. Reasentia

ey Lo i s e e e s e
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étaler en ung couche mince duns une .
capsule tarée a fond plat de verre, de
porcelaine ou de ndélal, une quantité
exactement peuce d'environ 100 g ou

un pultiple de cette quantité, de
1'¢échnntillon bien mélangd et nécher
duns unc étuve réplde 4 70° C Jusqu'd
¢limination de la najeurce paritie de
Y'hunldité, letirer la cepsule de
1'étuve el laiuser refroidir &:1'air
pentant environ deux heures. Pescor.
Préparer le réeidu séché velon la
méthode géndrale décrite nous &), -
(3)Pour les produits hunides sucepti-
bles de perdre de 1'buniditdé et en
nénc temps de ve cerbonuter lors do

la priéparation de 1'échantillen dosti-
né & 1'onalyse, effectuer la prédes-
siccation de la fugon vuivunte 3
étnler c¢n une cougche mince dins wne
capsule tarde de verre, de procelaine
ou de métul wne quaniité exnctement
pesée d'environ 100 g de  1'échantile-
lon bicen mélangé, ou un mul tiple de
cette quuntité et placer lu cansule
dans un exciccateur cn préscence

. d'hydroxyde de sodium en paillettes

coane substance dessiceunte jusqu'é
élininuiion de la majeure partic de
1'hunidité,

Hetirer la caprule de llexsiccateur
et peser, Prépurer le riésidu séché
selon la méthode pénérule décrite
soun a). :

(4) Jen produsta hygroscopiques ne
sont pag moulus. -

A. Apparcillage
Appereil sclon Scheibler-Dietrich
(voir figure) ou un appareil dquivalent,

5. Reéactifs

Ban distillde ou démindralisée,

excmple de dioxyde de curbonep

Acide emdorkydrique ¢ = 1,10

Carborate de endeium van,
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v suur ciren 0,1 n chlcurd

: 0,1 ¢ mcthyl-
- in )o 21 cthanol

95 4% en aanlengen met water tot

100 nl.

6. Mitvoering bij toeprssing van het

1 (73) 10 : N

i]ln«pgAnnoxo

(4) Acldo culfutxquc environ 0,1 n

coloré au rouge de mLthylo
(réactir 5);

{5) Solution _de_rouge de méthyle H

dissoudre 0,1 g de rouge de méthyle
dans 50 ml d"thanol 95 & et com-
pléter & 100 ml avec de 1'ecau.

6. Technigue analytioue pour l'appuroil

toestel valsena dicheiblov-Dictrich,

Fen hoeveelheid analysemateriaal af-
wegen in verhouding tot het gehalte uan
gebonden kooldioxide

0,5 g voor varen nmet neer dan 2255 CO

2)
1g voor waren met 5 tot 22 § €0,
2,5 g voor waren mct minder dan'5 1
co,. >

2

In de reaktiefles (4) de afgewogen hoe=
veelheid pnalysemateriasl brengen en
ket buiszje (6), voorzien van 10 ml
zcutzuur (reagenc 2), er voorzichtig
in plautsen. De drieweglrann (5) in
de richting meetbuis (1)- buiten-
Jucht draaien. Door de beweegbare buis
(2) op of neecr bewegen het peil van
de viocistof (rengcnu 4) op de stand
nul brengen. bBe drieweskrann in de -
richting buis (3) - buitenlucht draaien
en de yroakticfles (4) verbiuden mot.
et tgestel. Nu de drievegkraan in de
richiing reakticflesncetbuis draaten
en controleren of het peil der vloei-
slof zich nog op stand nul bevindt,
Yervol zens VOOLulChllb het zoutzuur
(ruaucnu 2) op de storf laten vloelen
door de reakticefles te kantelen.
“ijdens de ontwikkeling van het kool-
¢ioride, met behulp van de bewees-
bare btuis (2) steeds het peil van
de vlceistof in de buizen (1) en (2)
ou gelijke hoeogte houden, De reaktie-
fles schudden tot volledige vrijma-
¥ing van het kooldioxide. Vanneer
ket gasvolune conutant blijre, nog
ViJf winuten wochten en dan net pas-
volune enen na vooraf hel peil -
der vlasiutor fn btuiznen (1) en (2)
op precies gelijke hm e un-bx.wht
e hebhen,

Ty

aelon Scheibler-Diclreich,

- que le volume du gaz s'est stabilisé,
‘attendre cinq nminutes et effectuer la

Peser une quantité de 1'échantillon
en rapport avec la tencur en dioxyde . .
de carbone 1

0,5 g pour des marchandises contenant
plus de 22 & de 0023

1g pour des marchandises contenant de
54 22 de co,;

2, 5 g pour des murchandiaea contenant-
moins de 5 $ de 002.

Placer la prise d'esaui dans le flacon
& réaction (4) et y introduire prudem-
nent l'éprouvette (6), contenant 10ml
d'acide chlorhydrique (réactir 2).°
Tournor le robinet a trois voies (5)
dang le gens tube gradué (1) - air o
libre. Etablir le niveau du liquide
(réactif 4) & la graduation zéro en
soulevant ou abaissant le tube mobile
(2). Tourner lc robinet & trois voies
dans le seas tube (3) -air libre et
raccorder le flacon & réaction (4) &
l'apparcil. Tourner, A& présent, le
robinet & trois voics dans le sens
flacon & réaction-tube gradué et véri-
fier 64 le nivezu du liquide se

trouve encore a la graduation zéro,
Laisser couler ensuite prudemment
1'acide chlorhydrique (réactif 2) sur’
la substance en inclinant le flacon

& réaction. Pendont le dégagement du
dioxyde de carbone, naintenir constam-
ment, & 1'gide du tube modile (2),

les niveaux du liquide dans les tubes
(1) et (2) 4 1a méme hauteur, Agiter
lc flacon A& réuction jusqu'a digarcment
complet du dioxyde de carbone. Tors-

leeture du voluwwse apréo avoir uncnéd
préalablement le niveau du ligquide
des tubes (1) et (2) exactement A la
néme hauteur.

of
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‘: Het voorschrift onder dozelfde op-
standisheden - (tcmnernLuur on
druk) uwitveeren met 0,5 7 caleiun-
cartonuitt p.u. (reugens 3).

Vanncer non de bzpaling ultvoert
op 2yH g Ltof, noct uwen deze in
de rontileflen cerst vermengen
net 1% npl pedestilleerd water
(reagens 1), OQok voor de bepaling
met coteivmensbonant pon,s zal men
dun 15 m! walel Locvoepen.

Indicu men cen loested gebruikt
wel ven mzetbuisn ven cen aader
voluwae, dient nen de afiewopoen
hoeveelheden ven het anelyose
materiaal en vin hoet caleiwicnre
bonrnat p.ite nnn e pasuon, en
dienovercenkoustip ook de bereke-
ningen,

Yevebaning von het resultinat

Gehal te aen €O, in het ingewogen
analyocwaterioil = ¢

V = volume koo]dioxidcgus, uitge-
drakt in nilliliters, ontwikkeld
uit P gram unalysemateriaal j -

volune kooldioxidepan g, uitpge-
drukkt in milliliters, ontwikkeld
uit 0,% g CaCO._ p.a. onder
~dedelfde omstaddigheden

hoeveelheld ingewogen analyse-
materinal, uvitgedrukt in prem.

Gehnlte ann CO,_, in do oorspronke-
1ijke otof = 8‘ '

2ij voord:rogiui, het pehalte amn
ool dioaide in deosvol ols zo-
amnige als volyst berckenen s

M (78) 10 .
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‘Effcetuer dans les mémes conditions
(températurd et pression) un essai
de ‘rérérence avee 0,% g de carbonate
de colcium pon. (réuctir 3). b

ﬁomn )‘(u.l_l'_::'i H

o) Torsque le dosage eat effectud sur
2,5 ¢ de matiére, la prise d'essal
sera nélangée préalablement vvee
15 ml d'cau distillée (xdactif 1)
duna. le flacon i réaction, Les
15 wml d'enu sceront nlors égnle-
ment ajoutés pour le dosage uvee
lc carbonaio do calciwn p.oa,

Jorgqu'on utilise un appareil avee
un tube. gradué de volume diffdérent, -
il y u licu d'adapier les prices
d'cussal de l'déchantillon et du
curbonate de caleiun p.a. ¢t par
conuéquent égalenent les calculs.

ssien Qu rés
1) Tencur en CO

o 2

de la prisc d'essoal a

T2,874 x P x P

volume de dloxyde de carboﬁc,
exprimé en millilitres, dépagé
par P grammes de prisc d'ecsalg

volume de dioxyde de carbone,
expriné on willilitres, dégapd
de 0,5 i de carbounute de¢ cal-
cium p.n. dang les plmes
conditions;

. ' r
P iz poids de la prise d'ecosai,
exprimé en grammes,

2) Tencur en 002 de la matidre 1nitiulci.

uc1

Tiorsou'une prédessication a été effees
tide, culenter la teneur en dioxyde
de corbone présente dunn la maviéce
Lello quollo coyma suit 3




V. = ¢ geviichtuverlics bij de
voordroging.

3) Gehalte man co, “in de drogeé

stof = 02 v . ~

a) indien men werkt met de atof
als zodanig 3 L
¢ x 100 : S ®

100 ~ V2

02 s

v,= 4 vocht van het monster

b) Bij voordroging 3

C,s C x 100

2
100 -V
3.

