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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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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, ’
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HOQPDSTUK I s BEREIDING VAN _HET KOWSTER, BEITHAN VOOR D& AHALYSE

1. - ' n (73) 10 *o
: 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,
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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




A wp)

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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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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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

‘/.




' FOOPDSTUX 11T 1 BEPALING VAN STIRSTOP,

SGUFCH, ZALOIM, MAGHINS WY, CHLCOR BET
AANS 22 IGHIIID VAT ORGANISCHE STOP’

liethods BII<N-1 : Bepaling van etikatot

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

l. Principe

De aanwe:zige organische stikotof
wordt ongevornd tot amnonjiuastike- ¢
stof (principe van Kjeldahl), De -
annoniunotikstof wordt door middel ¢
van natronloog uitgedreven, over-
gedeatilleerd en in een bekende,
meer dan voldoendo hoeveelheid geo=
" Bteld zwavelzuur opgevangen, Do
overaaat zuur wordt teruggetitreerd -
met loog van bopaaldse normaliteit, .-

Cog

2, Toenaaningsuebied

Voor alle maren, opgeromen in de .
" bijlage van de reglementoring, -
waerin organisch gebonden ctiketof
aanvazig is, met uitzondoring vam =
dic, welko daesrnaast stikatof in
nitrnntvorm bevatten, -

3. Bereiding van het analzaemonater
Zio Iioofdntuk 1.

4, Apporatuur

Agparatuur cls beachreven bij
nethode E.F,G. 2.3.1, AR

5. Ba2gentia

e i o

) Hepsroxide of kopcrsulfnnt

Cuil,. 5 320 Pefe

4

(4) Xvwikx of kaikoxide p.a.




(8) Zwavelzuur 0,1 n gesteld.

0,5 n gesteld.

- (10) Latronloog 0,1.n geoteld, vrij

van curbonaten.

(11} ratronloog 0,25 n gesteld, vri}
van carbonaten.

sie netrAun.ulfidc-oplonulng

(12) e

of natzLuxthlosulfuutoplosaina

Ta. S .
Fa, 205 5 nzo (80 g/1).

(13) Iad

I. neindicntor

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

(b) Eén g methyleenblauw oploosoen
in vater en awavullen tot ecn
liter.
Zen voluame ven (a) en twee volunen
van (b) zeazen. Dese indicator 1is
viclet in zuuy wilieu, grijs in ncu—;
treal milicu en groen ia alizalisch
nilicu., Van dezo Indicutoroplossing
wordt 0,4 ml {10 druppels) gebruikt.

I, Bei:vlyoodindicrtor

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.

(
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Ge Hinunourving ) ) - i
M
:

an-tot op 1 @y nr‘u.’-~ g/ h‘vowon
hoevcﬂ hzid analysemateriaal dte en hoogm
258 mg slivutof bevai in eon destrue-
tlexolf, Vo2g toe .10 & 1% 2 keliunsulfaat °
(rézzens 2) en als (xtdlyshtor, hetzij'0,3
"tot 0,4 g kopesroxyde (of de oquivslente i
haéveslheid kopersulfant ¢ 0,95 g tot

3 - reagens'3) netzij 0,7 IS kwik-

(of de cquivaleate hueveelheid kwik d
4 - rengens 4), Toevoeging van ea= 3
suimsteentjes is nan te bevelen.
rervo‘ gens 25 ml geconcentreerd zva~ |
T (rea 2n9 1) toe ea meng docr voor-
¢ oazaenken. Verhit eerat matig
af en toe omzwenken, tutdat verko- j
; neeft plaztasgevonden en schuimvorming
aeer optreedt ; verhit duarna sterker,
tot de vioeictor gelijkuotig kookt. Verhis,
nog een uur-na het helder worden van' de
vloelustof (heldersroen, indien koper ale
katalysutor gebruikt ia)., Let er op, dat
zen orgenische stof? aun de wand van de 4
wolf gza% vastiitten en draag er zorg voor
¢at de wand van de kolf niet overhit wordt,

|
i

e s s S

b, Destillatin van ammoniux

At vervolzens de kolf met inhoud af-.
: i Toep dan voorsichtip ongeveor
0 al gadesiilleard water toe, Wacht .
rott tot de wulfasten opzelogt zijn,
vlivzselan. Voeg enkele ziakkorcels
of enkele stukjes puinutcen toe. Vcrbind,
tndian een trechter met afslultkraan ge-. i
sruikt wordt, de destillatliekolf met de - °
a4 u.tclnde vaa de koeler (in- =
SR vnanead vurlcngntuk)
conde bk eerste Yeartier ten~” |
in hes vreorg ale zvwsvele
. dé tadicaver (raagens 13) !
cuilergedonneld te. nijn,
r voorzizhtly eon de afge-
ox lor'zn" vnldoenuu natron~

et e

P"n 3 in het
: el ul vu;dz:nde (net en-
wrle fup“‘lﬂ fennlftuleian kan men gen
suntrele toepassen ; de vlocistor in de = -
if dient ook na beeindibinb van’ de «rh
v99V1llut)¢ dqldelijk alkulinch te Zlyn).

<A
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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 wl gedestillecrd wordt.
Controleer dan met een rood lakmoegspn-
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 destillatice 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

_b.v. ureua 35 wl 0,5 n =wavelzuur) voor-
’

gelegd. Bij produkten dio zeer.weinig
stikstof bevalten wordt cen geringere
ho;vrclhcid voorgelepgd, b,v. 10 of

1% ml, 0,1 n welke doaraa anngevuald
wordt met gedestillecrd water 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, S n - teruggetitreerd,
totdnt de plonr duidelijk geed io
indioen irndicator IT is toegepust en tot
grijs (oversung tussen violet en urovn)
indien indicator I werd toebepuot.



7. uon.“olea W .
Voe:. onder dezelfde¢ omstandijheden
een Blenco-bepuling uit en breng een’
eventueel gevonden correctie in ree
kening bi§ de uerexening ven. het :-?
eindresultaat (controle op da re= L.,
agentia) ER
L1
Voer ter coantrole van de gehele {‘ 33‘
methode inclusief de destructie de . ,
bepaling uit met 1 g aceetanilide . -
. PR |
D.a, LR
et theoretisch stikstofyehalte i
hiervan bedraagt : 10,36 ¢,




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

Het camlynematerieal worlt pet water
seroteerd, ‘e Treeron eadosding

wosdt rmatl trizhdeoraci fnguur gee

klaord en daarne gefiltrcevid. faar-
gelanz de sumenstielling voen het nonster
nie loenassingscehied) wordt in het

filtrant de anconiunstivstof kepaald,

volgens Ze methode &, B 0f C,

lethotle A .
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 normaliteit.

Hethoﬂcg?

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 beizende nbroaliteit.

rZt door nidd2l van naZne-
drnveﬁ, overzedestilleerd
stooudestillatie oader
rukoen opgevansan in cen
dan volloende hoceviel-
heid sesteld zwavelzuar. e ‘overnand
zuur wordt getitreer 4 et natriunhydro-
xide oplossinz van belkende normnliteit,

2. Toenassinzs=shisd

mc]:c ureur

llethode A 45 toesasbaar voor alle nesi-
stoficer Zie o: jache ctof bevatea

en opsancnen ifn in 42 bijflade hij de

reslenentering oa welke minder don 3 %

i tilictol bevatt

on.

22> voor alle nest-
ne stof hoveliieén

e bijlaze hif de
uitzondeving von d
wevatien,

en oypzcen
Slemeater

12,
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Lethote € 15 teepadbaar voor clle . .
~égtstorfen die oviarische sto? be-
vostan en opsenouen zijn in de bdij- |
1a vii de rezlenentering en dio |
xeer dau 15 a:moniumatlkstor
bavatiene

3. Ecrnldinﬁ var het ~—rlvscnn‘ ter

Z1e Hoordotux I, . . . " .

'

tiethode A, B en C.
Rotenrﬂpvqrnau net 35-40 omveﬂtcllnren
p2r minuut.

A._Apdaratuur : )

|
“
.

halen van zlas of plastic -
el doorsnede van de¢ binnen-
5 mm, doovTonede van de buiten~
60 nn, . . .
oturct o L
arapipaiten van 1 ml,

h

Destillatictoestel nla ‘beachreven ,
bij de zethode R.E, 5? 2.1, 7 :_.'

Dastillatictocstel voor stacadesiil- i
latic omier veratndorie drul, hagtaanda)
uit_ (zie bij,\vcﬂ 3 schema) o

- kol? van ;CO nl a3t roade hodent en
© woerzlen vor &li jpatuk (.,, Jﬂola1tat
in sen wo tcro"” (?);

- 1‘19.‘,| "'G‘l”‘ r‘,‘t ’nf-“\'-'cll"— 10-‘~°
" oafvoertuis (3 :

- ;udlfnlc'

- Lo
- LZNOTTLel




- 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 : 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
zwalkrode kleur (in het algemcen
moet natronloog toegevoegd woxden).
Vul met water aan tot de strcep en
meng. -

G -

(4) Verzatipde kaliumcarbon

ping : 100 ¢ K.CO_p.a. met 100 ml
water tot koken bfunfcn, nfkoclen

en filtreren.--

(5) TrLbhlooruoljn7uur oplossing

et uupiy

207%
(6) Amaoniumsulfnat p.a.

(7) Zweyelzuur @ 0,02 n gestelad. -

iTvink
elle ctikstofverbinding.

watoer, vrij

(2) Lpgnesiunoxide p.a.

(3) Lwave‘cunr 0,1 n gosteld

(4) Netronlvog 0,1 n ycotcld, vrij vun

carbonaten.

(5) Trlchlournnxjn uur 20 %

{6) Ammgniumsulfaat p.a.
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sing 0,1 n cn met weter asn-

37 ml urlt,l".urlh;,'uro,. |.(11-opln.; ;
vullen tot 34:in diter. ;
i

4
!
. . J "‘
“(b) één g methylesnbhlauw oplosnen “T.
in water en aanvullen tot déén
liter. ) . .i o
1 volume van (a) en 2 voluren van 4
(b) menzen. Dese indicabor is vio-
let in zuur pilicu, grijs in ncu- ﬂ
traal milieu en sroen in alkalisch
-miliecu. Van deze indicatoroplossing
wordt 0,4 m1 (10 druppeln) gebruiks,

IT. otb)lrooltnd1"n+or.

;. 0,1 g nethylrood oplossen in 50 ml .
- ethanol 95%°, aanvullen mot vinter ,i”

- tot 100 ml cn, indien nodig, ril- .-
,‘:frercn. Iien mag deze indicator ge<

* brulken in pladts van de voorgahade;
© waarbij men cchter slechts 4 &t B
drappels nodig heeft, . "

" vitj van kOOldLO’ydC on van
2lke stikstoivertinding (ammonla,
nitraten, nitricten, ens. ). . f
1naiunov/aﬂ D.8, '!Cﬂ
4""
(3) Gasteld zwovelzuur (0,1 n 3 0,25 'q}(}

{2) Pocdervorniz

{3) &

(5) Trxoh’oozazlanzuurov;oasin; 20 ! ;(5
(6

(7

R (3

nntriuthdrn.ld o:- 31:3 0,1 n en
met water ‘eanvullen tod d3n liter




(10) vacutinvet

methode Ay, B en @

Breng 10 i van het wnalysenaterianl-~
op 1 m nanukeuri; rnevosen - in ccn
naatikedf voen 200 o,

Voe;; 100 nl water (reasena 1) toe

en laat gedurcende 30 minuten roteren.
Yoey vervolgens 50 nl trichloorasijn-
zuur (reagens %) loe en nlt korie
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 ml van het eventueel verdw fil-
traut ten hoogste 0,3 my. ammonium-
stikstof bevetten, Indien het ge-

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

Breng in de binnenring van de sachaal «
volrens Conway ongeveer 1 nl booriuur-
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 r het fltraat werd tocges-
voegsd. Breng vervolgens lanzs die
opening in de buitenring 1 ml ver-
zadizde kaliumcarbonast oplosuing
(reazens 4) en sluit de schaal on-
middellijk geheel. .
Manipulecr vervolgzens voorzichtisg
zodunig dat de vilceistorfen in de
huitcnrinr cemengd worden, Laat
vervolgens gedurvende 1mur bid 409C
of sedurende ten minule 4 uwur bij
kamertompe riituar staan, Neem het
deksel af en titreer uit cen nmicro-
buret dc ammonia in de boorzuurop-
lossing et 0,02 n zwavelvuur
{rcazens 6)
1 ml H,30, 0,02 n is eaguivalent
net 0, ?a ng afﬁoﬁihﬁati stoi,
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- arhankeld )
suhalte a2an a:

8o

wischten
.ean nne;nndn hocveslhaid vion het il

caat .noeen destillatickol?, Yer-
din net water (reasens 1) tot onse-
veer 2060 al en voeg 1 g nagnoeniug-
oztdc_(rc1~~v ’) toe alumede enkele-
druppels antischuimniddel (rca:cns
8). Dec oploszing dicnt nu alkalisch
te reazcren (11?noc°), 720 niet, dan
dieat meer nasnesiunmoxide toegevorgd
te worden. VYerbdbind 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). Destilleer =

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.

Figetteer - afhenitelijk vun hot te
verwachten gehulte aan ammonlumstik-
stof van het monster -~ een pussondo.
raeveelneid (in het wlgemecn 50 unl)
v-r u=t filtrast in do destillatie~
¥olf wven 500°ml. Yerdua eveatueel

t waser (reagens 1) tot ongeveor

.
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tceft. Yorbind Je aTzui=~
1 moa

e

noaecter voor vernind
t dc watersiraalnonp,

Joen hat, .»oﬁoxj-
ioniunntiln $of, -

o N T P . eey  ee Py A e

- P e A ed P b

hernetiseh net de -

- N L. aew

e

B3 s 0N B b T3 pe e Al ALY e

S 0 0" 6

3 L i




]

Bronz in do 2estillatickeld” enlele
druppels antischuinnidde) (rccgcnu G)
cn 2 5 ramesivionide (rcnfcns i
de oplosuing . dient alkalisch te
reageren 2et lakmoespaplcer.

Yorhind onniddellii de ltol¥ met ine
zeslenca hals nat hat destilleer
cpparaat (mes nehrul% van vasun-
vet (reazen Plaats de koll in
cen waterbad dat vooraf verizarnd
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

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

‘van de vlocintol sebracht wordt. tas

het uitcinde van deze buis met een
weinip water (reagcnu 1) Titreer de
overnaat zuur el de gestelde natrium-
hydroxide oplossing (rca-cna 4).

H.B, Dranx ~scdurends de stonmdiattildl

cnder verniatderde druls aan

Lril.

