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In opdrecht moest cen colorimetrische magnesiumbepaling in waterige=
extracten worden opgesteld naast de hier im gebrulk zijnde colorimetrische

nagnesiumbepaling in morgan-cxiiracten.

Ia morgen~extracten bepalen wi tot 200 dpm Mg, terwijl vervaeht meg worden
daet in waterige 115 exiracten magnesiumgebalten tot 40 dpm zullen voor=
komen.,

De genoemde methode in morgan-exirscten werd destijds vaen het laboratorium
voor landbouwscheikunde te Wegeningen overgenomen. In 1963 werd deze
methode te Wageningen vervangen door de in bijlage 1 vermelde methode
("Wageningen"), waarbij storingen beter worden tegengegasn.

Te Racldwiik werd de verbetering mog niet ingevoerd, daar er geen tijd was
een ond:rzoek te doen nsar de sb=mdcurve die volgens opgeve van het
laboratorium te Wageningen een kromme is, hetgeen voor ons routineondere
zoek niet is gevenst.

Mot de gevolgde vexkwijze "Wageningea", uitgezonderd de standearden met
water bereid en gebruik makend ven thiszolgeel, zie onder punt 1 van
onderstaand onderzoek, werd de in figuur 1 vermelde kromme curve verkre=
gen, hetgeen opgave van Wageningen bevestigde.

Bj de bepaling in morgen=extracten zoals hier gebruikelik is, "Naaldwik",

‘bijlage 2, wordt wel cen rechte curve verkregen (figuur 24).

Ondergoek,

Het onderzoek is erop gericht om de methode "Wageningen" zodanig
on te werken dat naest het voordeel van goede storingsonderdrukking cen
rechte curve wordit verkregen.

Hiextoe zin de voorschriften "Wageningen" en "Nsaldwijk® met elkear ver=
geleken.

1) Verschil in fabrikset en concentratie titcangcel.

"Naaldwik" voegl per monster 5 x zoveel thiazolgeel “"Geigy" toe dan
"Wageningen" titeangeel “Herck". Voor cen eindvolumina van 6,2 ml
Tesps 550 ml, 0,49 ml 0,12% en 0,10 ml 0,10%.

Alle proeven hebben we Voorigezet met thiszolgeel "Geigy"o0.50 % .

Med de thiazolgeel concentratie "Nealdwijk" levert "Wageningen” met de
stendaarden niet in morgan meer in gedemineraliseerd water, een rechte
curve op (figuur 3). Het vorschil iussen huogste en leagste standaadPd,
resp. 0 en 10 dpm, bij deze curve bedraagt + 0.500 By en is bj dezelfde

concentraties groter den bi "Naeldwik"”, wasr het verschil + 0.230 B
bedrasgt (figuur 2B). B
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Alle reagontia 2in voor dese lentste curve in gedeminersligeerd water
gomaakte Er blikt dus cen gevoocligheidsfactor van cas tweemssl te onte
staan tuscen beide methodens

2) Verschil in oolloidbeschermerss

He enig zoeken hebben wi de oersask wan het verschil in gevoeligheid
bjj de gebruikie colloidbeschermers gevondeny n.le bi "Wegeningen®
glycevinespolyvinylaioohol en by "Hasldwijk" glycerine-nymoel.
Polyvinylaloohol werkt blijkbear gevoeligheideverhogend.

3) Loogecncentzatie.

Wi hebben de invioed van de loogeoncentretie (HaOH peo. derek) nage-
gaan op het verloop vem de curve, bepaald volgenme "Waegeniungen®, met
ﬁie‘yuzi@ingen. dat de stendsarden in gedenineraliseexd water geumankt
zin en 2 m} SeOH in pleats van 1 ml is toegeveegd. (Dit selfde geldd
yoor "ageningen” onder 4, iagnesius in de compensatiecplossing).

In figuur ¢ zin de curvem met vif verschillende hoeveelheden loog
witgoset, waarbi 4A de leagete concentraitie, 43 de concentrabtie die
overeccnkont met "Wageningen®, 4ﬂ de concentratic die overecnkomi met
“Heoldwik” en duarans nog twee hogere comncenitratics.

Pit de figuven blikt det by hogere concentratics de eurve beter doow
de oowsprong geat, behalve voor het punt 1 dpn ke Hr werd geon nage
nepiunm aan de compensatieoplossing toogevoegd, 2ie onder 4.