V, =% fgstcrend vooht in do voor-
gedroogde waar,

artaed e B it el

M (73) 10 . s
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¢ x (100 - V1)

100

V} = pourcontago de la perte de
- poids lors de lu prédeusica-
tion, .

de la matidre

3) Teneur en co,

stche = 02
&) lorsque le dosage est effectud
surla matidre telle quelle 3

€, = _C_x 100
100 -V,

V2 B poﬁrccntage d'humidité de
lféchantillon. :

b) en cas de présessication s

C,= C x 100

2
100 -
4 0 -V,

V3 = pourcentage d'humidité
résiduelle de la matidre
prédésséchée.
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APPARETLLAGE SEYTON SCHREIBLER-DIETRICH
_ POUX LA DETERNINATION DU o,

; TOISTEL INAAR SCHEIBLER-DIETIICH YOOR

; BEPAUNG VAN CO 5

ARNIIT LI R

420

~@uT¢30 dimersion ¢xtériecure

lr-;>6 = buisjoe in ontreck-
baar aateriaal van

SCHAAL: A © 4 1% ml inhoud
{Maten in mm) 6 = Tube en matitre Iin-

) : . cansuble d'un contenu
Echelle 1/8 de +12 wml

(Mcsures en mn)
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2de reeks mcthoden : Onderzock van
veen, turi{strooirel en tuinturf

Methode BHL-Div-5-a : Bepaling van
vocht van vecn, turfstrooisel en
tuinturft

De nethoden A .in é¢én trap of B in
“twe: fozppen mogen nIar Mauze ge-
bruikt worden 3

1, Bepaling in een trap

Principc

Het gcwichtsvcrliea verkrcbon door
het drogen vun do stof bij 100° ¢
+ 3°, wordt mangemerkt als vocht,

Analysenateriaal

Een hoeveelheid monster van tnminste
300 ml, indier nodig verkruimeld,
viordt goed genengd en bewaard in
cen hernotisch gesloten verpakking. &

}uparatuur .
————————— ' . K
Een droogiatoof mat automatidchq tem-
peratuurregeling en met temperatuur-
neetinrichting, cen gocde luchtcir-
culatic en afvoer van waterdamp.

Schalen in roeatvri) materinal met
cen 41umctcr van 50-100 nm,

Uitvoering

VWeeg bi}j turfstrooiucl ca 10g, bij
nlle nndere veensoorten minstiens

" 25 g s8tof af in ecn getorrecrde schaal,tourbe au noins 25 g de matidre

‘Plaats dese in cen droogutoof bi}
100° C + 3° pedurende ten minste
15 en ten hoogste 24 uur.

‘leeg terug na afkoeling in ecn
exglccator. Alle wegingen op 0,02g
nz2uvkeurig uitvoeren.

ncrckcning'

llet vochtgchalte V 1n pCILcnt vords
alsg volgt berekend

y -
t 100
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a
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25me gérie de méthodes : Aralvse de la terre
de tourbicres, litisre de tourue et

tourbe horticole.

Hithode BIL-Div-5-a : Déterminatkon de
1'humidite dans la terro de tourbidres, la
litiére de tourbe et la tourbe horticole

Les méthoden A, détermination en une
phase ov B, en Zcux phases, pcuvent 8tre
utilizdes au choixs

1, Détermination en une phage -

Principe : ’ .

'''''' i
Lo pcrte de poids obtenue par séchage de
la watitre & 100° C + 3° est considérée
comne hunidité,

Fehantillon destiné A l'analyde

Une quantité d'au moins 300 nl de
1'échantillon, émietté si nécessaire,
eot bicn .mdélangée et conservée dans un
enballage hermétique.

Appareillage

BEtuve & réglage de température autonati-
que avee un dipositif de.mesure de ten-
pérature et pourvue d'une bonne circu-
lation d'air et d'une évacuation aisée
de la vapcur.

Capsules en "matériau inoxydable d'un

diamdire do 50-100 ma.

fgchniquc mlnlytiqu6

Pcaoer, pour la litidre dc tourbe, envi-
ron 10 g et pour les autres espices de
dans
unie capsule tarée.

La plncer dans une étuve réglée & 100°C
+ 5° pendant 15h au moins et 24 h au

" plus.

Peser aprés refroidiscement dans un
dessicateur, Effectuer toutes les
pesées avee une précision de 0,02 g.

. Calcul

La teneur en humidité V., expricde en
pourcentage ¢at calculée ccanme sult

Vt 100 ~

” ﬂ.-ﬂ .

a
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wanrin n = aantal procmen

ingewogen
stol; "

dantal gruammen terugge-
wogen droge stof.

1ot resnl tunt neet ep 0,1 percent
worden afgerond.

et rmonster wordt cerst bij 40-45° €
gedrvogd tot zop. "luchtdroog®. Vervolw-
cpens woerd b cen dael vevder gedroogd

bij Wee ¢ 4 3,

“gen draossstoof als varen. .

Plaite rechiheckige schalen van .
aluninivnblii, lengte + 35 cm,
brecidle + 25 cem cn hoogte + 5 em.

Glazen of metalen weegdooajes,

a. Qireveer 1,5 liter van het monster
(vij sterk verteerd en nog zeer nat

vern moet  tweer vorden gcnomcn) wordt
Jregeluatig verdeeld over ecn (of even~
"tueed 2) getarreerde aluninium acha(u)«
1(en) en gewogen. Het pedeclte van het
consteyr bestewd  voor de bepaling van de
raterenpucitelt wordt voorhf ver-
eruincld met gebruik vin cen meelghau

vian ¢irea S min. be overslog wordt gelijk-
nutis ovexr het verkruineld monster ver-
deeld, na verkleining (halisclen, kninnen,

uit elknne pluizen). De schalen met in-
1

heud worden een nacht  in de droogstuofl
tlat bij 16-49° C. Daarna worden
Jen een dny (efrea 24 u) long
de Instst en tenglotte

stocl ro

£vurle vitvoeren,

S eteman Tos e caer e et A e m
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nombre dc grammes de la prige
dlessani; .

-]
1

-3
i

nombre de grammes de la prige
aprés dessicceation,

Le réuuliat doit 8tre arrondi a 0,1
pourcent.’

2, Détermination en deux uhnsea';

Iringipe -

L'échuntillon cot d'abord séché & 40 - .
45° € jusqu'd ce gqu'il soit “"see & 1'alr"y:
Une partie de r'échantillon subit en- '
sultc une dessiceation 4 100° C + 3°,

Appareillage

s

Une ¢tuve comme déérit ci-dovant.

Nes platcnux ‘rectangulaires en rluminium
d'une lonfucur ae + 35 cm, d'une lorgeur
de + 25 cm et d'une hauteur de &+ 5 o,

Dea pise-filires cn verre ou en mdéinl,

a, Btaler de fagon régulidre eviron 1,5
litre de L'¢ehantillon sur un (ou éven-
tuedlament deux) platenu (x) taré(s) en
nluninium ¢t peser (pour les tourbes
fortement décomposdes ¢t encore hunides
il y a lieu de prélever uno partie

plus importante). La pariie de 1'dchan~’
111lon destinde & la détermination, de
la capuacitd d'abgorption dfeau est
¢nicitée préalublement en utilisant un
tumis & nnilles d'environ 5 mm. Le
refus écourté (hfichase, découpaze, effi-
lochage) est mélangé wniforménment avee
1'éehantillon émietté, Les plateaux sont
placés avee leur contenuw pendant wane
nuit dans 1'étuve réplée & 40-45° €.

Les platenax sont ensuite exposdés &
1'adr pendant une journde (environ 24 h)
¢t pesés, Bifcectuer les deux pesdées
avee une précision de 0,2 g,

. e
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t. Zen hocveelheld van teaninste
¢S5 ¢ "luchidroog” nateriaal wordt ge-
~alen tot het een zeef met maaswijdte

0,% mn passeert, Van het gemalen
htdroge nonster wordt 2-4 g in een
sdous e fngevrogen, 4 uwur in de
araocstool bij 1007 € + 3° gedroogd
¢n, nu afkoelen in cen exsicentor, go-
wojen, Relde wegingen op 0,5 mg  nauw-
xeurig uitvoeren,

Reret

ning

z. Hat bij 40° entwelen water Vv bo~
drasst in procent 3

Vv = ._e_.-_.i_ .100
. [

waarin ¢ = anantal gramnen ingewogen
stof;

d = aatal pgrommen terug ge-
wvogen "luchtdroge" stof. °*

b. Het vocht in het "luchtdroge"
noneter V1d bedraagt in proconten 3

Via= 2=L 00 »
e ) - .

wazrin e = aantal grammen ingewogen
"luchtdrogze" stof j .