1. Controla

'a) Zen blanco-proe’ uitvoeren onder .de-

zolfde dien en faarnce
relening noulen b!j nat berckenen

van dc cinduitslag

b) Voor Hét uitvoeren van de ontle-

diazén, de goade werking van het ap-
'puraut en de neuwkeurige ultvosring
vun de verkwljze naguwn met een nauw-

z cneten deel van cen opn~
n ancontwssulfast (rea-
~ens §) en voor niethode C van een
vers btereiie oplocsing vnﬂ\kgnoni—
unsulfaat (rec ens 6) on ureun.
(reasens 7)-

10.“‘.'\ s ova




rnmontuns tilkato?
die winwesdy In het n‘“cnntcw Vo=

Pe hocveelhizid
contryolenonsler dient
overcen Lo sternvien net
maoniwaistikatof
volunoe

Iune van het
nin of meaer
de hocvecelheld
agnwezi;s in hed algemelen

van de bereide 0710u31".-

0. Uitﬁrukx!ﬂ" van het resultung

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

i
i
I
H
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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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1.0, Voor deze methode kun ook de

. werkuijze worden Pavolgd, ‘beochre-
ven 1in de E, E.G.—mothodu 24601, -
‘onder de volgende punten s 4, 5,
Te2.14, !211,,7. .53.,7254.-

en 7. 2-)-50

¢




Patiodo MNT-H-3 1 Bopaling van

nitraatstikstol in aanwezigheid
van organische stof

incine

Xylenol wordt seniireerd tot nitro-
xylenol. Het nitrozylenol vrordt over-
gedestillecrd en opsevensen in cen
oplossing van nﬁt:)uwh"dvox1de. In
het destillant wordt de intensi-

teit van de gele kleur gemeten.

2. TOCpq ;singscebied,

~

Voor alle warcn die orgnnische utof
“bevatten en die opgenonmen zijn in de
bijlage van de rezleméntering.

3. Bcretdin& van het analvsemonster

Zie lloofdotux I,

4. Avparatuur
- hen convoudx;e destillaticappara-~
tuur, bestaande uit ecen conische
kolf ven 300 nl, verbonden met een

verticaal cpgestelde Licbigkoeler

- Roteermolen : 35 & 40 omventelingen
per minuut, ’ i

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

- Normale goed gereinigde labora-
toriunapparatuur.

5. Rearentia

(1) Gedestilleerd

:
- en van elke atikbtofvorblnding.

(2) Vlleﬂo]rca'eﬂ° : 0,2 5 31 hva"o—

dime thylp‘w..ol)(hct v-,lmol .ient
als kleurlorze Yrisinllen ann-
wewls te zidn)worit ned natriun-
hydroxide oplossing 0,2 n {rea-
gens 4) sanzewreven en met de-
zelfde oplossing onneclost Lot
" een volume van 10 nl,
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5Ed

*treer. Yevdun, zo nodij tot ec:

.8, Do optosaing dfent voor o=
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,

velauur @0 720 md zuwavelaznur

DA, 1,84 voory 1chL5~ nengen
met 280 nl gedestilleerd waler,

(4) Hatriuahydro: 1Fﬁon]o—§12§ : 0,2 n.

. ~

(5) Trizhloorazijnzuur s 10 % (100

i trichlooruzijnzuur oplossen in
water cn nanvullen tot 1 liter).

?
6. Uitvocring

Nreng 5 7 analysemonster, . op 1 ng
nauvkeuriy afgewosen, in ecen naat-
kolf van 500 ml. Vocg 25 nl tri-
diloorasi jnauur 10 55 (reazens 5) toe,
swenk on en wocht tot een oventucle
kooldioxydeoniwikkeling bijna be-
dindicd Jus ; voeg danrna 350 nd
vater (roagous 1) toe. lant in cen
.roteernolen gedurende ecr half uur
rotercn. Yul aan met water (rea-
cens 1) tot 300 ml, meng en fil-

sende connentratie, dowon. Ddx
0,035 me nitraatstikstol nesr nl
1nd1en uitaindelijk tn ccn 1 cen
cuvet geaetan wordt. Pipeteer va
de aldus verkresen oploessing 10 2l
‘2f in een konische kolf van 300 nl
{zte apparatuur), voes 2 ml xylanol-
‘rearens (reacens 2) en 10 @1 swavel-
zuur (rezzeas 3) toe. Sluit de. kol
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 kaneritennezatuur staan.
Vozg; 100 nl water

enkale siukje: ! 0 e
destillenr (z!e auprratuni) ket
ontstane niLr lonod over, wanre

bij het dest illdﬁu opzevrasen wordd
in cen roatkolsfje van 100 nl, waoarl
-10 nl nﬂtriu‘lyﬁro: dcoplossing 0,2n
{reazenz 4) uanvwesig is.

aes -

(3

{4
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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
‘tenslotte met water (rcagens 1)
iman tot eon volume van 100 ml
mens; cn niect na 1 uur en nict
“later dan 2 uur de intensiteit
‘van de verkrecen 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 ijkecurve
de overcenkormende hoeveelhcden
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.

2) Indicn in uitzonderlijke Zevallen,
het walysendterinal nitriet bevat
dient men per =g nitriet 1 ml 15
vers tercide emuoniunsulfinact op-
lossing toa t2 voeien (enkele
minulen vide Wil lovoozen ven het
zwavelzuur). Yel dicnt het totaal
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.
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3) leagens 2 kan ook bersid worden
als $ ¢ oplossing iniiauuuijn,
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

¢) het destillant dient vrij nauw- .
keurig 50 ml te bedragen; daar-
toe kan het destillaat het best
vorden opgevangen in cen naat-
cylinder. .
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. L bvg ngumerxghrld e
van nx»r\ten enrorjanicehe stof

1. Principe

_De nitraatatikstof wordt tot vnmoni-
'unatiuutof ucre:!uccr‘ral door jj:cr-
poedar en verdund zwavelzaur. De
orzenisehe sehon:len stlkstof viordt
ook omzevornd tol amieniunstiksto
Alle stikatol, thans nanvezip ala
anaoniumstilistol, wordt uitzedr-aven .,
- net loog, ovurucdestilccnd en in-een
bekende en meer dan voldoonie hocveal-.,
heid gesteld zwavelzuur oprevanzen,
De overnanat zuur words teru;so-
titreerd rmet looZ van bepnanldde titer,

2. Toenassinzsrebied

Yoor alle waren opjsenoacn in de bij- -
lage van de reglementering wearin ’
onder andere nitraatstiikstof en or-
ganische stol gelijktijdic sanweznig * .
zijn. ’

5. Reraldins von het analvaenonater

Zie Nocfdoituk I, D

3 1 [¢]
biJ 1T ¢ B.E.G. 2 01.
12 2 ven cirsa 790 nl

sereinisde lahorn-

s 3 oG} ic en ven
o ctikstofverbinding (ammontn,
nitrater, ritrieten, enz.) " -

Py bd % e A M L Ll M lre A Sk

-y

o~
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(2§ det ”\1¢1£t9f pered

h)pmuwwuwn

(3) swavelzunr 1 + 1 (gevichtahoe-
veelheden, - :

(4) Clanparels

(5) @atervrij natriungsulZoat n.a.

" (6) Kwik of h.i/o*1“e p.Q.

(7) Zunvelzuur p.a. { 4 = 1,84).

(10) sink, gegranulecrd.

(11) Natrivnsulfide~boudende looyg
5”kz natriunhydroxyde met 100
& 150 g natriunsulfide
(Ma_$.911_0) in wuter oplossch

tot 10 l1iter.

(12) Indicﬁ .oroplossingen

‘1. Yenrindicator

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

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

1 volume vaan a) met 2 volumen va
b) menren. Deze indicator iu vio-
let in suur rmilieu, jrijs in neou-
troal milieu on groen in alkalis:
nilieu. VYen deze irncicdtoroplos-
sing wordt 0,4 ml (10 cAun1~xo)
gebrujilkt.

*IT. Methvrlreodindicator
0,1 z metihrlrood oplossen in 50 ¢
ethanol €3¢, aanvullen nat =uter

100 ,ml exn, indicn nodirx, fi]t\;p




tlen
p] FiH1
ol

hece?

(1)

(15) &

e dene indien

nlor

~ahrulhke

n in.

Lo

(1]

B

1

v Sleehly

700:

4

(1'5,:,:-

L.

selnutiv 0,tn

#mavelzunr O )9 n.

itatronloog 0 1z

van ca*:o1at°ﬂ.

nente

ceateld

Gestold, vrij

Iatronlooz 0,25 n, “-ateld, vr‘j
van curbonatcn.

(15)

(17) heeetenilids p.a.

6. Ui tvoering )

a. Destructie
'1r»n" cen tot op 1 ng naunkeuriy al-
cewogen hoeveelheid van het cnnlyse-

mons

ter die ten hoopute 1 g organiachae

siof con

bevat in

22n hooZute 200 nyg atikutof

een ¥jcldahlkolf,

Voes toc:

20

=

.10 ¢ ijzerpoader (reagens 2)

en 2% ml

water (rengzens 1) en laat onder af en”

toe om
vervolgsar

cnxaen cen half uuar steoan.

o3

<o

2l

P

Voez
volzuur {reagens

))-ton e laatl onlezr al en teoo on-

zwenlten weer ten minste cen holf uwur
starn otdat er gecn cichibare water-

gtolontwikiceling meer p]unta heeft,
Plaats 1T nu op ean kokend

d2 kol
~ond tod water-

neter

ce-
) op .
. T
Joar v"“vol; 3 toe:
1faat (reazena:

‘le '(“n'\""ns 6)

SN v e
-

( ven-ens ',
ri:aald
vem

i
omaohidlden
Lol d2 op-

zig ts.

K°0n d,:.“ :og ten-~
minste esa hall uur., Lozt affoalea |
30¢ al water (reazens 1),
Y stemn (rezvens @), ° .
Visehuin (rcn;cnu 9) en .
zin% (rea-zens 10). N
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h. Denti]la&ic
JZors dat alle nmouten nojenoes zijn
.} opsrlost, eventuceld door verwunr-
! 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)
~atikstolarae produkten) of 35 nl
zzavelzuur 0,5 n (reagens 14)(b1§
stikstofrijke produktcn) VXD of o s 28
degd.
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 (rezzentia 13 of 14); -
vparean de indicastor (reasens 12)
:is toczevoe:d:s Dreng de kolf op
{volle vlen aan de kool op cen
. van tevoren verhit suasje en destil-
‘leer danrna op najenoes 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,
+y, rood lalmoesp :Te In het alge-
“neen zal dan ongeveer 4/5 ven de
kolfinnoud overzezean zijn. In ze=-
vzl van hevig 3toten voor de
destillutia [ iz4 is, hundel
éan VOl.oens

.

De overmaat zuwavalzuur wordi met
behulp van naitroxlooz 0,1 A res-
pectievelijlz 0,25 n (rcazentin 15
en 15) el nanr zclang de norrui-
1itoit van hed zwavelzuur 0,1 n
rezpactieove 2,95 n is - ==2ti-

" trzerd, totiat do kleur duidelijk
geel iz, indien methylrond {rea-
genz 12 = T1) 213 indicator is toe-

rijs(ovér;nn; tussen

cepast en ot
violet en groea) indien de meng-
inlicator 12 - 1) words
eangewend,
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Onaerkinzen:

Ter veruijding van ov ermut1~ "sto- 71

=

Contraled

T

.
Yoor anter lvtcl“d; oxatn1dlfho*&
ecn blenco-bepaling wit en brens
ecn eventucel sevonden correclie:

ae
in reler

[~

inz (controle der reo:; ntta)

-Vécr‘tcr.contrnlc van de ;chele b
-nethode, inclusief de destructie,

de bepaling uit.net 1 g scceta-
nilide p.a. {reaneno 17) wraarann.
e2n 3cyende hoevcelheid nétraot-
stikstol i3 toezevoesd. Het theo-
retizen atikstofgehalte .van droos

acctsntlide bedrae, gt H 10,55 p. ]

" ten", vordient het acnbeveling na

het toevoegen van de loo en andat

de kolf op do vliwr stuat,-on te .

avenken nolat de neergeclagen ijzoxe -

vertlindingen over de holo viceistof.

verdeeld worden; dit omuwenken

dient harhaald te worilen, nadat
nkele tinuten latsr) de 1jzer—

'ﬁrt*adinbcn wveer enigazine zijn ‘

tezonkorn,

P

Teneinde overaatis ctoten ie vermij- 2
den kaa ool ala volgt rewerkt

wordea s loat na het bedindizen

van d¢e destrustie afkoelen en

-vony; 300 ml water toe. Yerwarn :_‘“

zonodis tot "alle ammoniumzouten
2ijn ep;zelost. Brensg vorvolzens
cwentilatio over in een naat-
5C0 ml, %ocl uf, vyl

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

reanvolzens Loe 3 50 ml
v s 1}, eatele stukjes
pubi eazans 8), -=an wetelg
antischuin (rez-eas 9) en cnkcle

“,ukjcsl~lny (reagens 10). . 7

Yocs voorziechtis 1C0 ol sulfidehou-
‘dendes loes {reCTP.u 11} toe en ver-.
vind deo %0lf conniddelldji net het
deatxllnt-cqnnavﬂau. e
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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

{ wrewnverbindingen bevatten (voor de
. meststof ureun, zie methode E.L.G. . -7

. 2ie lioofdstuk I.

2. 3 3.).

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. ]’OHLLJAtiH

dioxide en van elke stiPatof—
verbinding (aamonis, nitretes,
nityicten, cnz.).



(1) ,.h'\-xol g6° . .

oples-
uing hllj:t ~rlc 28 andcu so:4 in-
dicn ze bewaar? wordt bij leys h
tamperatunr, afiesloton van

Yicht cn lucht. E .

(5) g:__e* 1: onlo:ain; 23,8 5 sink-
azztact (an{CH, 5C0),.21,0) en 3 3
i jsaziin in wetar oplosgen cn in

e¢en naatikollie zanvullen tot 100 nl.

(6) C*“rnz IT oploaaiﬂ. 10,5 g kaliugz-
kl-/ "J’:AESA"""'IQU (].1 (l\ "C("; ),. o
3 0) in water oplozsed.en in"ecen
azatkolfje aanvullen tot 100 ml.

Z5soroaart.

(7) xtieve kool p.a. dieo gncn urcun’

(¢) vrewn poas - . .