One inziens io 2 wl 25 n HalH een yoede keusy de eurve goat door

de ocorspronzg, tevens wordt desze oonceniratie nl gebruikié by onze
magnesiupbepaling in norgen-exirvactcn.

De morgen gebruikt in moumsters en reugentis
heeft veinig invioed op de pi van bet eindproduct.
Haanldwik®
2 ml 245 n HaOlH + 2,5 al worgan + 1,7 al 3331 pE 15,2
2 ml 245 n BeOH + 4,2 0l H,0¢ pH 15,2

Extincoticwaarden van ge standsarden in morgan
(figé 24) en in water (fige 2B) zijn nagonoeg
gelijk.

4) legnosium in de compensedicoploecings

De ourve in figuur 3, bepaald volgens "wWageningen™ pus¥ gonder mega
siua in de componsetieoplossing, is welliewsar recbt usar geat onder
de ocoysprong doors Volgens de toeliechting op dit voorschwift sou de
eurve in ket onderste txajeet (tot 2 dpu) miet recht zin wegens het
nog niet vollediyz berciken ven het oplosbucrheidsproduct ven H&(@ﬁ)ze
Um van de ssnveng ef eon rechte to verkrijgen wordt den ook voorgeschrie
ven sen hoeveelheld magnesium aul de standuerden on mousters toe te
Voegen via hel coupensatioreasonsy hels 10 ml 100 dpm per 400 wd
coupensaticoplossing,.




Wi hebben dit nagegecn bl een lovgooncentratie van 2 nl 2,5 n.

De veorgescureven concentratie wmegnesium in het compensatierea=
gens leverde een ouvve op waearbi het puat 1 dpm nog niet op de
rechte ligt (figuur 5). Het 15 ml 100 dpm per 400 ml compensatiew
reagens komt stendeard 1 dpm op de curve te liggen (figuur 6),
concentyaties beneden 1 dpm llggen nog niet op de rechis ven

0=10 dpm.

Hogere ooncentraties magnesium in het gomponseticreagens aifn niet
govenst, dear de gurve dan in het hogex traject gaat kroumche
Grotere concentratiee don 10 dps uegnesiud ven de stendeerden is
niet mogelijk dcor kromming van de curve im het trejeet > 10 dpms
lioeten wy in monsvers Yot 40 dpm magnesium kunaen bepalen don zin
1.vems nvodzakelike verdunningen, geheliten %ot 4 dpm niet betrouwe
=4 0N

ARpSsatuuzs,

4lle metingen, in duplo uitgevoerd, 2in vervicht met de Zeiss
gpectrofotoneter PG 11, Wi con golflesgte van 550 mmy in cen cuvet
ven 1 o en wel ecn spleetbreedie van Oy01 ma.

Gebrulk makend ven de voorgasnde resulteten werd uit "Wageningen®
een nieuwe methofe oniwikkeld die als bilege 3 ies opgenomen mpeciasl
voor de magnesiumbepaling in 115 extraciens

. In bijlage 4 etasn resulieten vermeld ven weicruoneters bepaald
volgens de nieuwe methode en bepeald volgems de complezonmethode,
Ter controle van ve nauvkeurigheid ven deze nieuve methode zullen
de 1315 extracten van monsters, de Zege 65 sonsters, van Ire Je Vede
Endey wasrven het nagnesium ecerder komplexonmetrisch bepasld is,
worden onderzoohte

Grondleb. november 1967.
Hedods Vo Rodijnen,



Bijlage 1.

Van 1a§g§§tazium voug 1aaab9Lw.ggg§§g§§g_te Wageningon 13&3«

Ll L1 2 L L g 2 2 2 4

&¢ Brincipes
Pitoengecl goudt, seodoorbeord con (bﬁ)a. cen roodkieurig

lake 418 colloldbescohermer wordt cen mengssl ven polyviaylaloechol

en glyeorine gobruikts la ket soer bLosische cilicve waerin de Poagw
tig gich wiopoelt, blykt de naskering vewn (e svare woialen als cen
fosieetoouples suuw @uaﬂ uLbveeabaais Caiviun belovioedt niet ale
dosw de lokvorming seer sal meb doefasit, teegevoegd vour de voumplexs
eribgy roebelingon tevweeg bIongeka

i vese reden vordt et (a gecoupleasers web i9T4 (Aethylocne
Glyuolbis (& éﬁiﬂba&e%ﬁyl) o fig Hy Lig" si' tctwacsceiact).
De invioved van hev 3l 16 gecwelvelik weg te werkon met rieethange
losiney borviil westatoringen ven ¢it¢ 4l oo het ik over sen aodunige
dronpolvacrde worden heengetild, dour toovecgling ven A1 en kin, dat
vYour een ywim trajeet exira Al ep s wedndg oi nied stuzens