£ = aantal gramaen terug ge-
wogen drvoje stof,

Uit Vv en V is het totanl vochtge-
kalte 'V, in drocenten berckend volgens
de formule :

<
]

(100 - vv) Vg v,
100 :

1. De vochitbepaling in het "lucht- .
dr

Se" pmonster wordt tenmingte in

unlo uit;eveerd, V ligt gewoon-
< = o WU

Iijk tussen 9 en 1355 .

L e
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v. Ure partie d'au moins 65 g de la
matidre “sbéche 4 1'air" est moulue
jusqu'd passage au tamis & mailles de
0,3 mm. 2 & 4 g de cet dchantillon mou-
1u et "scc & l'air" oont posés dans un
pégse-£iltre, placés pendant 4 heurcs
dans une dtuve & 100° G + 3° pesds
aprés refroidisscment dans un exsic-
cateur. Effcctuer les dcux pesées avec
unae précision de 0,5 mg.

Caloul
a. L'humidité V_ en pour-cent éliminéo
4 40° C est égale &

Vo= =4 40
[ .

ol o - nombre do grommes do la prise

d'essai de la matidre;

d = nonbre de grammes de la prise
d'csoai de la matidre “sdche A
1ltair®, ’

b. L'humidité de 1l'échantillon "sec a,

l'air "V‘d cn pour-cent est égale A
Via "-—‘3-§—¥- . 100

oli @ = nombre de grammes de la prise
d'essal de la matidre " shche
A 1l'air';

f e nombre de grammes de matidres
stche pesée.

Avec les donndes Vet V, ., 1thunidité
totale, en pour-cent, csg calculée par
la formule ;

vV, = (no-vv).v

.t 1d .+ v
100 v

.

Hennrques

1. La détlermination de la tencur en
humidité de 1'déchantillon “scc & 1'aic"
est effectude an moins ¢n doudble, Le

V.. est citué géndéralement entre

1 Y
9 3@ 13 .
o




! 2. Het gemalen "luchtdroge" muteriaal

i aient tevens voor de bepaling van het
glociverliovs (b) en van de verteringn-

' xand (c) en dicnt dus in hermetisch ge-
sloton verpakking te worden bewoard,

‘%, Het niet gomulen decol vun het monster
dient voor de bepaling van de bvotuniache
analyuc en de bepaling ven de fijnheid,
fiiertoe dient dit matcriaal in her-
metinch pesloten verpakking te worden |
: bewaard, Voor de bepuling van de water-
" capucitelt mag V, . nict groter gijn dan
15 <. 1d -

4; Het résultaat moet op 0,1 percent
wordcen efgerond.

w 113 »
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2. La matiére "séche a 1'air" moulue
sort ¢galement & la détermination de

"la perte & la calcinution (b) et du

degré de décomponition (c) et doit
donc étre conservée dans un entallage
hermétigue,

. La partic non moulue de 1'échentilioy

sert O 1'examen botnnique et & Ya dé-

ternmination de la fincsze, 4 cette {in,

11 y 4 licu de conserver la =maticére
dano un erballaege hermdtiquie. Pour le
détlermination de la copacité d'avsorp-
tion d'enu le V_ . ne peut pas @tre -

1
gupérieur A 15 b? -

4. Le réoultat doit Etre arrondi &
0,1 :Uo ) . )

IR
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..... 2thade mtr...niv—s_b t Tepaling van-
du organische stof van veen, turf-
atrooisel en tuinturf

Principe

.De stof wordt bij ecn temperatuur van
¢00° € # 25° gegloeid, llet percentage
glociverlies van do droge atof, b1}
vcen eventueel gecorrigeerd voor water
uit 81ib e¢n CO, uit carbonaten, wordt
gelijkgeosteld ann het gehalte aon
orgunische stof van de droge ctof,

Annlysumatoriaal

“Luchtdroog" gemalen materinal dat eon

zeel met maaswijdte 0,3 mm kan passeren

(zie onder vocht "in twee trappen").

len elcektrische verhitte moffeloven
met automatischo temperatuurregeling
en temperatuur-mecetinrichting.

Porseleinen glocischaaltjes, recht-
hockig met een lengte van + 5 om en
een dbrocdte van + 4 cm, of rond met
een diameter van + 5 cm.

Uitvocrinr

In een vooraf gegloeid en gewogen
gloeigchaaltje wordt 2-3 g stof op
! mg nauvkeurlg ingewogen en in de
koude moffeloven geplastst, De oven
wordt op temperatuur gebracht en
gedurende 2 uur op 200° C + 25 °
gehouden (Als het monster in de
kete oven wordt geplaatst 1s een
voorverassing noodzakelijk). la ge-
deeltelijke afkoeling wordt de af-
voerpi jp van de oven gesloteng
eerst daurna wordt de deur geopend
en het schualtjo in cen cxulecutor
overgobracht. ila afkoeling terug.
viegen, De veransing in volledip

2ls zich geen zwarte decltjes meer
in het residu bevinden. '

Idthode BiHI~Divw 5-b

TN (P10 .
Bijlnce/Annexe

: -
st Déterzinntion
acs umtiéye- orjaniques de la

terre de tourbilires, de le litidtre de
tourbe et de la tourbe horticole .

Principe

La matidre cst cnleinée & la tempéra-
ture de 900° + 25° C. Lla perte 4 la
calcination de la matiére séche, corri-
gée éventuellement, pour la terre des
tourbitres, par l'hunidité fixée sur
la fmction argilo~limoneuse et par le
dioxyde de carbone provenant des car-
bonates, cst conatdérée comme étant la
tencur en matidres organiques de la
matitre. stche.

Echantillon destiné A 1'nnn1yae

~ Bubstunce "séche a l'air“, moulue et

pouvant passer a travers un tanis &
mailleca de 0,3 mm (voir déternination
de 1'humidité” en deux phascs").

ApBarcillnge - s . . .

your A moufle chauffé electriquenent,
4 réglage de température autormatique et
avee un dinpoaltif de megure. de la

température.

Capsules d'incinération rectangulaires,
en porcelaine, d'une lengueur de +

5 cm et d'une largucur de + 4 cm, ou
rondoo avec un diandtre de + 5 cm,

Pcser exactcment, A 1 ng prbs, 2 A3g
de motiére denas une capsule d'incinéd-
ration préalavlercnt passée au four et
pesée, et placer le tout dans un four
& moufle non chauffé, Porter le four

4 la tempéruture de 900° + 25° C et
maintenir celle-ci pendant 2 heures
(Lorsque 1'échantillon est placé dans
un four chouffé, i1l y a lieu d'eZfectue
un précalcination). Le tube d'évacuatio
du four est fermé aprés refroidissement
partiel; encuite ouvrir le four et
placcr 1a capuule dans un cxaic ateur,

.- Effectuer la secconde pesée aprés

refroidisacment. Taicaleination est
complete loraque le résidu ne renferme
plus de purticules noires,

o/




Bervkening

Yercent ovgnische stof in de droge
stof = percent glceiverlies in de
droge stof = a.

100 - V

1d
g (— 100

) -~ h

. 100

100 - V‘d ~

g (———=).
100

wanrin g « mg ingevogen “luchtdroog®
T rateriaoal;

h = ng residu na gloeien ;
V_. = vochtichalte "lucht-

1d

Bij slibhoudend vecn

4 orpeniuche stnf in de droge stof =
% glociveriiea - 0,66 maal het per-’
ccnt der minerale delen € 164 in de

droge stof (bepaling : aile Bijlage 1),

Iudien het veen kallkhoudend is moet
bovendien worden gecorrigeerd voor
CO, uit carbonaten. Net de mogeli jk-
eld van aunwe:i;hbid van kalk moét
rcxoening worden gehouden iundicn de
pit (zie d) hoger is dan 6,0.

Het resultzat moet op 0,1 percent
worden afgsrond, !

droug" matceriaal, A

K (78) 10
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gnlculi’

Pourcentage de matiereéy organiques
dans Jo matitres séche = pourcentage
de perte & la calecination de la
matiére stche = a,
100 - V“l
¢ (—2) -n

100 - Vv
1d
g (————)

100 o *

ol g = mg de la priso d'ensai de
matiére "séche & 1l'air";

h = mg de réusidu de caleination;
V1d = humidité de la nutidre
“giche & 1'air", )

Pour 1n terre de tourbidres arpilo-

4 de matidres organiques de la uatidre
sdche = 9 de perte & la calecination-
0,05 fois le pourcentage de fraction
minérale inféricure A 164 de la
matit¢re stche (détermination : voir
Annexe 1).

Lorsique lan terre des tourbidres renfer-
me dc la chaua, 31 y a licu d'apportier
une correction: pour le CO, des cearbo-
nates, Il y a licu de tenir comple

de la prisence’ porsible de chaux loro-
que le pil (voir d) est supdérieur & 6,0,

Le réoultat doit &tre arrondl & 0,1
pour-ccent,

o/
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Methode BUI=Div-H~c
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s Bepaling van

de varteringsgraad van voen, tur:f
strooisel en tuinturt

Principe

Do r-waarde geeft aan het percentage
ven de organische stof dat niet bij de
hydrolyse met zwavelzuur in oplossing
gaat. Aangezicen gedureunde de veenvor-
ming de nlet-hydrolyoserbtare stoffen
verioudingsgewi ja toevnenmen, kan de
r-vmarde als maat voor de verterings-
graad dicnen.