G. Manlvge~uivoering

Tl ﬂr onlcva‘nﬂ bn tend

"ﬂ..".

van hetl anzlysenmonster,op 1 o
reuriz, een honveeclheid van § ~ram -
dic in het alsenmsen nlet paer dan

i3 ureaunutikstol bevetl (zie
5) en breag dezs hoe-

ean maatlols van 500 .
i koul (riengzana T), .
ena 1) 3 ﬂl Carres I
wn % nl Carraez IY (reugcna

o
]

P
sy
D -

S

2
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b. Aanlyae
Yipelicer 4n cen bekorslas vaa 100
nl van het helderc Jiltrant een
hocveelheid van ten hoozste 20 ni
o, waarin ten hoozste 9 ms urcun-
stikstof eranwnnis is. Voegn =20
nodiy water toe tot cen volune van
20 ml verkregen is,
40 nl azijnzuur (reagenz 2) tocvoc*-
en en druppalsiewijs en al roerend
10 ml zanthyGroloplosaing (reca-
gens 3). Vervolzens wordt nog 1 A
2 ninuten gereerd, cventuccl
- enkele ogenblikken wachten %4o%
zich cen necrslag gevornd heeft,
Na cen nacht rusten het neerslag
met zo weinig nogelijk ethanol
overbrenzen in een tevoren bij
150° C gedroos;d en na afkoeling

gevorzen filtreerkroesje en dric-
maal net 5 ml cthanol (r*u"eﬂo «)
wassen. (

(Men dient slechts een lichte druk-
vernindering toe te passen tijdens
het, filtreren. Het is nict nodig .
het azijnzuur kwantitatiel te ver-
wijderon). Zen uur drogen bi)

130 %C. : :

Jatlen afkoelen in een cxsiccator

en vervolgens snel wegen.

Percont urcumstikstof = 656,33 x—

m = gewicht van het ncerslag in !
© . grammen

v = afgeneicn volume analyseop- .
lossing in milliliter.

" 7. _Controle . e '

‘a. YNcn blancoproef uitvoeren om de i
zuiverheid van de reagentia te
controleren.

b. On de nawrieurige wht- 1
.voering na to jaan een

uitvoercn met eon aliquod nerl
van een vers bereide oplossing
ureun p.a. (recazens 8) Sevat-
tende hoogstens 9 mg ureun,

8.

Pe analyse-uiislas uitdruklien in :
percenten ureunstikstof (if) aan- - . )
vwezig in-de mestistof zoals deze- A
voor analyse werd ontivangen. 1
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“ houden, ) N

fiot %on soms nodlrn
nedun Carven I oen Sau
dubhelen indien zeen
traat verkyresen wordt nat de voor-
geschreven heoeveelhoden. Vooral
indicn eiwitien apnwezis zijn die
net water gemekkelijh con nol-
loidale suspenaie geven, en/of bif
annveszigheid van Sekleurde ver-
kindincen (b.v. blocdncel) iz de °
hoeveelheid van 1" g5 aktieve kool
ontoercikend cn dient men 17y 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 be- |
slag neent; of dat do waterige op- |
lossingen langer blijven otaan dan
nodig is ; cen en ander stiat in
verband net geleideld jlce omnettine
o van cyaananide in urcun. ’ :

3) T1jdens het ncerslaan van urdun

net xanthydrolreazena i3 het nood-
zakell jk dat de hand gchouden wordt
aan de verhoudins van 20 ml waterige
oplossing en 40 nl azijnauur.

Indicn het neerslas ne het langsaan
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 meihrinol of cthanol.

In gevallen van heze concentraties [
acn ureurstiiatol en zeker wanneer
v :

."het monater uzer dan Q@ 1 urcunstilk-
-gtof heved, verdicnt het aznbove-

1i{n5 o1 zeen zleiner alianot dan
10 nl van de baraide oploasint te
Thenen en in olzats van ri2t ecn 5 q
xenthydroloniossin:, 02t cen 10 4
santhydrolopleassing e ureun neer
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




Yethodo FiI-U-{ s Bepaling van
Arcnnorikotol (<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. Yoepansingagetied

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

Je bcreiding van het analysemonnter

Zie Hrofdstuk I,

‘44 Rompintia’

Gedeatilleerd of gednminernliueord
water vrij vun elke stikstofverbindin

4.1, ‘soutzuur, verdund 1 + 1

442, Verzandigde bardvshydroxydo-
. oplossing

4.3. Fatriumcarboncsrtoplessing, 100 g
HapC03/1

‘4.4, Zoutzuuroplo:ing, 2 N

4,5+ Yutriup- of taliurhydroxydc-
oplozsing 0.1 N, gesield

{ 446, Zoutzuurcrlosning, 0,1 N,
. . geotold

.7. Ureago-crlossing 3 0,5 rg aotieve

- urease suspendercn 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
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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 neutraal grijs en in .

* alkalisch groene. Gobruik van doge

" oplossing 0,5 ml (10 druppola).

5+ Apparatuur o E R

‘5e1. Roteermolon, 35 tot 40 omwen-

tolingen pex minuug

5e2. Tocotel voor bepaling van de

uvouustikator (zie fisuur 7 van -
pige 54 van Publieatieblad L213),

5030 pli-notox

6

¢« Ultvaering

Yieeg tot op 1 mg naunkoeurig 10 g

- van het monster 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

cwilkkeliing teiindipgd ise Voog voi

volgena 400 ml water toe en laatd
het mengsol gedurende cen half
uur in de roteecrmolen drnaicne

. Brong op voluns door aanvulling

met water, homogeniscer e oplos—
sing en Lildrecr over cun droog
T1l4ier 4n een droge kolf,

.

Pipettecr met bohulp van ean

. préciosiepipot in een maatkolf

van 500 nl een aliquot decl van
hot Iiltract dat niet meer dan
250 ng urcuaslikstof bovats. .
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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-
loste calciumionea) met behulp van
natiriuncarkonaatoplossing 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 N (4.4)
" op een pH van 3,0 mst 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 laantute
precies 2 mdl geateld zoutzuur
Cy1 U (4.6) tavat, Voeg via de
trechter 20 ml urease-suspensio
(4.7) toe en lnat geduronde ! uur
staan bi) 20 A 25° C, Pipettear
" vervolgens met behulp van con
preciasicpipet 25 ml genteld zout-
guur 0,1 N (4.6) in de txechter,
2eat deze in do oplocsing vloeion
en spoel pa met con.welirig wunicr.
Spool e¢veneens de duhowi 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.
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2) D2 ‘itrntie kan ook wordon ‘Ut te
geveesd rot bebulp van de indi-

j eator (4.8), do omalag in hier-
i bij echter mooilijker wuarneem—_‘m

7.

“van het eindroaultaat.

8.

. baar,

Blnncoproef

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

TUitdrukking van het rosultaat

% N ureun = iﬁ_:_ilal_glli

vaorin g

'a= anntal ﬁi geotelde nutrivao-

of kaliuchydroxyde~oplonsing

0,1 1 (4.5), gebruikt bi) de
1~vcoc0 reling, ulizeveerd ) i

onier nruailes dc“ clfde omutan-
lighed:zi als do apalyso, ‘

.. A = aaninl nl  geostelde natriume

of kaliurhydroxyde-cplouolng
Oy1 U (445) gebruikt bij de
aralyna.

' n = massa van het monster, ultge-

9.‘

drukt in g, aanvezig in het
cliqunt 4;vdealie, gonomnn vooY
de aralysce.

Verificatie van de repultaton

Contrcleer voor alke anzlyse de
goode. iz van de apvaratuur en
wldroncing van de toohe

aivk ey ¢oa standanrdoplosoing
waarin ureunstllzatof in ongeveer
oyoreenitonailge hosvaeclhedid non
die¢ van het conater asmwresig ise -
Dezs standaardoploasing wordt S
bercid uilt een versbercide urcum- 7
onleaging ven bekendes concentroties




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-
traat volzens de methode .EoE.Ge 20641

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 necef net
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

| morsier van wolafval of biiprodukten
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 volledis
zijin anrd, tot zeeor
kleine stulijes gesneden cn/ol ontvet,
.en/of voerzedroozd, ten-inde het te

JKunnen nalen toi hat zo nogelijk
~door de ze=T mei opecninzen van 2

L
nAantnye P ‘~
manstor, ol noos

‘ In andere rava
|
|
!
i

Solle.

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




nt

: -"uclotgw D
ciesie bewn u.‘"' _ AT
Ten dlent ‘""L bcwprklngcn zo onnl

24 ult te voaren.
; :

ratuur e

'~ destilleertocasel, als beachroven -
bij methode E.2.6. 2.1,

~ nmaatkolf van 5CO0 m)

- waterbad of incutatiestoof rezel-

. Baar bi) 40° Cx1°0

- arecigsiepipetten

- nornale, zoed gereinigde 1ubora—
toriuz apparatuur

1 Pepsine 35.000 e/g. . - ;
2 zoutzuur 8 n ’ ’ ! :
3 moutzuur 0,075 n
4 vers hcretuc vepsine onlovsinu

0,02 < 1in zoutsuur 0,075 n

$ antischuinaiddel
6 reazentia nodig voor de tocpnnulng
’ van neothede h.E Ge 24601,

6. Anadvge ultvoerins

2) In oplozsing brengen van de orga-
’ nische stikstof. . .

- Breng een tot op 1 ng neuwkeurig -
" artnewogen hoeveelheid annlyse-
mnteriaal von 2 £ oin cen nnat-
%¢l?T van 506 nl. Yoey er 450 ml
von de oc&(P reraarade pepsine
.eszing (reagsens &)

Lmuar
en s aodnnls dat er geoen
shers gevormd worden, be pil

a

weardas ven do suspensie noet bij -
hat hegin van de proef lazer zijn
Ao 1,7, Be poantlol?T wordt in een
T oeendicubnttestdof

die op 22a ienpeufuur

1% woridy ~ehoud den,
onsuenken na 8 u, 24°u

ta uCu 15=2 zoutzuur 8 n (reazens 2)
© sezvocson, e inkoud van de kolf
’ 5;op1aq Lot 0% G, annvylles tod
de sireen aat water en door cen .
2rooj vouwrlilter 111trcrun. ’ ’

%




‘;b) Bepuling ven de stikstol

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 4.1.G 2.6,

;' toc cn verhitl. lYoud de oplossing

! 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 voorzichiiz onder ver-

.mindering van de warnmtetoevooer.

i1 ¢) Blunco proel

Ilet gehalte stikstof in pepsine
kan varicren per aanjekochtie
hoeveelheid. Derhalve is een

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

% bepaling.

4

! d) Bepaling van het gchalte aan stik:
. stof totaal

i :

: In de waar hed gehalie aan stikste
! . tolaal bepalen volgens de methode

! BeFiGe 2.6.1.

.+ 7. Uitdruk¥in= van het reo

Het achalte zan in nepsive soulznuur
1 oploslare organicch gebonden stiketof
uitgedrukt als percentoge von het '
i organigeh gebonden stikstofl sehalte s ¢

doc (& - 2)

3 )
b = ¥ rehalic gevosden:in b) *
‘¢ = ¥ schalie gevonden in ¢

cehalte sevonden .in d)

9
n
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i i . .

BT~--1 3 nopnl;n" vnn (
e Jdiv ondurp’ dIvéxub »

vormen eanwezig, in annWC?xphc!d van’

ovgonischs stof

a) u‘ithoftotuul 1 volgens DHL~I-1.

" b) iwaoniunstikotcE 1 volpgons BNI~l-2

¢) Orgunigch gehonden stikstof @ door
verschil tussen a) enAb)

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)

oru1niuche ntikatof

a) utikutoftotanl s volgens BliL-Nat"

b) Ureumstikstof 1 volgens BHL~N=5
of 6

c) rganisch grbonden stikstof @ door
verschil tuasen a) on b)

-3) Beraling_van_ureuustikatof en

4) Cyaunaatdegt
ntiksto;

Iatof eon oxganische

. a) Stikstoftotaal 1 volgeno BHIFN-1
" b) Cysananidestiketof & volgons .

3G 2.4
e) Orginisch cehonden stikstef 3 door . -
., tussen a) en b)

1) Stiketeliotenl s volgonuy DNL-5-4
) cnjuautikstof 3 volgenn BHL-I-2,
merhmigne ¢) P
tatiksgtof : volguns BlI-¥-3

c) Nit

a) Grganigch pebonden stikstof : door

rerschil tussen a) en (b+e)

tnf, cvannuﬁtdustijtof

o otlistof T
tixuioftotanl 3 volgons Bil-~Ned
b) Litrsatutikstof & volgens BUI~¥-3
c)’ Cyanncaidestvikatof & volgeuc
* .BEG 2.4
d) Orgeiicch gebonden(atlkstof : door
verscnil tussen a) en (b+c)




. .

) YUrewaotiketof, cyannumidestikotof

‘8) Stiketoftotasl & volgens DiL-li-1
bg Ureunstikstof : volgenn BNL-U-6

.€) "raunumidentikutof 3 volgens
LEG 2.4
d) Organisch pgebonden ntikstof : door

.a) Stikntortotaul 1 volgens BlL-N-1
b) Azmoniumatikstof s volsens BY¥L-N=2
¢) Urcumstikator s volgens DBNL-U-6

! d) Organisch pebonden stikstof : door

' verschil tussen a) en (bic)

]

}

i

i

{ verschil tussen a) en (bre)

——

9 —
3 dkstof

L

o) Stikstoftotnal s volgens BNL-N-4
b) Urcuantikatof s volgens BNL-1-6
o) Nitrezatsiikatof 3 volgeno B¥L-H-3
i d) Organisch pgebonden stikstofl 3 door
verschil tuscen a) en (bic)

tof._ureunstikatof
e n

ureu: 14

10) tamonturiatikstof, nitrnatotikntof,

a) Stikatoftotnal 1 volgens BNL-N-4

, b; Hitrasatsotikotof t volgeno BNL-H-3
Amxoniuastikstof t volgens BUL~N.2

; 4) Uroumoiiketof 1 volgens BUL-J-6

! @) Orgeninch getonden ctikstof @ door -

i verechil tussen a) en (bic+d)

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

a) Stikotoftoteal i volgens BUL-M-4
b) kitrantatikstor volgens LUl-lie3
¢) lzacnjumstikotof t volgens BiL-il-2
: ) Ureuactikotof ; volgens BhL-i-6

i e) Cycuncmidestiketof : volgens

i EL0 2.4 )
bog) Or-zanisch gebonden stikstof : door

i . versehil tussen a) en (bicad+e)




Vathade NYT~-P- 1—1': Extrnccie vnn -
1.

fosfor oplosbaar in minerasl’ guap T i o
b1} v:invazigheid van organioche stof

1, Frineipe "~ - e ! T
Het menuster wordt ontsloten door mid-

énl vun zwavelguur en snipeterzuur in
sanwezirhetd van kopersulfaat.