Analysemateriaal

~

“Tuchtdroog" gemalen materiaal, dat

. een zeef met maaswijdte 0,3 mn kan

passeren (zie onder vooht " in twee
trappen”). _ .

1

Bekerglans jes van 50 ml, laag model,
voorzien van horlogeglaasjes en
passcnde (xorte) roerstaafjcs, . .

Platbodemkolven 750 ml,
Terugvloeikoclers.
Porceleincen filterkroozen A2,

Reagentia

72 %

Uitvoering

zwavclzuﬁr (a = 1,635)

Ongeveer g satof wordt op 0,2 mg
nauwkeurig in een bekerglaasje ingo-
wogen, Onder roeren voxdcn geleido-~
11jk 10 ml gwavelauwur 72 % ( d =
1,625) toegevoegd. Het roeren wordt
voortgezel tot volledige homogeni-
satic., Elk kwartier wordt omgeroerd,
Ha 3 uur wordt het mengsel in een
¥olf met platte bodem van 750 ml

. overgeaspoeld, Na aunvullen met water

tot- 400 ml wordt gedurcnde S5 uur- -
zacht gekookt aan cen terugvloei-
koeler, De kolf moct af en toec ouge-
zvienkt worden om kleine deeltjen

aamn de wand te verwijderen. De volgen-
de morpen wordt de bovenstumnde hel-
dere: viacistol door cen porceclelnen

M (78) 10
Bijinre/Annexe .

F4thode BlT-Div- S5-¢ 3 Détercination du
depré de décomponition de la terrc de
tourbvidres, la-litidre de touxbe et

la tourbe horticole

Principe

La valeur r constitue la fraction, en
pourccntage, de matidre organique qui
n'est pas dissoute par hydrolyse A
1'acide sulfurique, Comnme la fraction
den matiéres non hydrolysables aupgmente
proportionnellement lors de la fcrma-

© tion de foagnes, la valeur r peut ser-

vir de mcsure du degré do dé@ompositioh;v

Fchantillon deotiné A l'analyse

Matidre tourbeuse "sdéche & 1l'air" et
moulue de fagon & pouvoir passer au
tamio A mailles de 0,3 uwn (voir déter-
mination de 1'humidité" en deux phases®)

" Béchers de 50 ml, forme basse, pourvus

de verres de montre et de bagucttes
dtagitation (courtea)“appropriéce.

Ballons do 750 ml & fond plat.

Réfrigérants & reflux,

© Crousets filtrants A 2 en porcelaine.

Acide sulfurique 12 % ( d'= 1,635).

Technique analytique

Peser, & 0,2 ng prés, environ 1 g de

--substance dans un petit bécher. Tout en

agitont, ajouter progreasivement 10 ml |
d'ucide sulfurique 72 & (d = 1,635) et :
continuer A agiter 4 la baguette jusqu'd
ce que le tout soit convenablenent
mélangé, Agiter cnsuite tous les quarts

.d'heure. Apris troic hcures transvaser

quantitativemzent le mdélunge dans un
ballon de 750 ml & fond plat. Ajouter

de l'cau pour obtenir un volune de 400 ml
¢t faire bouillir doucement pendiont

5 heures sous réfrigérant & reflux, Agi-
ter doucement le ballon d¢ teaps ecn teaps
pour ddatacher les petites particules qui
adhéreat & 1a paroi, Le liauide clnir
surnsteesnt estl décanté le lendemzin natin
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filterkroes A2 gezogen en tenslotte sur un creusct filtrant A2 en porce-

het residu caarvin overgespoeld en laine sous vide et le riésidu est en-
met water gewassen tot sulfaatvrij. suite transvusé avec de 1l'cau sur ce

Tfiltre et lavc 4 1'eau Jucqu'a
digsparition d¢s ions culfates,

Ve kroes wordt gedurcnde 4 wur ge- Te crcuset est séché pendant 4 heures
droogd bij 100° C + 3° en na af- A 100° C + 3° et pesé apris refroi-

. oelen gewogen (K Lrnn). Daarop wordt disscement (K grammes), Ensuite le
het kroesje mét residu in de koude creusct, contenant le résidu, est placé’
woffeloven rcplaatﬁt en gegloeid (2 duns un four & moufle non chuuffé =t y
uur op 900° C 24°). Wa ufkoelen cut caleiné (2 heures & 900° C + LS“C)'
twcede wcginb T L gxum) Une deuxiime pesice o5t cf!ectuuu aoréy”

refroidisscacnt (L gxnmnca)

i

. Berekening . . Do . gnlggl
Ve verteringsgraad r wordt ale i - Le degré de décomposition cst caleuléd
volgt berckend i T comme suit i
re K-1 ). 106 . o " X-L ). 106
. ;1 100--V1d .8 N IL i 100-v,,).a
woarin i =vgrnmmcn ingewogen étot ;AA olt 4 = prise d'cssal exprimé en grammcsf
X - I, = santal grammen gloei- K - L = pertec & la calcination du fér
verlies van het residu; ] oidu exprimée en granmzes; :
V1d s vochtigchulte van het inge- V1d = Tencur cn hunidité de 1la prise
vogen “"luchtdroge" veen; d'cssal de la terre de tour-
’ bitres "séche 4 1'air";
a = percent gloeiverlies van a = pourcentuge de ;c}te A la cale -
het droge uitgangsmateri- * eination de 1la matiérce slche
aal, eventucel gecorri- ) originnle corrigé éventucllement
geerd voor CQ, uit carbo- pour le CO_ provenont des car~
ﬁutcn_(zie L), - bonatces (voir bv).
Opmexicing | Remarque
Het resultaat moet op 0,5 % worden Le réoultat doit &tre arrondi & 0,5 %
afgerond, :

o/
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v=4thnle BUT~Div='-d-e~f 3 Bepaling MAthode BNI=Div-5-d-e-f 3 Déterminntion du
van de pi, gloelrent van het watexr- pif, du résidu de calcination de llextrait
cxtract «n ehloor van voen, turf- - aquoux, du chlore de la terre de tourbidres,
strooizel en tuinturf " de la litidre de tourbe et de la tourbe

’ horticolo

Principe T R Principe

De p!l van de stof wordt met ecn pH- Le pll de la matidre est détormind au

reter ea bijbchorende clektiroden ge- moyen d'un pH-mdtre 4 électrodes appro-

nmeten, De hocveclheid 'in water op- prides, La teneur des constituants miné-
losbure minerale bestmnddelen wordt raux solubles dans l'eau est évaluée

verekend uit het geleidingsvermogen d'aprés la conduciibilité d'un extrait
van ccn waterig cxtrakt, Het per- aqueux. Le pourcentage en chlore dans
centage chloor (in de .vorm ven cY) cet extrait (sous forme de C17) est

wordt in dit extrakt bepanld door déterminé par titration,

titratie. .

'x IX.JLY‘dtLl‘ ual

Gngeveer 0,% 1 gocd homocecn £o- Fnviron un O, 5 F'4 de 1'échantillon 1n1tia1,
naskt materinal van het uitgango- ;préalablement homogéneisé.
monster.

Apparatuur voor d ¢n ¢ ¢ ' Apparcillage pour d et e

Sehudmnneliine of roteerapparaat, Agitatcur ou culbuteur.

Fen geletdbanvheldoneter (Prlncipo: * Un apparell pour la mesure de la conduc-
brug van Wheatstone) met geachikte tibilité (principo s pont de Wheatstono).
meeteel. 4 cellule de mesure appropriée.

pl-meter met ecn glas- en ecen culo- pli-métre & électrodo de verre ot électrode
nelelekrode, . . au cnlonel. .

Erlenneyerkolven van 500 wnl. Fioles coniques (Brlcnmcyer) de 500 ml,

Uitvoering

A een 10 g droge stof bevattende Introduire dana un erlenmeyer de 500 ml
hoeveelheid van het monster wordt une quantité d'échantillon correspondant
in cen erlenmeyericodf van 500 ml A 10 g de matidre siche et suffisamuent
zoveel gedestillecrd water toege- d'eau distillée pour qu'il y ait .250 ml
voepd dot inclusief het vocht in d'cau, coupte tenu de la teneur en eau
kel nmonster 250 ml water aanwezig is, de 1'déchantillon.

De in te wegen hocveelheid wordt La quantitd de matipre 4 prélever est
£l volgt berekend s calculée coume suit 3

£« __ 1000 ' R P ) -
100 -V, eren . 166 -V, Grammes

¢ toe te voeren hoeveclheid water La quantité d'cau & ajouter

s dan W e 250 - d0.v, W= 250 - 0.V,

00 v ’ 300 - V.
00 Vt ‘ ' 100 Vt
arin /= vechigehalte van hot ol V_ = tencur en humidité do 1'échan-
dyvscudteriaal, . tillon souwmis & )l'analyse,




- 129-

*liet monstzor wordt op 0,1 ¢ nauvw-
xeuris ingewoagan, hel waler op
-2 12} nauvlticuvriyg tocgevoegd.