Te bepuliny van azt in oplossing gebracht
ons wordt uitzevoerd \01 caq de E.E.Ge=

methode 3426

2. Poennaninrercbied

.cor clle waren voorkomerde in de bijlago
ven de regleneonivring waarin net gchalte,
aon fosforzuurarnnydride oplosdrer.in .

minerzal suur gewanarborgd mag worden

en wanrin meer don geringe hoeveelheden -

organische stof aanwezig zijn, :

%, Dewcidin~ voun het analvsenonster . ¢

fie Hooldstuk I. SR o

e Annnrntuur

LlLolven vnn circa 700 wnl,

.

5. chﬁwnmia

~~o . .

(1) cadestillecy d of rohhainera‘i aégg
v

(2} Zuavelouur, d o 1,84,

' (3) madgeteraur, & = 1,60, 7

—— s o s e 0

'(4)'KopevLu1fant (CuSO .SH O) e RIS
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6. Anilvse-uitvouring

Al Nevadding vin da oplonnins

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

omzwenken om de stof in suspensie te

. brengen. Vervolgens ciree 0,5 g koper-

sulfaat (rea,ens 4), 20 ml salpetler-

czuur (reagens 3) en voorzichtiyg 30
[

tot 40 ml zwavelzuur (rengens 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 welniy salpeter- .

zuur (reagens 3) toevoegen en apnieuw
koken. Deze bewerking cventuecl 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 omzwenken,
"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

- de E.®B.G.-methode 5.2, zonder tocpuu-

sing van punt 6.2,

Th Uitdru¥king van het resultant.

% PéOS oplosbanr in wincraal zuur @

3,20Z ¥ a

a = gewicht in g vaa de necerslag,
verkregen volgens 3.2

'b = gewicht in g van de hoecveclheid

nonster uhnwezlg in het aliquot
gedeelte.




- 41

iathode TNI-~P-1-2" § Extragtle ven .:
fosfor opleshiaar in minoranl zuur
b1j ranwcnigheid vun orgunische stof

Hiervoor wordt de EJE,G.-methode
3 1 «64 aangewends,,

hochtnﬂn dient in geval van een-grote
hoeveelhaid oryanioche stof in de cx=
tracten, te worden gedestrueerd vol-
geng de methode BiL-Pai-1 Analyue uitvoe-
ring 2e lid

i

‘Bethode BIL-P=2 . T S

. = Bepaling van foofor ih oxtracten © . :
~ biy panwezigheid van organinchs
" atof

In dit geval wordt gedestrueerd ]
‘volzens methode BHL-P-1-1 analyse - .-
uitvoering 2de lid.

Daarnra wordt de dosering uitgevoord
<A‘volgenu de E.E.G.-methoden 3.2,




Hethode BHI-K-1 : Bepaling van koliun
oploohaur in water bij annwezigheid
voan orgenische ttof

Hiervoor wordt do E.BE,G.-methoda 4.1,
aangevend met de volgende wijsigingen
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-

"~ kolf van 100 ml, vocg cixea 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 n
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 oploussing 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,




Kethode BRL-Lined 3 Bopaling van
mignesium oplosbanr in water

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




Pnthndn BlT-Cl-4 3 Bopaling van
chloridcn hi) u:nwozicheid van

© orginische ntof

—

1. Prinecipe

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

:E volgens Volhard bépaald.

2, .Toepassingogebied

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

vatten.

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 (® xl(nuLycr) van
250 ml ;

- goed pereldnigd glaswerk en normale
luboratoriumapparntuur.

rcdcnino»

(2) tetieve kool, gecontroleerd op af-
TweRipheia Van ehloriden en ander:
halagenen en op de nrweaigheid van
ecn adqorpticvermorcn voor chlori—

den.




3) n. Oploaszing Carren I ¢ 23,8 g

sinkacetaat (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.

o aq)_oplonren in gedestilleerd water
. en tot het volume van 100_m1 brengen

Van_orzaniachc siol, ale EEeGe-
" methode Gala i . -

© 6. Anhlysetechniek

Bfeng 5 gy tot op 1 mg nauvkeurig af-
gewogén, van het nonster met 1 g :
actieve kool (reagens 2) en ongeveer
450 ml water (reagens 1) in cen 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 gedurende

: % uur roteren, vul met gedestilleerd
"water (reagens 1) aan tot )00 nl, 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: volgent
¢, 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 1ijn-
) of anderce produkiea met een hoog ge-
halte aan slijustoffen wordt, na roterer
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. EEER . v
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7. Controle

l) Een blanco-proef unitvoeren onder
dezelfde omstnundipgheden cn daarmec

‘rekening houden bvij het berckenen van

~de einduitulag;

_werkvwijze nagaan met een zodnnig

volumas van ecn vors bereide oplose
- sing van Jmliumchloride pene dat-

daarin een hekende hoeveelheid van

ongevocy 100 mg ohloox aanvezig iae

‘8. Uitdrukkins van het resultant

Het reoultaat van de unalyse uit-
drukken in ¢ chloor van chloriden

"aanviezig in de mesistof zoals
-deze voor onderzoek is ontvangen.

"2) Voor het uitvocren van de ontledin-
“.gen de nauwkeurige ultvoering van de

Ll




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, Bereiding van het ponster

" 71e Hoofdstuk X.

4, Apparatuur

kooler ;

- Buret met zZecontrolearde ondervers
deling; :
= Goed gereinigd zlaswerk en nornale
. laboratoriumapparatuur

5. Rwagentia

(1)

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




'rJ‘v:tn ov‘

PPtrlhﬂh'”“ ie of xaliuznhydro
0,1 n, iz welcr oplossen en aan-
vullen tot 1 liter

L

{6. inalvse uitvosri
n

rens een op 1 m3 nauwvkeuris al-
gewozen hoeveelheid van 1 5 stof,
met 50 nl sedestillieer? vater
(reazens 1) in cenr meatkolf van

. 200 nl; pipetiesr dearvij 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, meng en Zilireer.

Meet 50 ml van het filirant af, voeg
4 tot 5 druppels indicater {rearens

~toe ¢n titreer de overnaat zuur net

de gestclde natriun- of kaliumhydroxi
oplossing (reagens 3), totdat de ont-

.stane blouwe kleur gedurende 1 minuut

blijft bestaan
Bereken de zuur-bindende waarde (p) v

p= 1,1216 ( 100 -’v1)
waar iﬁv: ’
V, = het aantal al natriun- of ka-
liumhydroxzice 0,1 n gebruikt
voor het terustiitreren, .

yHed getal p @t overeen mat het

ceantnl n1]l1 r zoutzuur 0,357 n
nodig voor h neutrzliizeren van 1 3
stof.,

On=erkin-en g e

-1, ¥Waren die orranizs stof teveten

nocten voorafl
verast worden.

bij 0 & 500° o
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S2s 213 budenverhvtrqaude'middvlnw waxr-

‘bij seea duidlelil uanrnsermbacr on-
slagpunt ven de indicztor ken worden

"e"rcunq, dient men to Ylireren met
benulp van een pli-pzter to’ pl=5,8.

7. Zontrola

a) Zen blanco-prozf ver iciiten onder de-

" zelfde omstundizhieden ¢r daarmee re-
kening houdeon b*J net berekcnen van
de cinduitslag;

~

ifh) Vosr het ultvoeren ven de bepalingen

. een controlebepaling verrichten met -
cen nonster droo; calciumcarbonaat
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.

- .
IIYT YONR P3
SUURBIN DD

T U YOOI

_1. Yoor waren dic kiezelkalk bévat.gn en
gehalten aan PO luber dan'3 % s

275

iking van hﬂﬁ nornale voorschrift,
dat van het f’ltruqt 50 al af-

et 1 nl,natcrntofperoxlde )O o
toegavarzd, Vervolzensa wordt de overe
naat zuur getitreerd net loog 0,1 n
t.o.v. de indiestor : broonrercsol-
;rocn-(q,1 5 teurchreon-n-cresol-sul-

LY

Lounftalélae in 1,5 n1 0,1 n HalH cp-
lossen en mel waler verduinen tot

100 .z1).

De omslagkleur wordt verzoleken met die
van ¢en dufteroploaninz vaa pH 5,2 van ge
11 j voiume en met ;ell*ke indicator- .
‘conuventrutie. L

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




PP Y-S0 BUFTN

1X..Yoor warcn diec kioxelkalk hevatt
cen ‘zhalten nan V.6, var 5 % of neer
en menrsaels voen kicfellkalken net

~Thonasslakkenncel 3

-In deze gevallen wordt volgende
voorbewerking ultgevoerd: brens 0,95
gilof in cen bekerilas ven 200 &4 400
inhoud; bevocintiy et clirea 10 o
vater; voug dun 50 ml verdund anija-
zuur (1 deel aziinzuur + 4 delen wat
" toe; ¥o0o0lr 5 minuten zuchtjes onder
heriaald roeren. Janp vervolgens dro
op kokend waterbad. . .
Voeg decrna 20 n) verdund asijnzuur
(zie hogen en 150 nl waier toe;
voeg 2 ml 1 ¢ ferriccetani toe; neut
“liseer na verhitten tot koken zdér
‘langzean met emmonia (/1) tot juist
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
nentranl crnoriun neetaamt. Namp
fiitraal én waswater in pyre:x zloeci-
schaaltje drdoz op een elekirische
kookplaat waarbi) zodanig wordt )
verhit, dat spatten zoveel mogeldjk
¢ veraaden wordi. Eevothtig weer met
: 25 mi owater estdanp weer droog.
i Herhaal de-bewerking.
. Verhit daarna op een elektrische
kooxzplaant totiat ulle azijnnuur ver-
dwenen is (ahn de seur e controlere
Cloei éaarna nog terminste 10 ain.
tij 550° C. Xool af; breng het resid
met water over in een maatkolfl van
200 11 en hanlel dearna als in het
voorncenrifi vsor norpale kalumast-
‘stofi'en hesecnreven (s, L
Bij de berekening dient meh den echt
op te letten fat von 0,5 ¢ stpf in
‘plauts van 1 zrua svof 13 uitgegoun.




Vethode DNI~Ca=2. 3 Bepalivg vam . .

1. Princine

[

aalcins oplosbaar in minereal zuur

et calciun oplossen in soutsuur-in
aanw2zizheid van een oxydans om evene~

‘tucel ranviezizae ferrozoutcn te

oxydaren.
Zen grote overnaat o: alrntlou-n toe-'
voegen om enerzi jds het caleiun
kwantitatief ncer te slaan en ander-
djds andere natalen in de vorn ven.
complee verblndin;cn in onlossinw te
houden.
Dit rootd 5esch1=dcn in ‘een zwak-zuur
nilieu dat verkregen wordt door toe-
voezinzg van anmoaiumacetent, In het
neeroluJ de ozaalzuursnicnin titreren
net kaliumperranzanant en hisruit het -
rbhﬁlt" aan calcium berek encn.

2. Toenasuingosebied

Voor elle meststoffen voorkomcﬁdc 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 aanhan;sel'gcvoczd bi} deie methode

het nonster

etern "bbv deze he--
zdn wijze voorge-

(70




. Apparnt
Zen buret net
verdeling.

secontroleerie onder-

Slektrische verbroendingsoven net
regelbare tenperatuur. .
Asvrije filtera.

Goed sereinigs

:crik en nornmale

lahoratoriumapparaiuur.

5. Reazentin

.oplos:1n" van

;eheel zede-

“broon in wn»er,

(4) nutersto’vnro"ﬂn 363

sing (civeca 4

)

(6) Zoutzuur d__1,10 ;

(7) Anncﬂiuvucntlat on]owsln

_____________ g
7 oplocsen 1ot 11

brengen.

(8) Tndicator-

broomnfenolvblay
fophtn1c1nc)
ml loo; 0,1 n

oplosaing : 100 ug

aanvwrijven net 1,5
en mot water aana

vullen tot 100 nl;

of ongeveer O,

6. Aaal

jJ n

s ulivoerins

A) Dareidins v

an e onlacaing

Bereid een
pethode a),
geleny de

oplossing volgens de
b) ¢ c¢), al noar-

zard van de waur,
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’ »
a) ALj arwezisheld van orsaninche stof:  a

breng 2g, tot op 1 oz nauskeuriy

3 afsewozen, van' het monster, in eeh

: ‘maatkolf van 200 nml, voeg 100 ml zout-
4+ zuur (veagena 2) toe cn zo nodig broome
3% . water (rengens 3) of een ander geschikt

‘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 (rea;ens 1)
tot een volure van 200 ni, meng en
filtrcer. '

b) Rij afwezigheid van organische atof b

* maar indien veel 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 . 4) toc, kook zecdurende een half uur,

1 Xoel cven af, voez 10 ml broonwatexr

. (reagens 3) toc, kook wedcrom cen

4 .  half uur. Koel af, bren; met gedestil-

4 1eerd viater (reagens 1), tot cca vo-

© lume van 200 ml, meng en filtreer.

i da

ke s

¢) Bij zanwezigheid van organische stof:

-veras 5g, tot op 1 mg nauwkeurig af-

gevwagen, van het monsier, fedurende ’

= ongeveer 2 uren in eecn 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. '

B} Bonaling

Pip2itecr 50 ml van bet anal ysenn-
terigel in eenbekerslou van ﬁ 1

en voe~ water (remgens 1) toe Lot

een volune van onsevaer 100 nl, Yoeg -
40 nl niunoxnlaeat (rca:cns 5)

too en ook op. lrunpel, indien een
neerslag ontaiann is, dot bij op- T -
kolen nict verdwijnt, soveel nout-’
zuur (reagcens 6) toe dat dit alsnog
‘cplost. Veey lon , ounder roercen,
annoniwrace tont toe, totinl eon
reerslay; hezint te oaltstann, echicr
\ niet meexr dan 50 ml., ’

ot oot My,

N
3
1
i
3




" Nocr verder godurcnde cen halve minuut,

voeg cnkele druppels indicator (ren-
gens 8) toe en daarnn geleideld jle
onder voortdurend rocrcn 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 toe benodigde hoeveclheid aumonlak

(rcagens 9) bij. Laat op een kokend

- waierbad even beuinken. Voeg nog-
‘moals 15 ml ammoniumacctaat (reageans

7) toe, roecr op, laat gedurende 1

.uur op een kokend waterbad staan,

laat even afkoelen en filtreer.’

Spoel het bekerglas viermaal na met
kleine hoeveclheden ammonia (reagens

. 10) zodanig dat mot inbegrip van

verder nog te gelruiken waswater van
het necerslop in totaal niet meer dan

.80 ml wns-vloeistof wordt gebruikt.
" Breng filter met neerslag nat over in

het gebruikie bekerglas, voeg 100 ml

" gzwavelzuur (reagens 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.




i et

. 2) Bij annlyoe van stoffen waarbi]
hojze ;ehalten ann ijzer, alunintun,

. magnesiun e.ds 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.

" 3) B1j analyse van stoffen waarin go-
halten aan mangaan vanaf 0,4 < te
verwachten zijn moet de werkwijze

" . gevolgd worden die in het nanheng- |
pel van deze methode 18 beschreven.

Ii'Controlé

Voor cen bopaling ult met droog cal-
ciumcarboneat p.a. ter controle. L

8., Uitdrukking van het resultaat ,'7_,7

Het resultaat van de analyse ult-
drukken in proceat calcium.

P = 0,02004 x V x n x 109
8

p = % colcium . -

¥ = santal ml kaliumpermunganaat,
gebruikt voor de titxratice,

- n = de titer van dit knllumpcrrnn-
’nmmt . . LIS
. . ‘ :
g = gewicht in grammen van het
monster aanwezig in net afge~
pipettecrde deuel van de op-
lossing. ’




ouur tij ann-
iks hoeveel-

viezicheid van o

heden non cann L 0,4 5 )

-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 asnvezipg 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
stofl dnor de zeof van 0,5 mm kon
passeren. Ha e behand2lingen hoet
monsler zoer mengen on

in ecn droog nesloten
flecojes bewaren. liet ia noodnnkelijk
deze bewerkingen met gepnste snel-
heid uit te voeren teneinde a2lle
verlics of opslorping van svoffcen

te voorkomen. .

Ratte proiukten rosten vidr deze
bpwcrkinﬁch op pngscrnde wijze
voorgedroogd worden.




. e ot ~tcontrolecrdu ondcrvcr-
deling.

~jektrische verkrandinzsoven met
reaselbare tenperatuur. . :
Asurije filtera.

%oed mercinizd zlaswerk en normale
laboratoriuncpparatuur. .

5. ?cn~entiﬂ

EA SRS

.(3)_Broomwater_: ecn verzadigde op-‘.<:

,;ovsinu van broon in water

raﬂcrtcnpnr tuur verza Isde oploasing
(circa 4 73) ) "

(6) uOutTUUP 4.=1, 10 I

(7) Acmoniunacets 'op]o1ainn s 150 g

in water oplossea tot 1 liter

(8) Inticator-oplozaing s 100 g broom-
suliophtaleine {broozfenolblauv) aan-
wrijven met 1,5 =1 looz O, 1 n en uet

vx:er aanvullen tot 100 ml

{i2) \n~oqia d = ¢,995 (1g i

2222 -2-2222 3

in 100ml)




( : 102,5 1 ane
noniunbensonat in <T oplonacen tot
11 ; 2o noli~ armonia d = 0,91 toe-~
voeien tot neutranl t.o.v. nethyl-
rood. o

asvloecistof : 100 nl ammoni-.
nz (reagens 16)

'(i7) u

urbenzonatoplos

1} verdunnen net water tot 1 1 onder

RN P

toevozging van 20 nl ijsazijn.
(voor gebruik cerst tot koken ver-
warnen). )

~

(19) liethylrood : 0,1 5 oplonsinn

in water.

‘6. Annlyse uitvoering’

‘A, lietnnlslakken en silikaathoudende
2 CN . .

Kook 1 g ven het monster gedurende
2 uur met 100 ml zoutzuur d=1,05
(reagens 2) en 20 ml pcrhydrol
(reagens 4).

Taat afkoelen.

Voez 10 ul broomwater (1ca seng 3)
toe cn Yook noznazls gedurende & uur.
Koel af, vul, in ecn maatkolf, met
water aan tot 2C0 ml, meng en fil-.
treer. Pipeteer van het filiraat

een hocevealheid van 25, 50 of 100 nl
af, velxe maxinaal 100 ng P, 0. be-~’
vat {bij vooricur 100 al). 5

Yul zo nodig met water aan tot ecn
volume van ca 100 ml, Yoes - indien’
het nonster niect reeds veel ijzer
bevat - 1 ml ferrichloride (reagens
18) toe voor elke 25 ng P?O dat
aanwenig is en daaraa 10 d“ﬂoﬂluﬂ—
chloride (recgens.15). qutxulisch

in een lungzean tempo met amaonia
(reazens §) onder voortdurend om-
zwenken tot juist geel t.o.v. nethyl- .
rood; wacht tijdens het neutraliseren
ecn halve minuut zodra ecn neerslag
ontstzat. o
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zuur vervolpens aan net 1 nl 1js-
azijm (reagens 15). Voc» 1 ml ka-
linmpernanzannat ¥ 5 (rn sens 14) toe
en daarna voor .elke 5 ng nanzuan, dag
vernocedeli jk aanweznis is, nobnauln

1 nl kaliumpermanganaat 1 N. Suenk
on.

.
Kook gedurende 2 ninuten. Voeg in-
dien de violette kleur verdwenen is,
opnicuw kaliumpernnngunaat 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 (xc 5ens 16) toe
cn zwenk om; voeg i ml woutzuur

d = 1,05 (reagens 2) toe en zwenk
no"nanla 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 - netwelk inclusiefl
wasvloecistof ecn volune heeft van ¢a
200 1 -~ 10 @l zoutzuur d = 1, 10 . .
(reaszens 6) en 75ml ammoniumo:ulaat
(vewsens §) toe.

Kook op. Druppel, indien een even-
tuecel ontistaan 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 langszaam cnder roeren amnonium-
acetaat (reazens 7) touvdat juist cen
ncerslag begint tc onistaan, dach
niet meer dan 50 ml.

A
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. Rocr dan ﬁ ninuut; voce peleideld jk
mecr rummoniunacetaat (van het totanl
van 50 ml) toc e¢n ©o nodipg ook nog
druppelsgewijs amaonin d = 0,91
(reagens 9), toidat de indicator
juist is onmgzeslagen naar grijsblauw~
violet.

Laat enige minuten op cen kolend.
watlerbad staan, totdnt het caleciun-
oxnlaatneerslas jsrotendeels bezonken
is. Yoeg noj 15 ml anmmoniumacetaat
(rcuacna 7) toe, rocr op en laai nog

1 uur op.ecn kokend wtaterbad stuan.

. Filtreer de nog wmrme oplossing af en
I vervolg zoals beschrcven in de methode
"voor bepaling van het gehalte aan cal-
.cium oplosbaar ir mineraal zuur vanal
6 B) lantste alinca beginnende met 3
"Spoel het bekerslase..e.”.

B, Andere anorzmnische stoffen,
welke belanasrijlie hocvaclheden
manraml bevatten.

Weeg 2 g van het monster af en kook
.deze hoecveelheid met 100 nl zout-
zuur d=1,05 (reazens 2) - en (zo
nodig) zoveel broonwaier als nodig is,
om al het aunwezige ijzcr in de
ferrivorm te brenzen - jgedurende

% uur. Koel af, vul in cen maat-
“kolf mect water aan tot ccn volunme

van 200 ml; men3s en filtreer.

_Dandel verder als onder’ A omschreven,
beginnende met @ YPipetceer van het
filtroat.....". :

iz in ecn ver
nnast

C. Orranische stiof aanwesn
centayre von naer dan 0,1
belan

Veras 5 g
handel de aa- als onder A omschreven
indien' veel silicaten aanwezig =2ijn,
en anders als onder D onschreven.
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1o Mevekening

liet resultaat ven de annlyse uit-
drukken in procent calciun

©p = 0,02004 x V : n : 100

[
p = % calcium

V a aantal ml kaliwapermanganaat
cebruikt voor de titratie

n o de titer van dit kaliunper-
nanganaat

g = gevwicht in grammen van het
" monster aanwezig in hect afge-
pipetecerde deel van de oploauing.




!, 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-
de en gewassen necrslag vri jgemaakt, go-
‘titreerd met kaliumpernanganaat en hier-
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

.

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 ——




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

’

kamertenperatuur verzadigde oplos-
sing {circa 4 ¢ )

(4) Ammoniumuacetant-oplossing s 150 g

in water oplossen tot 1 liter,

(5) Tnaicator-oplossing s 100 mg broom-

fenolblauw (toirabroonsulphtaleine) --
aanvirijven met 1,5 ml 0,1 n loog cn
nct water aanvullen tot 100 ml.

(6) Ammonia 4 = 0,91

6. snalvse uitvooering

A, Kalks:

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 .




2% ml van de heldere oplosuing in
“ecen bekerglas van 500 wl pipetleren,
10 nl aoutsuar (rcngcns 10) toevoe-
gen cn aanvullbn met water (rcugcna
1) tot cen volune van circa 100 ml.
De bepaling van de calcium uit-
vocren volgens het voorschrift
Ca-02, ondcr uitvoering ocub. B
beschreven.

B. Calciumsulfant'

0,% g analysemateriaal op cen mg
nauvkeurig afwegen en in cen maat-
"kolf vuh 500 ml brengeh. Circa

450 ml wnter (reazens 1) van om-
strecks 20° C, wanarin 5 g saccha-
rose (rengens 2) is opsclost, toe-
voagen ¢n 2 uur laten roteren. llet
‘water aanvullen, 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. Ealkszloeter {enlcjumnitraat)

Het recultaat van de: analyse uit-

drukken in procent CaO.

p= 0,2804 x V

g

p = % Ca0

¥V = aantal ml gesteld kaliumper-
manganaat 0,1 n gebruikt voor de
titratie.

g = gewicht in grammen van het monste

aanwezlyg in het afzepipeteerde
dcel van de oplossing.

B, Calcinmsnlfaat

Het resultant von de analyse uig--
drukken in procent {a.




= 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 oorspronkclijko stof te voi
krijgen : '

p = 0,2004 x V < (100 - a) .
g © 100 Lt

a = gowichtoverlics per 100‘5 stof
bij deo voordroging. :




“de een  tueede

¥ethede IMT~Co-4 3 Bepaling van

calciuw cn/fof magneeium in zuur-
bindende vorm, uitgedrukt ale
calciumcarbonzat

1. Princine

‘De begische weriin; van cen nostsiofl

berust in de pralkiijz op haar gehalie
ann calciun- en nacaesiuvrmcarboraten
en/oT oxiden en/of hydroxiden. Bij
ecn eerate bewcrkin: 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. Wa ve:vijdering
van dc alcohol on van de overmuat
kooldiox iie door koken, wordt Zeduren
erkine de totale:

"hoeveclheid sehonéen kooldioxide ver-

dreven door de inwerking van zuur.
Dit kooldioxide wordi gebonden door
natrenkalk en gewvogen. Indien de meot
atof gecen calciunoride en/of mugnesiu
oxide en/of hydroxiden bevat wordt
glechts de tweede bewerking uitpe-
voexrd.!

2, Toecpossin-s-ebind

De methode is toepastaar voor alle
mestsioffen van Hoofdstul: I van de

“bijlige dié calciuroxide en/of cal-

ciuzhydroxzide en/of celeiumcartonuat
en/of de iagnesiuvaverbindinge
bevatiten en nehalte oun

. calciua en/of magnesium in zuurbin-

dende vora, uitgedrukt in calciuncar-
boneat wordd segarandeerd. .

3. Tereidin- van ket annlvsenonstar

Iie Hoofdstuk X, - . .. . .




Natte produkten mocten véér deze
bewerkingen op passendc wijzo voor-
gedroogd worden. .

4., Avparatuur
e AR

A, Berste beuwerking @

- kolf van 500 ml met drie halzen

~ ren pijpje dat tot op cnkele mil-
11metern 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 een redu-
ceerventiel gedurende de ecrste be-
verking en op een absorptiecbuis voor
lucht- (natronkalk en silicngel) bij
do tweade beworking.

.= een koeler met rechigbuis, van
‘25 cm nultige lengte.

B. Tweede bewerking :

Behalve dc apparaten voorzien voor de
ecrate bewerking 3

~ cen wasflesje voor waterdanp, voor=
zien van Jlaspavels cn 5e~orccn-
ireerd zwavelzuur,

- twiee absorptieflesaen kbol-
. dioxide (wasfleasen van 350 nl met
poreuze plaat).

.-"ecn waterstraalpomp met regelbare
onderdruk. ,

-~ een 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)

o F Ry S
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5. Rearentin

Eerste bewerking @

fweede beworking:

‘ (4). LOuLzuur 5 n 3

{5) netronkalk ;

(6)'rckorrcld droog eilicagel u} K3

.'(7) aeconccntreerd'zwuvelzuur\h;

6. Yerkwi jze ) T,

Ferate bewerking

. -Plaats cen tot op 1 mg nauwKeurig
afgevogen hoeveclheid van 2 tot 5 ¢
van het monster (afhankeli jk van de
samcns telling) in ecen kolf van 500
ml met drie hadzen; voeg 200 nl
ethanoloplossing 1 75 (reagens 2)

" toe en met de kolf in brokjes 1jo.

- YerbLind het pijpje met het redu-
ceerventiel van de kooldioxide gas-~
ceylinder en breng het in do kolf
(ochena 1),

- Yoid kooldioxide (rcacena 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).
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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/% met natronkalk.

: -~ Bereiding van de kooldioxide ab-

- | sorptieflessen 3 cerst wordt opge-

4 vuld met natronkalk tot op 2/3 van °
5 de hoogte en vervolgens wordt annge-
vuld nmet silicagel. D¢ -ecrste absor-
ptiefles is gewoonlijk verzadigd na
een twintigtal analyses.

Uitvoering

t Stel de apparyiuur op overecnkoastip
i 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 n (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 Xomen (een kwartuur tot cen .
half uwur). :




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 v
ide kooldioxidestroom betcr te kunnen
{beoordclcn, i8 het aan te bevelen tus
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 d
drulc tot evenwvicht komen. Ontkoppel d
atigorptieflesgen voor Kooldlioxide cn
weep, ze snel.

De gewichtstoennme ven de ecrstic aboo
tiefleo en eventuecl ook die von de
tweecde geeft het gewicht van hot vrl
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 gev
indien .
1)de -luchtzuiging te sterk io geweent
2)de ecrste abnorptiefles ver-

endigd wag,

7. Contirole

Védr het uitvoceren van de bepalingen,
dc gocde werking van het apparaat en
‘de nnuwkeurige uitvoering van de worlk-
wijze nagann door 2 g calceiumedrbonan
p.a. (reagens 8) aan de tweede be-
werking te onderwerpen.
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Zr npoet theorctisch €79,4 ng kool
dioxide gevonden worden.

6. Ujtdrukken van de uitslag

De uitslag wordt berclkend als procent

calciuncarbonaat in de neststof.