In de- schudnaehine of het roteer-
capparant wordt 1 uur kruchtiy ge-
schua, Oageveer 50 wl van het.
cxir wordl afgefilivecsd (p.n.
filtreerpepicr) voor de bepuling
watevex Lroiit on

van ogtosireat
chlvor.
d. vV : In de xvﬂt von ﬂa nuspcnmic

‘)z. uil een dl ]vln verareisen ge-

Gloeirest vavLﬂxtxﬂot H

In ket verarepen Tiltroat wordt hot
spaeilficke peleidingsvennogen ge-
meten bi) ecn tepperutuur die afge-
Yezen wordt op G,1° C nauwkeurig.

cifielr geleidinguvermogen bij

K S

‘a a

S T
.l 4
[ Ht x _0
S, = correctieraztor voor tempera-
tuur (2ie biljlage 2); '

¢ = celeconstante van de gebrulkie neet-

cel (: uzn een tnbel te onlenen
specificke weerstund van cen
0,020 KC1 (p.a. )~ oplossing in
zuiver gedistilleerd water, ge-
deeld docr de bij pebruik van de
neeteel geaeten weerstind ven

dese oplossing bl demelfde tem-
peratuur plus of min 0, 1°¢);

| Rta geueten clek;rischc weeratand

in Ohns.

Voor ée gevornlen wnarden van KIB

vordt et behulp van grafiecken
(zic bijlazen 3 en 4) het.bijbe-
Lorende slocirest in de droge
slof oy 1

ren sfjn gl
rhou-lang

virasie nog

slen o vernenisvoldigd,

Len

widdzlde wanrde wordt ou 0, 1pH afgerond,

KRR K

H (78) 10

Bijlnge/Annoxe

La pesée de Y'échaintillon est effeciude
avec une précision de 0,1 g ot L'enu
ajoutde & 2 ml priéa.

Agiter vigourcusement pendant une
heure dens un secoucur ou un agitateur
rotatif. Filtrer cnviron 50 ml de
Ltextrait {sur papler filtre p.a.)
pour la détermination du rdésldu do
celeination de L'extirait angueux ct de
1n tencur en chlore.

d. pH : le pH est mesuré dans le restant
d¢ In suspension par électrouétrie, La

valeur moyennc de la détermination, ef-’
fectudée en double, est arrondi & O,JpﬁH

¢. Résidu de rnlcinntion de 1'cxtru1t

nouenx s

On détermine dans la filtrat obtenu
la conductibilité spéeifigue & une
tenpérature qui est mesurdée & 0,1° c
pris.

ealenl
La conductibilité spéeifique & 18° C =
ERSTR Sy .
c Xx Rt x 10
ol 1

S, = facteur de correction pour 1a
température (voir anmexe 2);

¢ = constante de la ccllule de mesure
utilisée (résistivice spéeifigue
relevée dlun tablenu établi avec une
solution 0,0200n de KCY p.a. duons

“de l'c¢au distillde pure, divisde

par la résistance de cette solution
mesurde ou woyen de la cellule de
mesure & sa-méme température &
plus ou nolnq 0,1° C;

résistance electriquc mcsuré,
exprimée en Ohms
on re~

Pour la valcur de KIU obienue,

cherche, 4 1l'aide de graphiques (voir
snnecxes 3 ct 4), 1lc pouvcentiage cor-
respondant an rdésidu de rnlcinvtion

I'extralt lu matle

de
aaueux dons re ticha,
Conne ces sraphiques seont basds sur le
rapport dtasitation de 1o+ 8, da va-
Yeur frouvic doit encore Gtré amdti-

le

par racteur b,
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Het percentugc chloor wordt biam-
perometrisch bepaald (volgens de
"Deadstop mathode")

Potcntioneter met mogeli jikheid voor
biamperometric;

2 Ag-ApCl elektroden verenigd in één
unit waorin de elcktroden zich go
dicht mogelijk in elkaars nabijheid
bevinden zonder clkuar te rakeng

Magnetiache roexder,

Rcugentin

Z1lvernitraustoplossing s 0,1 - 0,01-
0,001 n.

Uitvooriug

. Pipettecer een bepaalde hoeveolhoid

van het extrakt in een wijdhals
erlenmeyerkolf van 200 ml, doxapol de
olckiroden in de oplosning, cven-
tucel zoveel water toevoegond dat

de elcktroden zijn ondergedowpold,
Roerstaafje inbrengen en deze met
behulp van do magnetische roorder

20 snel laten draaien dnt juist

goen luchtbellen in de vlocistof
worden getrolken,

Zilvernitraat-oplossing uit cen buret

toedruppelen tot de langzuem oplopende
"wijzer van dec potcntionmeter plotse-
‘1ling tcrugvalt, Buret aflezen, Elek-

troden en erlenwmecicr spoelen met ge-
destillcerd watcer. .

Opmexkinpen

" Het Cl-gechalte van het extract is be-

palend voor de keuze van de concen~
tratie van de AvNU.-oplossing. Er
moet nl. nietl mecer”AGHO, ~oploasing
norden tocgevocgd dan ofigeveer

5 &4 10 ml,

1 (72) 10
B1j1aze/Annexe

£. Chlores L
Le pourcentage cn chlore eat déter-
miné par la méthode blamperonctrique
(méthode "acad-utop").

Apparcillage

Potentionmdire ¢quipd pour la biam-
pérounétrie;

2 électrodes Ag-AgCl comdinées dens un
enscmble ol les élcctrodes se trouvent
nusoi prés que possible l'une de
1'autre, sans se toucherg

Agitateur magnétique,

Réactifﬂ

Solution de nitrate d'argent, 0 1 -
0,01 - 0,001 n.

Prélevcr 4 la pipettc une partie
aliquoto de l'extrait dans un erlen-
meyer de 200 ml & large ouverture, in-
troduire les élecctrodes dans la so-
lution ¢t njouter éventucllement une
quantité d'eeu suffisante pour cou-~
vrir les électrodes. Introduire la
baguette d'agitation et faire tourner
celle~ci & 1l'aide de l'agitateur
magnétique & une vitesse telle qu'au-~
cune bulle d'air ne soit nspireo dans

* le liquide,

Introduire goutte 2 goutte, 4 1'aide
d'unc burette, la solution de nitrate
dtargent jusqu'au moment ol l'aiguille
du potentiométre apris 2tre montée
lentement, retonbe brusquenent, Noter
la quantité de solution écoulée de

la burctte. Rincer les électrodes et
l'erlenmeyer & 1l'cau disiillée.
Remnrnucs

La tcneur en C1 de l'extrait est déter-
minante pour le choix de la concen-
tration de 1la solution de A N0, Ta
quantité de solution de nitrale d'ar-
gcnt ajoutée nc peut pas dépasher

5 & 10 m),




Er mag geen cougulant van AgCl ont-
staan dat kortsluiting kon geven. In
dit gevol moct de te titreren op-
loscing worden verdund,

Indien het waterextrakt alkalisch
reageert dient védr de titratie

te worden aangezuurd met salpeter-
guur tot zwak zure reactiae,

Y e 121 -

“par le

TN (78 10 :
. Bi:lave(Annexo

Loraqu' un court-circuit est provoqué
dépot de AgCl, diluer la solutio
avant 1a titration. .

Lorsque l'ecxtrait aqueux cot alcalin, -
ajouter de 1'acide nitrique jurqu'a
obtention d'uno réaction faiblcnent
acide.
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ep-aeratuurfactoe volgens B, PLYISSUEN voor geleldinscveraogen
T} .
(aru. Maia, Gesunlb. dat, 20 (1909), £21) = ontwerynoan ¥ 1056

racteur de teapirvatare (cedon PLEISSESR) poar 1a cotductibilité

M (73) 10

Bijlape/Aunexe

0 ,0 R )2

c 1,706 1,700 1,694
1 1,342 1,636 1,630
2 1,582 1,576 1,570
3 1,527 . 1,52t 1,516
4 1,47 1,470 1,445
5 f 1,427 1,422 1,417
1 < 1,38t 1,377 . 1,372
7 1,31 1,335 1,330
® 1,299 1,25 1,2
2 1,263 1,297 1,254
10 1,225 1,222 1,219
1 1,192 1,18 1,166
12 1,100 1,157 1,154
3] 1,130 1,127 1,124
" ©1,10 1,098 1,095
15 1,074 1,07 1,069
6 1,049 1,045 1,043 .
17 1,024 1,021 1,019
18 1,000 0,999 0,996
.2 0,978 0,956 . 0,974
. 0,956 0,954 0,952
2t 0,926 0,934 0,932
22 T 0,913 0,514 0,912
23 0,837 0,895 0,393
4 . 0,879 0,877 0,876

o

1,681
1,618
1,559
1,5%
1,455
1,400
1,364
1,322
1,204

1,247

1,02

1,19
1,148
1,18
1,090
1,063
1,038
1,014
0,991
0,969
0,948
0,920
0,908
0,£90
0,672

0,854

1,668
1,606
1,548
1,495
1,435
1,399
1,355
1,314
1,276
1,239
1,205

1,173

1,142

1,12,

1,085

1,058 -

1,033

1,009

" 0,907
0,965

0,944
0,924

0,904

*0,886

0,868

0,850

. 1,648

1,588

1,532

1,480

1,40
1,365
1,30
1,303
{,265
1,229
1,195
2,163
1,13
1,104 -
1,077
1,050
1,026 E
1,002

0,920

0,958 -
0,938

0,918

0,899

0,881

0,643

" 0,846
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gt Lepaling van

'de watercepzclteit van veen, turf-
strooiscl en tuinturf .