Berckening

4 CaCo = 6 x 2,274 x 100
. —

G = gewicht van het opceslorptc kool-
dioxide in g.

e = gewicht van hel munscer in g.
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het baczenequivalent

1. Doecl en princine’

1

Yothndc Blil-Cn=5 1 Bepaling van o

1

De mneststoffen kunnen ecﬁ invloed uit- Let

ocfenen op de zuurgrzzd van de bodem. sul
Deze invloed wordt cepacld door het es
totaal van de bestanddelen van de de
meststof zoals deze in de handel ge- B & ¥
bracht wordt. ’
e nmethede heeft toi doel de-wamrde La
van de uiteindelijke reactie van ; " val
de me3tstof na toeveeging aan de 8
bodenm te bepelen. : - 80:
2i) vestaat uit drie bepalingen : . . E1]
1) een bepaling van het basenequi-:i- , - 1)

valent van de as door titratie

net zuur
2) cen bepaling van het gehalte san 2)

ctikotol totaal 3

. . .
3) ecn bepaling van het P_O_, onoplos- 3)
baar in ncutraal eamnonluncitraat

(volgens methode

A.0.A.C.).

De verkregen resultaten naken het -~ , . Let
nozelijk het getal von het basen- = ¢ ap
cequivalent per 100 kg rceststof C o dt
te berekenen, uitgedrukt als "zuur- ST exy

werkend"”, 'vastach werkend" of

"neutraalwerkend",

2., Poepussincopelied

b,

! . bat

De methode is van tocpassing voor " Ia
meststdffcn, vaarvoor eceu gurantie i ot
wordt segeven hetzij voor calciunm, . un
oplosbzar in minerualruur, uitge- ou
druxt &ls calcium, hetzij voor cal- 801
ciur enfof wagnesiua in zuurbindende - ° en

I

vorn, uitgzirukl in caleiumcarbonzat.

3., Pereidirns von Lot monster

Zi¢ lloofdstuk 1. 
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4. Apparatuur
- porseleinen schaal van 100 A 150m1;

- gandbad - . e
- watcrbud

-~ Oven met tempcxatuurregelaur

‘- Goochkroesje

- ﬁaterstrnﬁlluchtpomp )

s pH--metep

- normale laboratoriumapparatuur

5. Reapentia

“(1) Indicatormengsel : 0,1 g broom-

:,cresolgrocn C - 0,02 g methyloranje

Na aanwrijven van déze hoeveelheden,
langzaam 2 m) NaOH 0,1 n toevoegen
en vetrvolgens vcrduunen met wnter

.tot 100 ml en mengen.

(2) Nutxzumcarbonaat-sacharose~

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
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(7)_Bufferoplossing van pll = 4,3 1
500 ml van oen 0,1 n kaliumbiphta-
laatoplossing (c Ko, Y+ 4,7 1
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 ’
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a) Met hetindicatormengcel P

Piltrecer de oplosaing door een papler-

_en filtorochijf of asbectfiltor-

{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

“(reagens 1) toe c¢n titreer mot 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-

‘le minuten om het CO_, 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).
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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 vean 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,
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8, Uitdrukking van het reoultnat

Het resultant wordt al naargelang van
het goval als volgt uitpedrukts

a) indien hot verkregen gotal (X)
' lager is dan -5; )
"busen equivalent  § - X zuuT-
vorkend"

b) indien het verkregen getal (X)
hoger io dan + 5
"bagen cquivalont 1 + X Lasisch
werkend" )
)c) in alle nndéro gevallen 1

" Pascnequivalent 3 + X reaspectieve-.
11)k - X neutraalwerkend ",
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CHA)

noreale laboratoriumapparatuur,
5. Renrnentia

(1) Gadestilleerd of geJ‘mlnernll~

£5) Rariumehloride-oplosaing

20,08 n.

Teah tr hePRIUN BT D
e t Dnpaling van Métt
: wiride oploshaar in 1'an
water .
1. Princine 1, )
Sulraten worden opzeloat in wator; Diss
in de verkruegen oplogsing wordt het dans
sultaat neergeslagen als barium- sont
sulTant, de Y
2, “Tocpassingsasebied 2. T
Loepasbrar vour Jde produklen opge- Appl
neen in hoofdstuk I van de bijlnre I de
van de reglementering en waarvoor pour
de wuarborg voor het gehulte aan en o
zwavel oplosbaar in water en af-. de 1
komstig van het sulfuat-anion toe-
gelaten 1s.
Y. Nereiding ven het onalyseponster 3. F
Al
Z1e HoofdstuXk X. Voirxr
4. Apvaratuur 4. A
Roteerapparant, 35 tot 40 om- - Ag!
wentelingen per minuut; 40
vieterbadg - ba:
woflfeloven; - fou
filtreeriroes van porcelein, - €I
poriénwi jdte 5 tot 15 micron; tul
-~ good ‘zereindigd glaswerk en - vel
no:
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" 6. Annlyac-uitvoering

A: Dereiding van do_oplossing

1. In alle pgevalden hehnlve die voor-
gien in punt A.2,

: Breng cen tot 1 mg nawakcurig ofge-
- wogien hoeveelheid ven het analyse-
. monster van bij voorkeur 2g, 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 filtreer.

Pipetteer von het filtraat cen nli-~
quot van bij voorkeur 25 ml welke
ten hoogote 130 mg 80, rag bevat-
ten, in occn bekerglasn“van ca., 750ml,
(Indien. exr mcer don 2,5 mg nitraat-
stikatof in het afgepipctecrde 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 (reagens 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 ¢ 23 40 in de
vorm van caleiwinuls , en bid af-
weriphieid ven orzaniusche stof ¢
Breng cen tot op 1 o nawwvitewrig nle-
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,




- 06

Voes 4 121 zoutruur 3n (reagens 3)
toe en breng mel water (rcagous 1
op «¢cn voluae van ca. 400 ml;

nti jke bcpﬂllnr

Yerhit de oplossing tot koken. Voep in
con keer 79 nl "kokeade bariwschloride-
oplosasing (rcu;cnu 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-:
t2d en laat ca. anderhalt uur bezinken,
wilireer Jde nog warme inhoud over het
tevoren gedroojid en ygewogen porsc-
leinen filtreerkroesje. as het necor-
slug et hoet water uit tot praktisch
c¢hloorvrij. )
Ve het kroesje anan buitens 1jdo en  *
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.

7. Uitdrukking ven het resultaat,

4 o
$‘303 = p X 34,3 x a xg
. s
waarin p = gowicht van het neerslag,
- uitgedrukt in grom;

- V = totaal volume van do oplog-
8ing, ultgedrukt in millilite

a = volunc van het aliquot ge—'
deeclte uitgedrukt in milli-
liter;

g = afgzewozen hoeveelheid vun
het monster, ultgedrukt in
graamen,

{m

.‘quprkjnv.

idien in et nmonster orguanische
Ln’ aanwesiy is wordt het neer-
aovan tariwaaallant 2 une bl
S0 ¢ gogloc i i.pev. 1 uue
bij 700° C.

b




+ #41-ln-q 1 Bepnling van.
.,dc, oplestaar in witer

1. Yrincine

v het snulyscmonster worden de na-
triumsouten net water in oplossing
gebrachi. Ha eventueel verwijderen
vant de orpganische stof wordt het pe-
‘halte aen notrium vianfotometrisch
vaald in asovezipheid van cacuiun-
chiloride enamzinimmitruat, Door
het ovoesen van deze beide stotien
verdt de invlieced van andere clementen
pxﬂltinch opseheven,

A, Mocpen

: H ’”‘.:(!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,

neschikt voor metingen
bij eecn golilengte von 589 nm,
Hoteerupparawnt, 3% 4 40 omwentelingen
per minuut,

Cocd gercinigd glaswerk en norncle
laboratoriwsapparatuur,

.3 vernadigde oplos-
in water

(3) Zoutowur (a = 1,12) p.a;

zhloride

h.:l.

Lrant Al (no ) 91,0




Teride en /50 v aluniniumaitraat

‘(7) Bu"ﬂrop\ sing : los )O g caesi-

i

op in water, vul am: mel water tot
1.000 1l en menp. fowaar dene oplos-
siny in een fles van kunstusiof, Dese
eplessing ko uil do handel botrokken
worden voor gebruik bij viamfoto-

netrischie bepaliagen.

oplossing ¢ los
meaiitoride 0p in Tuater
taevorging van 9 ol soutpuur
as 5}, vul met water aaw tot
LO00 nl oen meng.
azr deze oploscing iu een flcs
atstof, 1 a2l van dese oplos-
sing bevat 1,00 ng Ha, overeenkomend
cet 1,548 mg Hneo.

nl'hﬂ-uitvocring

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.

. Eoreidi van de onlessing voor do

heid van organische atof
. ossing ar. dipeteer 50
ml van het filtraat in cen maatkolf
ven 500 nl, voeg 30 ml zoutzuur (rea-
cens 3) toe, vul met water (reagens l)
ean tot 500 ml en nmeng.

Laat de
zinken. Flpuulucr 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

zwenk on. Kook in ecén half uur het.broom

uit,

- B8 -




Cgens 1) amn tot de

Voorm zun ¢

spoal .de oplosalng met

5 1) over in een muat-.

Ay Val omed water (““u—
N

¢ van $00

Lol een
filtrear.

volgens R of B2

enlunsing een ali-

3% ng Ka,0)
van 100
) moer d m 20 5
moct tevoaran cen pan-
romankt o 1Jn)
U“np10J~lnn (1ca—
SLICCD en neng.
Gtometriuch

: 2 S89 no,

glen hv‘ rcsulLt¢t ezt behulp van
zen 3 jlgratiek,

7. 0psiellen ven de 3flerafick

Fipettoer 2l de stondaard-
oplassing (reasens £) in cen nuat-
; net water (rea-
cepoen meng.
Fipettear vin ‘deze oplossing 0-5-10-
15-20 ¢n 29 r], o"u"ucn)omond net
resy. 0-0,2--0,4-0,5-0,8 ¢n 1,0 ng
natria !11.1 nL.o J(. ven 100 ml,
1%k kolfje 10,0 ml buffer-
cploszang; (rnﬁgnns 7) too, vul met
:azens 1) aan tol de streep

“en ueng. Het verloop van de ijk-

frarielr dient tot cen concentratie
vien 1,0 i ifa in 100 nl oplossing
lineadr te zijn.

: et norelijh is op de
orcar B2 awgegeven werkwl jze een
hilder filtraat te verkri jgen wordt,
in plaats vin de werkwljzce onder B2
orzegevan, H50 rl van de bovenstaande
viocistol ia een schaal droogsse-

nouny drozea bLij 140" C wordt
0) el oeen deloel :

rente 3 ouren bid ocen

van 8507 C wordt verast.

¢
un.
Ap
14
cli
1ed



< S et a2 1 T

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 1) esangevuld, gemenpgd en ge~
filtrecerd. landel verder als onder
'C is aangegeven,

5

- 90 =
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_Usthnde Tilelne2 3 Bopaling van

woiyee 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

Zle Boofduiuk I,

4. Apparatuur

Roteerapparaat, 35 & 40 omuentelingcn
per minuut;

Yoxzend waterbad;

filtreerxroecsje et poritnwi jdte van
5 tot 15 micron.

5. Hearentin

1 : brens in cen kolf
van 1600 &1 achiercenvolgens 32,0 g
uranylzcetaat, 100,0 g magnesiunace-
teat, 20,0 nl ijsazijn, 500 nl ctha-
10l G0 % en 300 m) wuter. Verwzrm 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.

Loat cnige dagen in het donker staan;
filtreer. 3Bawaar het filtraat afge-
slotcn van het licht.

Controleer voor gebruik of de oplos-
sing nog heclder 13, filireer zo
nodig.

'

1t
dat



6. Uitvoering

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 A
guur vrtJ (5 moal met 5 ml zijn vol-~ ]
doeude).,Vceg het kroes je aan de ondor~ I
kant en buitenzijde droog. Droog ver- C
volgens het kroesje met inhoud ge- [
durcnde 30 minuten bij 100° tot 103°C,
Koel af in ecn exsiccator en woeg, )

7.'Berckcﬁing 4 ' : - h
Bercken het percentage Hn20 uit do (

formule 3 :

4 ¥a,0= p x 0,02022 x §
. ) [ -

waafin
P = gewicht van het neerslag in mé;

& = afgewogen hoeveelheid monster in g.



ROOFDIEIK VI

: DIVERSE HEUALINGEN

tcte r a methoden ¢ BHL-Diveq

ot anulyasepctoriasl wordt met eun
eploc;lag van trichloorasi Jnzuur
belandeld, la centrifucoren en
verviljdering vun de vloeistol wordt
hot reuicu godroogd en Gawcghn.‘

Hat drope rozidu wordt verast en
de as gewagene

Uit het vernchil tuuscen dene twoe
wagtngen waxdt het poehulte aan

crganiache gtof bercheods

{26 Yrivansinnsoebled

! Dese methode 16 teespaghmaxr voor

. de suren voorkonende in de bijluge
. vun de reglenentoring wanrvoor

! ecn gehalte aan oxgunischoe otof
voor:zien 14, )

3« Eoreiding van het nnnlynémonatcr

Zie Hoofdutuk I,
4 _'_}:"'I!"\‘_‘L x

Norzale 1uboratoriunappnratuur
wspronder

’

E n) elckiriache droogntoof met
regellture tempexrntuur

b) eloktrisciw vcrbrdndingsovén
met Pegellare tomperatuur

6) gevlooid nnvri) riltevpapler
dluwzter + 18,5 on of filter-
Eroes, poriindinmeter 40-90 po
(porosttcit 2)~

@) centirtiuge geschiht voor mnel-
“heden van tenntnuate 4,000
toeren pex rinuut en voor hot

coentijlurosan ret aamrlfunge-

butzen van ratwm HO ol inhoud.




5o Roaazentia ’ ' .

(1) Grieotillecrd of gedeminerali=

5
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Aztinzuurtricbloride (vochtvri))
.

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

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
adiecator en vweeg onele Voxras vers
veolyecug langzann en voorzilchtipg op
eun gaavliam en voltooi do voravoing
deor do plutintaenhnal peduvande
D ouren in een patyelover bij $50° €
t2 placiistne Kosl af in cen oxuiccator
N WOCH WeeXr,

Het yuorzetil tussen de tweo wogingen
14 de vrguanisene Btor,.




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

pn100x -—-100—*

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.




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

Al naargelang de aard van de waar -
het analysemonster bereiden vol-

gens een der hierna beschreven
mothodes 3

a) Algemene methode

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 kunnecn verliezen 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

8iu

tre
0,5
gel
cor

ave
te:
80Y
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1)

2)




3)

B T R R R T

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).

Yoor vochtige produkicn dic tij- 3)
dens de¢ bereiding ven hot annlyse~
montteyr vocht kunnen verliencn cn
tevens kooldioxide kannen opnemen,
de voordvoiring als volpt uitvoeeren:
een nausi urig'ufgnwngcn 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-

desd 19, Ve 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).

Do hyasroscopische produkten als vo 4]
natriuosnitriat worden niet gemalen,
©aod zorgvuldlg gemengd.