- monster wunvicrige water door

Prinbipc

Het ﬂon.te* wordt in vacuum vergadipd
moet water. lln een bepaclde tijd uit-
lekken bij cen gewmiddelde pPF-waarde
van 1,0 wordt de howveelheld in het
veging
Lepauld.

——-.--_—-_-_-_.._.._.....—-....-

Afzuigpot volgeng Witt (hoorte 22,5
en en 15 ¢n dicmeter), waarvan de
tubus in het-deksel do voorzien van
‘cen dranibare Z-vormipe buis voor de
walertoevoer

Cylindrisch vat 19 cm hooy en in de
afzulgpot pascond;

Iuchtinlaat in het ofﬁuia.yateem,
Afzuigponp met manoneter; .
Plastic buizen van hetzelfde ge-
wvicht, Jdengte ongeveer 20 cn ff )

4 cum, ,uan het ene cinde wet £ijn- ¢
mazig nylon afgesloten (vzartoe

aun de buizen ecn Yleine Ykruag"

is anngebracht);

Geviichten ven 200 g en dixmntur ’

38 mm (genokkeld jk te cioten van

vlwd)

D¢ apparatuur voor uitlekken bestaat
'uit de volgende delen : platte schaul

-met regeling voor constant waterni-

veau; Leperfoxccndc vlakke plaat (vv.
porceleinen exsicecatorplaat) met cen

" viervoudige lazag grof filtreerpapicr,

vaarven de naar beneden gevouwen rand
in het water hangt., De afstand tussen
het wateroppervlal en de onderkanl van
de plastic buizen mock conntant op

15 mn uordcn ¢chouden.,

nzlerinal® V\rllultn uls
hu10h1cch Ja DIV,(5-0-2 onder n,
Het V“l miag nict hosern .l;‘m dan 15 55

o NGB e
. . g&n;pre(knnaxe -

I4ihodr: MTeDiy~g ., s Délesnmination de

lu capacité d'ubsozntlon d'cau de la terrs
de tourbitres, de ln litidre de tourte et
de la tourbe hurticole

Prinecipe

L' ¢chantillon est asturé cous vidu avee
de 1'cau. Apris dpouttement durant ua
tenps détermind, sous une videur ps
roycune de 1,0 la quuatité d'eou, pr
sonte duns 1'échuntibon, cat déterninée

par pesde. b

Appuareillape {voir schdma) ™ . ’ -

Appareil selon Wittt (hauteur 22,5 em

et diandtre 15 cm) dont l'esbouchure

du couvercle cnt mmi d'un tube adduc-
teur d'eun aéplogeble (wuovitle) en
forne de % 3 '
Vasce cylindrique d'une hauteur de 19 cn
et pouvant &tre placé duns la jarre &
vide; ..
Tube d'wuende d'alr & la canalisation
a4 vide;

Tonpe & vide avee manonitre; .
fuues en plastique de mdme poids, 4'une
lonjucur de + 20 enn et d'un dienttre de

4 cn, dont 1Touverture inféricure est
recouverie par une gaze en nylon &
maillcs fines, (l'orifice de ces tubes
est pourvu & cet cffet d'un petit dvasew -
ment); .
Yoids de 200g d'un diamdire de 38 1wa .
(s prépare facilement evec du plomd
fondu).

L*appureillage pour l'égouttement com-
prend les partics suivantes : platecau
nuni d'un dispositif pour assurer wun
pivean d'eau comstunt; pleque perforde
(p.c. plagque #n-porcelaine d'un exsicea-
teur) recouveric de quatlre couches de
papicer f£iltre épais, dont les Lords
replidés vers le bas plongent dins L'ezu.
Lu distunce enire la surfuce dec llecu et

la partie inféricure des tubes en pla-
siique doit ctrc
Ille

naintenue congteninent
4 15

PIV.GS-

' dte nons nous
Lihumidisd de 1n natiire hie & ]'
(V1d) ne doit pus &tre sepdricure i 155,




yitvoering

tujzen vordan in waler ge-
en pewogen nadat nen deze
heett laten uitleklzen op de
tente paratuur (fig.2)
). Dan worden deo buisen net

s veenprodukt ge-
van 1 20 nl (onge-
tot:le inhoud).
van ¢én portie

De plastic

i2

N,u cJu

M

~thdoin

portiec

veer 1/10 deel vua de

nd

nn de indreng
: men butis v een hoogte vin
5 cn 5 nanl loodrechit on cen houten
r(r‘nd vallen. e totale hoogte

e vulllin:; moet na belasting
hct bun}thu van 200 g 17 cm be-
. De tua veden nu (onder
wie Lvu) osen (n grnm).

¢ van ULM'H]O'" en nict
10 anders

de

ice

or dan

o uite “'\11

en,
rten do buinen opAJULu sevuld

vorden (Dit treadt allen op bij

die ste ontuengen on wanr-

v oavoldoende zovi is be

vullen von de huinnn).

Banraa worden de btuizen, voorazicn

n haet gewient, in cen keing in het

"xc“ in de afzuignos bevindende vat
cplactist, dat nsi water word( ge-

ndd tel ongevece 2 cn boven het

2t het wmonster in de

cot).

unwu vardd

ot ob 0 nm.Hg

iy dune cnderdrul moot
nalf uuyr warden bereikt

15 niruten worden pe-
seval boven het nonater

ichuins geen water staat

en gedurcnle
in "-V‘j 1:§

Vanneer
buijten de
door voor-

viveeicen,
“n

in

not o

rolj

in de Jnalt, Via de
buis wo onndeuw
rveld, Noor alfwisselend
Tucht en water wordt

nd ochenl oo-

novsl warden

r

Vi het
steeds

oet op-

ter
anders

werd,

o

steed uwan het

11 y a licu de veiller & ce que,

HO(23) 10
Bt)lngefﬁgpe!e

Technique wanalytique -
sont.immcrgés

Les tubes en plustique

dans 1'eau et pesés, aprés ¢gouttement

pendiant 15 minutes, sur 1'appareil-
lage prévu i cette rin (fig. 2) (
grammes). Ces tubes sont ensuite rem-

plig avee la matiére tourbeuse A exa-’
ninev par poriions de + 20 ml (environ

1/10 de la contenance totale), Aprés

“1'introduction de chaque portion on

laisse tomber verticalement le tube
5 fois d'une hauteur de 5 em sur un
fond en bois,
doit attcindre 17 cm aprds place-

rent du poidade 0z. Yeu tubes sont

La hzutcur totale remplie

nsuite pesds (vans lea poidn) (n gram-~

mes). La double pesée ne doit pas ac-

cuser une différcnce de plus de 10 gr.,

sinon 11 y a lieu de remplir & nouveau
(Cecasne &2 précente que pour
es échantillons qui ne sont pas homo-~

les tubes

ccncu ct pour lesfuels le rempliss sage.
a ¢té efféctud sans y apporter les
soina voulus,

Ensuite, les tubes, munis de leurs
poidgs, sont placés en cercle dans le
vage qul sac trouve dans Y'apparecil de
vitt, .

Le vase est rempli avee de l'eau jusqu'a

un niveau qui dcpﬂSﬁe d'environ 2.cm
la surface de 1l'échantillon dans les
tubeo (rig.t).

La pression daus l'uupnroil do Witt est

réduite & 30 mm de Mg,
Ce vido doit 8tre obtenu endéans la
deni-heure et doit @tre maintenu pen-
dant 15 minutes. Lorsqu'il n'y a pas
d'cau au-dessue de ltéchantillon dana

le tube, on laisse couler de 1l'cuu par

le tube rotatif. Torsque les niveaux
d'ecu & 1'intéricur et & 1l'cxtéricur
du tube sont & la méme hauteur,
se¢ entrer de l'air dans 1'appareil de
Witt en ouvrant prudemment le tube
d'cntrée. Le niveau de l'ecu dans lea
tubes deascend. On ajoute de L'eau par
le tube adducteur en forme de 2. Le
vide est lentement comblié par des ad-
nissions alternatives d'air et d'eau.,
pen-
dant toute l'ondration, la surface de
1'éeh
verte par l'emu,
le vide,

sinon on doit

.

antillon reste constamment.Tecou~
rafaire

on lais-
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De ('c\vichton nogcn nu worden verasi j-
derd om te worden gebrulkl voor cen
volgende churge, nuny de bujzen blij-
ven nog 1 etnvul (on"uvccr 24 u.) in
het water stuan, )

Daarna worden ze¢ uit het water ¢ uno-
minuiten lang op de appari-
tuur voor uitdlekken pgeplantst en
tenslotte govopen (p gram).

Derekeninp

De \'lau:rcuy:witoit Jn ¢ water poep

100 ¢ droge stof wordt verkregen
uit

10,000 _(n-1 )
(n - u)(100 - v

W. cop. = - 100
1d)

vuarin m = gewleht von de lege Lais
n = gowvicht van de¢ buls pge-
vuld met "luchidroog!
monslermaterianl;

_p = gewdcht v de buis met
monslermnterian) vers
zadipgd met waterg

V1d = vochtgebnlte ven het
"iuchtdroge" monster,
Opmerking

Het resultoat wordt ufgerond op
tientallen,

Les poids peuvent Give endovia boprd-
sent pour &tre utilisds lors d'ennnis
wltévicurs, mois den tabos seat
core popdind 24 hicuves (.:-.‘.s, 1!
suile ils Gont retirds
it 5 minuies ogur Mo
d'¢ronttement el pesés (p ogrn

Calend

La enprnettd dtabsorption d'een o
d'eiu opac 100 g de matilre siend ent
obtenue pur Ju forimle 3 ’ -

10,000 (n-n) - 100
cup, = ket ; .

-(n - d) (l(}(:--'\'::y

ofi m = poids du tnbe vide

n = poids du tube renpli evee Ja
matidre npilyser “oiche & 1' et

p = poidu du tube contenint 14 lchane
tillon caturd d'¢

53T B

teneur en eon de 1'éehnntidicn
" ogtehe & 1'oirY,.

Via®

chm. que

Le rénultnt ést arrondi & la dizasiace,
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o grntiur veor de bepaling van de

Anp. C\F/ucllm 5(7) 1
valerceracideit 1vle

Appurvatuur voor ket en
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cour Ia ddtermination o-t]
apacitdé d'absorpiion dlean
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A

Apparoillage pour Yl'égouttcmcnt
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K 2B U "ll b ACTIN
pa 16 N (€ 16£.)
volgann e PIPETL R,
1. Yringipz
Uit eun Leripe sunpensie van een
achiterconvely 1,0, en een

Lepandde
ter wordt,

Linntur tohinadaldae
Beavectileid van hiet wo

na 15 ctnaten besninm, vin o cen
Vool e ven dbepte cun hopanldde
Lo Bedd opgene iy, dngoedanpt

et droeng vn gestoctd,

wortiseerd voor de
€ voor
het pgloeion
Frietic minerale
Lesckend,

pree

5.

"'L .(‘003" noasternnteriaal als voor,
de bepaling vin e watercapaeiteit

bij veen(zie dane onder DIV.0S5a.2.a, ).

Loyl

4. I]\\ ure 1uux‘
elersYuzen met een hoegte van + 13 cin
en coi & uelere von 4 10 ¢y wearop

rastreep is anangebrachy

big 000 il oeen o
G pipet vian 0 o

irviders vin 1,1 liter net rubdber-
p bij 1 diter cen merkstreep
abroehty hoogie 4 40 e, in-
L‘i:‘-'. e 6 en.

chanltjes van
weter 60 en,
het reinigen der

Q
>
hotp ) d

(o) voor

op 0,%v C nauwkeurig af

s texening of ge-
rkings
iseerd

4 fen stue servaljon: pipelie javgsde A 1'ean d:
: :Loop 0,1 ncralinde), Fixcée & un support grah
TR soeen st vido fpouvelly ftre facilenent -
NIRRT leld cde vervjealewent sur uns distance e
P o, 30 ¢, avee une preécisi de 0, 1
T Poar noufle
T I8 ;
’ N B v,
5 o R Lt igne, g
[ L . =
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Annexe 3
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Bijinne/Annexe

DECERMIIATION DE LA PRACTION MINERALE
INFERTREULS A 16 mIorons (¢ 16 ) se-
Yon LA HIS0HODE DLt "A LA PIDETTE".

1. I‘L’lut‘ip('

Une quantlté dédterminée de 1'échintildlon,
truitée respeelivenent avee de 1l'enu
oxypénda et un nrent pcpti:nnt, et wilae
en cuspepsion dana l'eau; aprés avoir
laiaad dépocer pendant 1% minutes, wue
qumntité détermminde est prédlevée o dn
pipetic & un niveau indiqud, évaporde a
sce el caleinde.

Ta froction des particules wmindrales
< W A¢ est enleuliée sur la buse
résidu de caleiantion, en y apportant
un correciil pour l'egent pepticant
ajouid et pour l'eou de rédontion,

minde lors de Lla cnleinatiian,

du”

¢lie-

2. Doumaine 4!

Perre de tourbilres et terrcau,

3. Behentillon destiné & 1'rmalyse

Matiére "séche & Y'auir" comame pour la
déierninttion de la cuprcité d'ebaorp-
tion d'esn de 1a terre de tourbidres
(voir soua DIVOL2 2ana)e

4.
RBéchers @'une hauteur d'environ 13 cu et
d'un diamdtre d'environ 10 em, pourvus
d'un trait de jouuge au volumo de¢ £00 ml,
Pipetic Jaugde de H0 ml,

Bprouvetics cylindriques d‘unitntiﬁw

de 1,1 Yitvre, munis d'un bouchon en
caoutchoue et pourvus d'un treit de jJnuge
eu volwee de 1 litre; houwteur environ

40 cu, Atamdtre intéricur 6 cm,

Capsules d'évaporation en porceleine de
30 ml, hauteur 2% o, dimmétire 60 nn,
Pincean & polls durs pour le nettoyuge
des béchers,

Therzenitre, permettant des.lecturcs
0,%" C pris,

Chronouitire.

FPipctie de 20 ml dont e moddle firure
au sehdua ou pipetic similaive (voir ob-

Appereillage

4




Peagentia

O

demineraliscerd water,

3) Peptisator @ een oplossing van

mpyrofostfuat (la

4P2

a. Voorbchandeling

20 gr luchidroog mnteriaal wvordt
nruvkeurig afzeworen en kwantito-
tief overgebracht in cen der beker-

1,0, (rengens 1) tocgevoegd, waurbi}
eén secer hevige reactie kan optireden
onder zeer veel schuinontwikkeling;
door plaatsen in cen bad met koud
water en voorzichtig necraspuiten van
het schuim met wat pedenineraliseerd
water kon overschuimen worden voor-
koumen. Wanncer de 0,0, is uitgowerkt
wordt opnicuw 2% ml“toegevoegd, wenrs
bij opnicuw zeer veel schuinoutwiklie-
ling kan oplreden; na het ultwerken

A ‘hiervan wordt de laatstle 25 ml 11202
5] tocgevoegd.

lla ecen nacht staan, bij voorkeur in
een bad met koud water wordt gede-
nineruliscerd water tovgevocgd tot
ecn totaclvolume van + 125 m) en ge-
durende ongeveer 5 ninuten gelookt.
Daarna wordt zoveel 1 n HC1 (rea-
gens 2) tocgevoegd als nodig is voor
_dc ncutralisatie van eventuccl aan-
wezig CaC0O, in het monater (voor
teder % Cad0, 4 ml 1 n HCL) 4+ 25 ml
overnaat. Velvolgens vordt net ge-
‘demineraliscerd water verdund tot

400 1l en gedurende 15 minuten ge-
kookt, Dazrna word% de wiand van

het bekerslas met cen penteel schoon
gemaakt en de inhoud afgelocld tot

: azertenperatuur; met gedeminera-

i liseerd water aanvullen tot £00 ml

€ omroeren,

) lia cen nacht stacn wordi vaon de

s haldere bovenluag veorzichliy no-
veel nogedijk afschicveld, wanran

.t Viver wordt annpevald tol 8OO nl
ned gedenineralbiseerd water en on-
croaerd,
el L

Ltopnien: een nachl st

da hegondbnn s weer ot pchereld,

L e

glazen von 800 ml; hicramn wordt 2% ml

dante de mousse peut ce produire & ce
~monent; le

PR 10

'rinve caviron Y n g uéde
Tanger @50 ul de HE) alre avee
3 ditres d'ean déainéralicde.