_Aopareatonr

Jaboratoriuanolens

Regelbore elektrische stoof nmet
ventilatie.

¥interbad

Eepelbare vecuumstoof

Vochideos jes van voldocnde diamutcr
met bijpngsens deksel.

Exsicentor voorzien van een ge-
sehilt droozatddel {b.v. blauw sili-
curel),

Clazen stanfjen van zodanige lengte
fat re achain in het regloten vocht-
doon j [T X

onopeplnatstworden.




5.

natriu

Vaut

6. Uitvoeringen o 5.
Naargelang de aard van de waar het  Se!
ronster Jdrogen volgens een der ’ pgé
hierna beschreven mcthodes 3 de
a) Alremene methode n)
ween tol ¢p g nauwkeurig 5 g - Pe:
van het bereid wvonster in een ge- lor
tarrecrd vochtdoosje, ' ’ 3P
Plaats dit geopend met het deksel- de
tje ernaast in de clectrische droog- qu
stoof bij 97° - 103° C. Plaats na hel
4 uren dvognen, het vochtdoosje, ge- ir

loten, in een exsiccator, laat af- re)

koclen en veeg.

b) Bijmondere gevallen .g}
or vleeibare produkten 1
s eon nauwkeurig afgewogen o
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).

-

d) Voor po btnxo*wx"e en_stroopach- 2)

tey

Plaats circa 5 g gegloeid 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-
volgy zoola aungeduid in de alfe-
mene methode (6.a.-tweede alinea).




chp op 1 mg nouwkeuripg circa 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)_Voor_calciwmsulfunt . .4

Van deze waer dicnt ongeveer 5 g
op img nauvkcurig afgewvogen, gedu-
rende 4 uur gedroopd te worden bi)
t . 230° C.

' Bij deze werkwijze wordt ol het

. kristalwater medobcpuald.

sulfaut, kleJCI ct.

! \ Van deze woren dient ongeveer $ g
- op 1 mg neuvkeurig afgewopnen, ge-
durcnde 2 uur op 140° C gedroogd
“te worden. Dij deze werkwijze blijft
; Lij kieseriet en mapgnesiumsulfaal nog
1 moleccule krig talwutcr over.

—y

Van deze waren wordt 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.
7) Voor stoffen die tijdens het droren 7]
a7 {zeris v,
nEL nen cen
correcctie toe duur net ammoniumstik-,
stolverlies, omgereitend in NH., of te
itreklken voan h(t ) pvuxchth(zllou
| volpents de formile




- 100 -

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 van’
het monster);

x = % gewichisverlies bij ‘de
voordrocing H

p = % resterend vocht in het
residu van de voordroging.

dea
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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

). Princine

e e S e e S

Ecn afgeviogon ‘hoevcelheid van dc waar .,
op de voorgesachreven zecfl (zeven)
zeven tol praktisch gecen gtof meer
pnsseert.

2. Tunn\nninnndnb)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

Béth

la ¢
pour
nta

1.r
'P.nn i
crit
munti
prat
2.0
Lppl
runt
pour
fine
clus
wath
3. P

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 5% g),

mogeli jk verkregen volgens de methode
der kwartieren of met ecen mechanische

verdeler, op de bovenute wecl plantuen

(s1c opicrking 2). Bij de- bepnling van
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,
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ot tocutel danrna gedurende 1 omi-
ruat laten trillen (schudden), Pas-
sart gedurende die tijd meer dan

250 ng de zeven, dan dient de bewer-
Ling herhaunld te worden (telkens 1
ninuut). Afzenderlijih de zeefresten
v 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
ool kleiner zijn dan 0,2 mnm moet

ri: 10 minuten zevon de onderzijde
van de zeefl afgeborsteld worden.

6. Uitdruekking van het resultaat

a) Pijnheid (& op de zeet met
greotste opening w=
(r - r,) x 100
p

b) Pijnbetld ¥ op de zcel met kleinecre
openince.n =

(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

: gewizht van de zeefrest
van de zcef met kleincre
openingen.

C™]
4

rrkingen

1. Bij gebruik van zeven met open~
ingen van meer dan 10 2w, 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 ikl tegsen de opstaande
wanid Jde sled naar een kant,

0 b B bt by O g bt o~ i ped = o ey

1oy

b
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vervolprns wordt de stef op dexelfde
vijre colunig nanr de tegenoverpenielde

cent peeracht, dat de zeefrest net
pildenvlak pusseert,

2. VWunneer het monster grove delen
bevat, =odit het nict mopeli jk is
hiervan even representatier deel
van cirea 50 g af te zonderen

- wordt hct pehiele wonster met de

hand pescetd over con seef mot
openingen van bij voorbeeld 9 mm
dicmetler. De grove delen worden
nr((:"-’--\;‘r'rd cn gewogen en de
recultaten van de verdere annlyse
vorden vernenipgvuldigd met de
factor p - q

]\

waarin p = het gewicht van het go-
hele monster

q = het gewieht von de grove
delen.




t.thode INT-Div-4 & Bepaling van

kooldioxyde

incine i
_.__ﬂ(.)l')'.

Lh
et volune k~oldioxide~gas, ont-
vikkeld door de reactio van zoutzuur
net carbonaten uunubalu in de waar,
wordt vergeleken met dat, verkrégen
onder dezcltde omstandighedan, uit
cen bekende hoeveelheid calciun-
carbonaut p.a.

2. Teenassinszasebied

Voor alle waren die calciun en/of
masnesivmaarbonaten bevatten.

3. Bereciding van hat analysenonster

Naargelans de anrd van de waar het
analysenonster bereiden volgens cen
der hiaernn beschreven aethodent

u) Alge
Nt ronster seven door ecn zeefl met
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
stof de ueel van 0,5 nm kan paageren.

e nethode .

XNa Jdene berde bewerkingen het nonster .

zeer zorgvuldig menzen en in cen

droon heeactisch gesloten flesje

brvwaren.,

Het 15 nodig deze hewerkingen met
de zepaste snelheid uit te voeren
ten cinde alle verlies of opslor-
ping van stoffen te voorkonen.

b 3

{1) Voor vloecibure, stroovachtige en
pastavorzige produlkten : het analyse-
conster =or;vuldis homogeen maken
iocor roeren of schudden,

onlate jcvallen

(?) Yoor vochtiae vroduicicen die

i s de ber a3 nLhet anatyse-
vonsier vocht kuanen verliezen word?i

cen voordroging tacgepinat als velgts

-3 - B~ 2 {-2 W)

>
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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° C dropsen tot hel groaotnte 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
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95 ﬁ en ¢an1cnnen uot water tot
100 nml.

6. Iitvoering bij toepunsing van het
toestel valsena dicheiblov-Dictrich,

Fen hoeveelheid analysemateriaal af-
wegen in verhouding tot het gehalte uan
gebonden kooldioxide

0,5 g voor waren met meer dan 223 002;

1g voor waren met 5 tot 22 § €0,

2,5 g voor waren mct minder dan'5 %
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. .,
het tgestel. Hu de dxior;nkraud in de
richiing :oﬁ“'i«flc:uoclbuln draaten
en controleren of het peil der vloei-
tof zich nog op stand nul bevindt,
for»o]*an vooxulchtlb het zoutzuur
(runbcnu 2) op de stof laten vloclen
door de reakticefles te kantelen.
“ijdens de ontwikkeling van het kool-
c¢loride, met beiulp van de bewees-
bare btuis (2) steeds het peil van
de vlceistof in de buizen (1) en (2)
ey gelijie hoogte houden. De reaktie-
fles schudden tot volledige vrijma-
king van het kooldioxide. Vanneer
ket gasvolune conutant blijre, nog
ViJf winuten wochten en dan net pas-
volune aflezcn no vooraf het peil
der vlosiutor in tuizen (1) en (2)
Ob precies welijke hooste gebracht

1y

Yt hebYen,

Bt b B U Pt b e B B e B B A B s R Rk R R ae m e
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: Het voorschrift onder dozelfde op-

standisheden - (tcmnernLuur on
druiz) uwitvoeren met 0,5 [ calciun-
cartonuitt p.u. (reugens 3).

" a) Wuonneer nen de brpaling uitvoert

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.

Y) Indiecu men cen loestel pgebruikt
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,

7. Mervoboning von het resultinat ’

1) Gehalte nen €O, in het ingewogen
" analyscwateriofil = ©

V = volume koo]dioxidcgus, uitge-
drakt in nilliliters, ontwikkeld
uit P gram unalysemateriaal j -

T a volune kooldioxidepa s ultge-
drukkt in milliliters, ontwikkeld
uit 0,% g CaCO._ p.a. onder
~dcdelfde omstatdigheden

P = hoeveelheld ingewogen analyse-
materinal, uvitgedrukt in prem.

2) Gohalte ann CO_ in de oorgpronke—
1ijke otof = 8‘ '

2ij voord:rogiui, het pehalte amn
ool dioaide in deosvol ols zo-
amnige als volyst berckenen s

b)



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
o, = ¢ x 100 : S ®

2
100 ~ V2

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,
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Bijlage/Annexe

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)




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 tnmins
300 ml, indier nodig verkruimeld,
viordt goed genengd en bewaard in
cen hernotisch gesloten verpakking

}uparatuur

Een droogiatoof mat autonatische te
peratuurregeling en met temperatuu!
neetinrichting, cen gocde luchicir
culatic en afvoer van waterdanp.

Schalen in roeatvri) materinal met
cen Qiumctcr van 50-100 nm,

Uitvoering

VWeeg bi}j turfstrooiucl ca 10g, bLi}J
nlle andere veengoorten minsiens
" 25 g 8tof af in ecn getarreerde sc

‘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.

ncrnkening'

llet vochtgchalte V 1n p01¢cnt VO
alsg volgt berekend

Vo = a-1 . 100
a




panrin n = aantal grosmen ingewogen

stol;

b = dantad prammen terugge-
wogen droge stof.

GpnerE im,

et resultant neet op 0,1 percent

HiRY

worden afgerond.

2. Repnldng in twee travnen .

T

ci

"’/
[§+)

et nonster wordt cerst bij 40-45°
gedruogd tot z.p. "luchidroog”. Vervol
cpens woerd b cen dael vevder gedroogd

b1j e ¢4 3¢,

Ay

atuar

“gen draossstoof als varen. .

Plaite rechiheckige schalen van
aluninivnblii, lengte + 35 cm,
brecidtle + 2% cm on hoobtc + 5 em.

Glazen of metalen weegdooajes,

Yitvoering
a. Qaseveer 1,5 liter van het monster
(vij sterk verteerd en nog zeer nat
vern moet  neer viorden gcnomcn) wordt
Jregeluatig verdeeld over ecn (of even-
tuecld 2) getarreerde aluninium acha(u)
1(en) en gewogen. Het podeclte van het
vonstey besiewd  voor de bepaling van
raterenpucitelt wordt voorhf ver-
eruincld met gebruik vin cen meelghau
van ¢irea 5 ma. be overslap wordt ;eld
is ovexr het verikruineld monster ver
d :0}d, na verkleining (haksclen, kntng
uit elr"ww pluizen). De schalen med in
Gud :urJen cen nacht  in de droozstouc
8t bij 40-49° C. Daarpa worden
den een dng (ciren 24 u) long
stocel covlactst en tenclotto
Beide wepsingen op 0,2 g nouss
vitvaceron,




t. ==n hoqveclhctd vin tenninste

¢S5 C #juchtdroog" nateriaal wordt ¢
~alen tot het een zeef met maaswi jd
van 0,% ma passeert. Van het goemale
1echtdroge monster wordt 2-4 g in e
veepdovs fe fugevogen, 4 uur in de
craocstool bij 1007 C + 3° gedroogd
¢a, nu afkoelen in cen exsiceantor,
wojen. Relde wegingen op 0,5 mg  nf
xeurig uitvoeren,

Berckening

z. Hat bij 40° entwelen water Vv be
drasst in procent 3

Vv = ¢ - d
[

.100

waarin ¢ = anantal grammen ingewoger
stof;

d = aatal pgrommen terug ge-
vogen "luchtdroge" stof.

b. Het vocht in het "luchtdroge"
noneter V1d bedraagt in proconten i

Via® &=L 00 -
e ) . .

wazrin e = aantal gramnen ingevoger
"luchtdrogze" stof j .

'f = aantal grammen terug &o-
wogen drvoje stof,

Uit Vv en V‘ is het totanl vochtge
kalte 'V, in drocenten berckend volg
de formule : .
v, = (100 - vv) Vg v,
100 ’

1. De vochitbepaling in het "lucht-
droge” ponster wordt tenminste in
unlo uit;eveerd, Voo ligt gewoon-

Iijk tussen 9 en 1355 .




| 2. Het gemalen "luchtdroge" materiamal

i aient tevens voor de bepaling van het
glociverliovs (b) en van de verteringn-

' caad (c) en dient dus in hermetisch ge
sloton verpakking te worden bewoard,

‘%, Het niet gomulen decol vun het monst
dient voor de bepaling van de bvotuniac)
_analysc en de bepuling ven de ffjnheid,
- Miertoe dient dit materiaal in her-
{metinch pesloten verpakking te worden

: bewaard., Voor de bepuling vnn de water
" capucitelt mag V, . nict groter egijn da

15 <. 1d -

4; Het résultaat moet op 0,1 percent
worden efgerond.




..... 2thade mlr.-Div—s_b t Tepaling wvan

du organische stof van veen, turf-
atrooisel en tuinturf

Principe

.De stof wordt bij ecn temperatuur v
¢00° € * 25° gegloeid. llet percenta
glociverlies van do droge atof, b1}
vcen eventueel gecorrigeerd voor va
uit s1ib ¢n CO,_ uit carbonaten, wor
gelijkgeosteld ann het gehalte aon
orgunische stof van de droge ctof,

Annlysumatoriaal

“"Luchtdroog" gemalen nateriaal dat
zeelf met maaswijdte 0,3 mm kan pass
(zie onder vocht "in twee trappen")

len elektrische verhitte moffeloven
met automatischo temperatuurregelin
en temperatuur-mecetinrichting.

Porseleinen glocischaaltjes, recht-
hockig met een lengte van + 5 cm en
ecn brocdte 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
1 mg nauvkeurig ingevogen en in de
Koude moffeloven geplaatst, 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. '




Bervkening

Yercent ovgietische sitof in de droge
stof = percent glceiverlies in de
droge stof = a.