A : unc solution de
T ascphate de sodiun

0 . .1’; < Ve .
4P2 . lonzo) dzns 1 litre d'cuau

A, Traitenent or
20 g Qe matiére
pesés cxaectenent et introduits quantita-
tiv at dans un des béchkers de £00 nl;
wjouter 295 ml de H_ 0, (réuctif 1)june
réaction tris vive avee foruation chon-

débordeuent de 1a moussae peut
8ire évité en plagunt le bécher dans un
bain. d'eau froide et en riduisznt prudens
ment Ya mousse avec des jets dlenu dé-
mninéralisée, Lpres arrgt de la réicction
de L', 0_, on ajoule & nouveczu 25 1l

une nolisie abondnnte pent & nouvenu se
formter; cprés arrt de la réaction les
derniers 25 ml de H_ O, sont ajoutén.
Apréa avolir 1lajssé eposer pendent wne
nuit, de préférence dans un tain d'eau
froide, on ajoute de l'ezu déninérolisde
jusqu'lt un volune totn) dlenviron 1X5 =l
qui cat porté et anintenu & ¢ébhullition
vendant environ 9 nutes, Ajouter
suite de LYHCL n (réoetif 2) en o
cuffinunte pour ncutraliscr le ¢ar-
bonate de calciun éventucllenent pré-
scnt dans Y'échaniillon (pour chaque
pour-cent de Ce0,, 4 nl de HCL in et ajou
ter encove 25m1 cn’axcis.On ejoute de l'zay
dénindrelisée jusqu'a un volune de 4C0

ml et ou mainticnt & fhulliticn per
15 rinutes, Les parois du bicher
cusui le nettoydes & 1'uide d'un picn
et le conienv est refroiéi a la tex
pérature czbiante; on porte au volue de
€00 ml avec de l'ecu dénineralisée et

on azite,

Apriig wvolr lainsé dépocer pensd
nuit, Ye Jinuide claire ournsg
giphonnd prudenneat; on porte crnouil
nouvenu cu volume de £00 nl avee de
Y'esu dipiiner2lindée et on anite. A
avolr loissd déposer encore pt
nuit, le Yioutde suen: ntoest 4

vesn Slimind poe siphonnegen,

coan
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On .\JnutL )() nl d! \"ont peptismmt (r (HES
etif 3) ensuite 2 1'aide dlune pipette
et on mdlinge viea e tout. ba suu-~
pension est alovs portde & dbullition
ct maintennd aiusi pendant envirorn %
minuvtlen, Aprés 3¢ refroldisesent,
transvaser quantitativement le contenu
du bécher dans une éprouvette eylindri-
que d'asitation et nettover celui-ci &
nouvenu A Y'aide d'un pinccou. La sus-
pension ¢sl portdée au voluuce (= 1 Yitre
avee de Y'eosu ddmindralisde.

nntion do 1o finet ‘.mn/ 146 /(
.;wr“.i‘u'h de 1a saspension ¢st dé-
tcrm1n»c 4 un deni degrd pros. A l'alde
du tablenu (voir point 8) on recherche
le niveau, correspoadimt & cette tempda
rature. Le prélevesent 2 la pipetie sera
effeclut & ce niveaw., he cylindre d'api-
tation est bouchd & 1'aide d'un dbouchon
en caontchoue s'ajustunt cexactement et
bien ogitd; lors de cette opération
veiller & ec que le ddpdt soit milungd de
fagon homogdne duns 1a suspension.
Déelencher le cheonondtre aprés avoir
dépond le eylindre. Le cylindre eot placé
prudemtent en dessous de L'déchantidlon
de pipetiage, et la pipette, dont Ja
robinnt Ft ectivrné, ajustdée de telde
agon que l'ouvert ure du point § touche
xuct(Acnt la surface de la susponaion,
Ia position de lu pipettic cst lue sur la
régle pradude fixde derridre la pipctto.
On y ajoute la distunce du nivcuu de wrie
lévenent ¢t Ja pipette est abuisude pru-
derraent jusqu'eu niveaun exact. Sxnctee
ment apres 1% minutes, le robinet X
est ouverpel la pjuctte eslb rempliec au
moycn d'une Lroope & emu. Dés que la
sustension a dépyssdé K, les robinais
K. et ¥, sout ferméi. e ruccord A cst
decommecté du flacon a vide. be robinet
& deux voies I, est ouvert de telle
[2eon que 1'cxcds de suspencion pent
g'¢couler poar D; la partic ¥ est rincde
avee un peu dlean démindéralisée provc
nontk de W, K, est ensuile ouvert
de Poet Koona de s de B ode sor
Yoo coirtenn de L pipetie s'deoul

.

B dons une enprule en poréclaine sdende
mentb.

clopeide prdndahl
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e pipot wordt cvencens net icts
redenineraliscerd water vit V¥ na-
reopoeld; ook het spoelwater wordt

;n het schaaltje opsevangen. (Ter
verhoging van de snelheid bij scrie-
werk kan tijdens het aftappen door

4 ret de mond worden geblazen; net

het ijken van de pipet is hiemmee

den rekening te houden). .

Het porseleinen indampschaaltje met in-
houd wordi op het waterbad drooppe-
dazant en vervolrens 2 uur gegloeid in
de moffeloven bij 900° € + 25°, lla af-
koelen in een exsiccator viordt ge-
vogen.

f. Berckening

. minerale fractie ¢ 16 Ay in de
droge stof =

(a-16) x 1,064 x 250 x 100

7000 Z1oo-v'd)

waarin
.

g = de gewichtsvermecrdering van

~het ochaaltje in mg;

16 = corrcetic in mg van de toepe-
voegde peptisator, wanneer de
pipet van de pipetosutelling
precies 20,0 ml jinhoud heeft;

1,064 = correqtie voor het tijdeno
het glocien verdwenen ge-
bonden wuater (=6 ¢ in de
fractie < {( )

250 = verdunningsfactor ;

v 4 = vochtgehnlte van het lucht-
droge monster,

Comerking

Indien de pipet van de opstelling
ecn werkelijke inhoud 1 heeft, dan
dient de factor 16 te worden ver-
zenipvuldigd met
éa en de factor 250 met %Q'.

3

Ia pipette ect épndunent vineée ovee un
peu dfecn démindéralinde prilevie 22 W
1'eau de ringoge cut c¢galenment recueilldioe
dung la capsule. (B0 vue d'uugmenior la '
rapidilé den déterminntions er sdrie, on
peut souffler & travers A lors du sou-
tirapes il y a liecu d'en tenir compte
lors du jaugeage de la pipette).
Le contenu de la capsule en porceliine
cat évaporé 4 sec su bain-marie et est
nsuite calciné pendant 2 heureu dans un
four 4 noufle 4 ©00° C & 25°. On pise
aprés refroidicscencnt dans un exsiccateur,

7. Calcul

% de fraction nindrale 4 164; de la
‘matiére céche =

{a-16) .x 1,064 x_250 x
1000

100

(1oo-v1d)

Py
ou g .

a = numentation de poids de la
capsule cn ng;

16 = corrcction en rg de l'agent pepti-
sant ajouté, lorsque la pipette
fixée au support a une contanance
d'exnctement 20,0 nlg

1,064 = correction pour L'cuu dc¢ réten-
tion ¢linindée lors de la culeina-
tion (= 6 ¢4 de la fraction

250 = facteur de dilulion; '
V, .= tencur en hunidité de Y'ichaniillon
14,0, P
séche 4 1'air",

Renarque

Lorsque la pipette fixée au support a
une contenance réelle de I, i1 y a liecu

de ruttiplier e factanr 16 par

i ar 20
i act 0 ar = .
20 ct l¢ facleur par =7
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De berinrzings
‘e pipetteerw

tijd ven 15 minuten en
iepte voor de fraciie

¥

VO

bl j het

S.r

R

! 16 ., vwerd borexend volgpens de
; vel vian Stloheun
de Traniie op 0,675 word gesteld oen dat

van

van water op 1,00, Voor da-viscosi-
telt werd die van zuiver waler ge-
neien. | ; : '

g .

k)

i

|
Temp. dicpte Tenp. diepte Temp. - Profond. Tewmpe. Profond.’
in cn in cm en cm cn cn o
10 16,1 18,5 20,2 10 - 16,1 © 18,5 - 20,2
10,5, 16,3 19 20,4 10,5 16,5 19 20, 4
T 16,6 19,5 20,7 11 16,6 19,5 20,7 -
f131,5 - 16,8 20 20,9° 1,5 16,8 20 20,9
a2 17,0 20,5 21,2 12 ¢ 1,00 20,5 21,2
12,5 . 17,3 21 21,4 12,5 17,3 21 21,4
13, 17,5 21,5 21,7 13 7,5 2,5 21,7
13,5 17,7 22 22,0 13,5 7,7 ¢ 22 ‘22,0
“a4 18,0 ¢ 22,5 22,2 "o 18,0 22,5 22,2
14,5 18,2 23. 22,5 14,5 18,2 23 22,5
15 " 1e,4 23,5 22,7 15 18,4 23,5 22,7
15,5 18,7 24" 23,0 15,5 18,7 - 24 23,0
16 e,9 24,5 23,2 16 18,9 24,5 23,2
16,5 19,2 25 23,5 16,5 19,2 . 25 23,5
17 19,4 ' 17 . 19,4 '
17,5 19,7 11,5 19,7
f 18 < 19,9% 10 19,9

Remaraue ¢

La durde de sédimentation de 15 minutes
et le niveau auguel i) y a lieu de pré-
lever 4 1n pipette pour la fraction

16 e ont été ealeulén sclon Ln
Joi de Siokes, ol ke p.o. de da fraziion

Ca &Lé £ind i 2,675 et le pes. doe Llean

& 1,00, Ta viscopitéd de 1lluau pure a

£1¢ prise en considdération.
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In dit tijdschrift worden artikelen
gepubliceerd over actuele onderwer-
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