100 - V
1d
¢ (—grt) - .
a = . 100
100 - V‘d ~

g (———=).
100

wanrin g « mg ingevogen “luchtdroog®
T rateriaoal;

h = ng residu na gloeien ;
V_. = vochtichalte "lucht-

td droug" matceriaal,

Bij slibhoudend vecn

% orgeniuche sinf in de droge stof =
% glociveriiea - 0,66 maal het per-’
ccnt dexr minerale delen { 164 in de
droge stof (bepaling : 2ie 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, !
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Vethode BUI=Div-5~c¢ 3 Bepaling van
de varteringspgraad van veen, turf-
strooigel en tuinturt ’

Principe

Do r-waarde geeft aan het percoentage
ven de organische gotof dat niet bij
hydrolyse met zwavelzuur in oploasin
gaant. Aangezicen gedurende de veenvor
ming de nlet-hydrolyoserbare utoffen
verioudingsgewi ja toevnenmen, kan de
r-vaarde als maat voor de vertering
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) roarsteafjcs,

Platbodemkolven 750 ml,
Terugvloeikoclers.
Porceleincen filterkroozen A2,

Reagentia

72 % zwavelzudr (a = 1,635)

Uitvooring
Ongeveer g satof wordt op 0,2 mg
nauvkeurig in een bekerglaasje ingo-
wozen, Onder roeren voxdcn geleido-~
1ijk 10 ml gwavelzuur 72 % ( a =
1,625) toegevoegd. Het roeren wordt
voortgezel tot volledige homogeni-
satic., Elk kwartier wordt omgeroerd,
Ha 3 uur wordt het mengsel in een
. kolf met platte bodem van 750 ml
. Overgespoeld, Na aunvullen met water
t0t 400 ml wordt gedurznde 5 uur- -
zacht gekookt aan cen terugvloei-
koeler, De kolf moct af en toe ouge-
zvienkt worden om kleine deeltjen
awm de wand te verweijderen. De volge
de morpen wordt de bovenstuunde hel-
dere: viacistol door cen porceclelnen
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filterkroes A2 gezogen en tenslotte
het residu danavin overgespoeld en
met water gewassen tot sulfaatvrij.

Ve kroes wordt gedurende 4 ﬁu} ge-
droogd bij 100° C + 3° en na af-

. koelen gewogen (x Lrnn). Daarop wordt

het kroesje mét residu in de koude

mwoffeloven rcplaatﬁt en gegloeid (2
uur op 900° C 4 24°), la ufkoclen

twcede wcginb T L granm).

i
Berekening

De verteringsgraad r wordt ale
volgt berckend @

K- . 10

Tr =
. A (100-v,

woarin 1 = grammen ingewogen stof

X - I = sgantal grammen gloei-
verlies van het residu;

s vochtigehulte van het inge-

a vogen “"luchtdroge" veen;

a = percent gloeiverlies van
het droge uitgangsmateri-
anl, eventuecel gecorri-
geerd voor CQ_ uit carbo-
auten (zie b)5 :

Het resultaat moet op 0,5 % worden
afgerond,
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v=4thnle BUT~Div='-d-e~f 3 Bepaling

iz dan W= 250 - 10,V o

van de pi, gloelrent van het watexr-
cxzract «n chloor van voen, turil-
gtroolzel en tulnturf ’

Principe

De p!l van de stof wordt met ecn pH-
roter ea bijbehorende clektiroden ge
meten, De hoceveclheid 'in water op-
losbure minerale bestanddelen wordt
verekend uit het geleldingsvermogen
van ccn waterig cxtrakt, Het per-
centage chloor (in de worm ven C1)
vordt in dit extraki bepanid door
titratie.

Anclysenaterianl

Gngeveer 0,% 1 gocd homocecn go-
pankt materinal van het uitganga-
nonster,

Apparatuur voor d en ¢ ¢

Sehudmnneliine of roteerapparaat,

Fen geletdbanrheldoncter (Prlncipo:
brug van Wheatstone) met geachikte
ceeteel.

pi-neter met eccn glas- en een culo-
nelelekrode, . .

Erlenneyerkolven van 500 wnl.

U)tvonxiu"

Aan een 10 g droge stof bevattende
hoeveelheid van het monster wordt

in een erlenmeyeriolf van $00 ml
zoveel gedestillecrd water toege-
voepd dat inclusicef het vocht in

kel nonster 250 ml water aanwezig ie

De in te wegen hocveelheid wordt
£l volgt berekend

i = 1000 —
100 - 'vt gram

D¢ toe te voeren hoeveclheid water
b

100 - vV

t

v aarvin 4 o= vochigehalte van hot
wrilysceudteriaal,




weuris i

rewagan, het water op
2 1} nauwk

tocgevouend,

.

In de- schudnaehine of het roteer-

capparant wordt 1 uur kruchtiyg ge-

schua, Oageveer 50 wl van het.
exirakt wordl afgefiltveerd (p.a.
filtreerpepicr) voor de bepuling
van glocireal walevexlrailt on
chlvor,

d. pH : In de reat van da suspenvie
Wordt de pil eluittroniuch guaeten.

e utt een duplo verarejen ge-

middzlde wanrde wordt ou 0, 1pH afgerond

¢. Gloairest vuLvLﬂxtxﬂot :

speeilficke peleidin
meten bi) oo tnmp@rutnur d!c alge-
Yezen wordt op G,1° C nauwkeurig.

- .
Net speciflek geleidingouvermogen bij

K S

—g
.‘ 4
[ Ht x _0

&, = correctieracter voor tempera-
tuur (2ie biljlage 2); '

¢ = celeconstante van de gebrulkie neet-

cel (= uun eva tubel 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

deze oplo re bij denelfde tem-
peratuur plus of min 0, 1°¢);

R = gencten clek;rischc veeratand
in Chns,

Voor ée gevornlen wnarden van KIB

vordt siet bLehulp van grafieken
cen 3 en 4) het.bijhe-
locirest in de droge

ny,

Lerende
slof op

fraficten aijn pé-

srhou-lang

doop e neladd

Vo 5 sont e omevorden wnnvde nog

Ll e factor 5

noverneniavaldiegd




Het percentugc chloor wordt biam-
perometrisch bepaald (volgens de
"Deadstop mathode")

Potcntioneter met mogeli jikheid voor
biamperometric;

2 Ag-AgCl eleoktroden verenigd in één
unit waarin de elcktroden zich go
dicht mogelijk in elkaars nabijheid
bevinden zonder elkuar 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 oplopend

"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,
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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,
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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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" ¥ethode Mil~-Div-S-g 8 Depaling van
'de watercepzclteit van veen, turf-
strooiscl en tuinturf .

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

- monster wunviczige water Jdoor weging
Lepauld.

——-.--_—-_-_-_.._.._...<—-....-

i

! Afzuigpot volgeng Witt (hoorte 22,5
| em en 15 ¢m diwmeter), wuarvan de

! tubus in het-dcksel is voorzien von
‘cen dranibare Z-vormipe buis voor de
walertoevoer

Cylindrisch vat 19 cm hooy en in de
afzulgpot pascond;

Tuchtinlaat in het ofﬁuic.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; Leperroxccndc 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
hu10h1cvc1 Ja DIV,(5-0-2 onder n,
Het V“l miag nict hosern .l;‘m dan 15 55
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De plastic tujzen wordan in water ge-
aonpeld en gewogen nadat nen deze
15 nin. beedt laten uitleklzen op de
rtoe ltente apparatuur (fiu.?)
RES rden do buisnen net
yote onderasoeken veenprodukl ge-
~1d in porties van o 20 nl (onge-
veer 1/10 deel van de tot:ile inhoud).
na de indreng van ¢én portie
men de buts ven een heogte vin
et 5 naal loodreciit on cen houten
lergxc:d vallen. e totale hoogte
«!c'vu'l'l.in;: moet na belasting
cenichi van 200 g I em be-
De tuizen wordea nu (nonder
chten) sewogen (o graam).
feliten van ux.\ul!l]«)':] nogen niet
din 10 ¢ uwiteenligen, anders
pocten do buinen opaieuw gevuld
corden (Dit teeadt allen op bij
ters die sterln ontaengen en wanr-
2L) oavoldoende zovi is besteed aan het
vullen voen de L\uizmn).
irna vorden de btuizen, voorazien
o het gewient, in cen kring in het
dich in de afsuigpots bevindende vat
coplasiet, dat nst owater wordt gee
wild tel ongeveer c:1 boven het
cppervlal von het monster in de
Tig. ). ) .
'..'.;'o» vardd tot op 30 om Heg
acuwerd, duae cnderdrul moot
‘: unl warden bereikt *
2 ninuten worden ge-
g~v11 boven het nonater
chuin geen water staat
er el behulp van de
4 in vioeien, Vanneer
binnen en buiten de
is wordi door voor-

v

Ko

o

rol

fa de Yia de
buis wordt wieuw
Lty 2veld, Noor selend

toelaten vidr Yucht en water wordt
d sehenl oo-

o,

o W e PR A P M bd M A ™ -

o e fud T bf

O At wpooao™

e Q=




De gcwichtbn nogen nu vorden verwi j-
derd om te worden gebrulkl voor cen
volgende churge, nuny de bujzen blij-
ven nog 1 oetneal (Qngcvccr 24 u.) in
het water stuan, .

Daarna worden ze¢ uit het water ¢ uno-

.me¢n, 15 minuien Jang op de appara-

tuur voor uitdlekken pgeplantst en
tenslotic govopen (p urum).

De watcfcuyauitoit ih ¢ water poep

100 ¢ droge stof wordt verkregen
uit 3

. cup. = 0:000 (p-i )
e A (R Y T R

- 100
1d)

vuarin m = gewleht von de lege Lais

govicht van de buls go-
vuld met "luchidroog!
monslermaterianl;

n

n

_p = gewicht von de buia met
wonsleamnterianld vers
zadigd nmet water;

V1 = vochtgebnlte ven het
"iuchtdroge" monster,

s

Het resultoat wordt ufgerond op
tientallen,
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o grntiur veor de bepaling van de

Anp. C\F/ucllm 5(7) 1
valerceracideit 1vle

Appurvatuur voor ket en

Ceae e e m e ——— e e e

cour Ia ddtermination o-t]
apacitdé d'absorpiion dlean

yater
A

Apparoillage pour Yl'égouttcmcnt

aibare, buds. ‘

b
b
PRV ‘Atzuigpot
I 5 E| volgeny Viitt
z ,\ppn‘cil
ek i ity
i

) \ *
l]r shinet: & rieur

.ml voie

Fig. 1
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CDE VNERALL FRACTIR
paz 1o mycies (¢ 164)
Ge 1IPETL

1. lm'z"xu’?

sie van een

e susnpor

cnvelpens met N, QO en een
SRR 'n r tohaadadde 7 Lepanlde
avactieid van het wonster wordt,
wien banin®m, vin oeen
yen dbepie eun hepanlde
adnpt

ra 1% it
Vool
Loy
[

O,y dhy
aogestoctd,

BEQUNTI

ot

het plocian

a4t Ge TFraetie nincerale
hesckend,

‘003" noasle teriaal als voor
i vin  Ge watercapaeitledit
v (zie danve onder DIV.0Sa.2.a. ).

4. Lprore luur

‘oot eon hocate van + 13 cin
vlogp \'(.'1 4+ 10 ¢, wearop

cd v ,\) -'1.
Satudeydinders ven 1,1 liter mel rubber-
vearop Bij 1 diter cen merkstreep
ahgebrachty hoogie 3 40 emy in-
oA e 6 en.
.(.]Lu-"n j\xxk.-:n‘,.--)x'l-"iiin& van 30
oy dicicter 60 .
voor het reinigen der

4

. .,J

op 0,%v C nauwkeurig af

1l vol
pipet (

el

tenening of ge-
rrkings
diseerd

cen st
pipuet op 0,1
oo cen ot

-1 o vesralold
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Neasentia

: 30 tot 40 ¢

zj Zoutzuur cireca 1 n : 250 nl geeen-
cn met 3 liter ge-

3) Peptisator 't een oplossing van
265747 ¢ natriumpyrofostuat (Hu4P2
07.10H20) in 1 liter water,

a. Voorbchandeling

20 gr luchidroog mnteriaal wvordt
nruvkeurig afzeworen en kwantito-
tief overgebracht in cen der beker-
glazen von 800 ml; hicramn wordt 25 ml
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

‘hiervan wordt de laatstle 25 ml 1,0,

tocgevoegd.

lla ecen nacht staan, bij voorkeur in
een bad met koud water wordt gede-
nineruliscerd water tocvgevocgd 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

_de ncutralisatie van eventueccl aan-

wezig CaC0O, in het monater (voor
teder ¢ Cado, 4 ml 1 n HCL) + 25 ml
overnaat. Velvolgens vordt net ge-

‘demineraliscerd water verdund tot

400 m1 en gedurende 15 minuten ge-
kookt. Dazrna vwordi de wand van
het bekerslas met cen penteel schoon
gemaakt en de inhoud afgelocld tot
azertenperatuur; met gedeminera-
liscerd water aanvullen tot £00 ml
€ omroeren,

lia cen nacht stacn wordi vaon de
haldere bovenlang veorzichliy so-
veel nogelijk nfgwhuvnld,:wnnrnn
Viver wordt annpevald tol 8OO nl

nel gedeasineratiseord weter an on-
tevoerd, Malopniens eon nachl sinoe
el Lot hsearbnn s weer alpechereld,
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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 pipetoputelling
precies 20,0 ml jinhoud heeft;

1,064 = correqtie voor het tijdeno
het glocien verdwenen ge-
bonden wuater (=6 ¢ in de

fractie < IG»{( )
250 = verdunningsfactor ;

v 4 = vochtigehalte van het lucht-
droge monster,

Comerking

Indien de pipet van de opstelling
ecn werkelijke inhoud 1 heeft, dan
dient de factor 16 te worden vee-
zenipvuldigd met
ﬁa en de factor 250 met %Q'.
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de Tr
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Powetl sun

De besinkings
‘e pipetteerw

3
AL

i

i (_pt'

Slohen; wal
e oop 2,675
wtoer
teltl werd die van zuiver hut“l ce-
nouen. :

op 1,00,

tijd ven 15

—
1
2' Temp. dicpte Tenp. diepte
3 in ¢cn in cm
.
!
L 10 16,1 18,5 20,2
10,5 16,3 19 20,4
T 16,6 19,5 20,7
Fl1,5 16,8 20 20,9°
T2 17,0 20,5 21,2
12,5 17,3 21 21,4
13 17,5 21,5 21,71
13,5 17,7 22 22,0
f 14 18,0 - 22,5 22,2
4,5 18,2 23. 22,5
15 T e, 23,5 22,7
15,5 18,7 24 2%,0
6 18,9 24,5 23,2
16,5 19,2 25 23,5
17, 19,4 '
11,5 19,7
g 13,9%

ninuten en

voor de fraciie
werd borexend volgens de

bl j het

S.0. VO

-

word gesteld en de
Voor da-viseosi-