Do docvoeging van Ly in do coupinstitiv-oploscing is alieen bLew
doeld. om het ogsleosblarhelds product vun A@(bﬁ)- recds van de ache
vang af te bereikon opuul ook seer geringe Loeveelheden lig in het
moneter (minder dan 2 dpm Hg) redelilk bepaulbacr wordens

B
1 S§anéaard9glossi§§_§ﬁﬁiGuwﬁggAin Lorgae

2, Stendecydracks U~10 dos b in woronn.

De Loupensatisoplosaings
Los op iU sram aethyleonglybolebis (Zesnifioe:eotnyl) ofiy Ny B 4R

tetra-aceteat (U6TA=pusrun) in 2o welnlyg wegelyk 40 O n (cas 11 wd)
en neutrolisoer tot pi 7 (op indiceiorpupier) met 4uk 1 N
Voe_ in dese volgerde fue 20 o) trictnencdsnine, Op0uls gwe HnSO
4§ aygs en 0,089 5T ﬁlGlE.é a3sy ieder Ven to voren upgelost in een
bectje vgedosts on 10 ul stondourvoploceing dg 1V0 dpame Urong vere
voloens oy 4UU ml met agedoct.

De coumguncaticoplovviuy dv blustwnt 1 weuuy bouaboals



4. Titzangecloplossing
Voeg eem 10 ml titasngeel 0.1% (Merck in water) toe, 5 ml polyvinyle
sleohol 15 (LDH koken in wetsr), 25 wl KR, PO 4 1275 en 50 ml glyoeri-
ne en vul acn net ag.desb. ot 100 mls
De oplossing is 1 deg houdbaars Gok het titeangeel 0.1 in vwater moet
dagelijks vere wordea bereld.

5 Ugugeplossings
lieng 1 decel compensatieoplossing met 1 doel titesngeeloplossings
Dit wengreagens is ook 1 deg houdbears

6+ Loogoplogeings
NaOH 3,5 N (peas Merok 145 in agedoets) Dit HaOH beved als veronte
reiniging woveeld lg dat tezamen met het Mg in het mengresgens het
oplosbaasrheidsproduct van Eﬁ(@ﬁ)a wordy boreikts
Wordt overgegesn tot een andeye kwaliteit loog, dan zal de hoeveele
heid lg toegevoegd met het mengresgens ook uceten worden hersiens

Pipetteer van stendserdien en extract 2 ml,

Voeg toe ven de mengoploseing 2 al,

Voey toe asn NaOH 3.5 n 1 wls

Laat de kleur 1 uwr in het donker ontwikkelenm en meet bij 550 nm.
De kleuwr is zeker 3 wuur constant.



Blilege 2.

Yon_laborstorium voor crondondcrzoek te Nuoldwiike
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Heugentia,
tiadezolgeel Oy 125 peie "Gelgy“e

nymoel Oy5f% chemezs

ggggagngp;asaggg 100 43R in morgan.

uengresgenss

340 ml wozgencoplosaingy 50 ul nymoel 04574

150 ol glyvevine sge T.25 chome Bep 50 nl thilazolgeel D120
en 3¢ al U dpr nangast.

g&ﬁﬁﬁi‘%ﬂ?@z Nally 245 ng cheme 2o

beofdstandocrdoplossing 2UV dpn lige in morgan.

gtendaczdenracks 0-200 dpm Mge (n mocrgan.

ﬂpeﬁmer van stondearden an exitvocien 0,2 uly voeg toe van het
wengrougens 420 ul,

voeg too sen Nall 245 n 2,0 wle

o 1 uwur kieurintensiteit bepalens lietingen t.0eve standesrd

0 dpm in aftepouvet wvan cas 10 pmy by filtey 530 nume



Bijlage Se

Veu,laboratorius voor yrondondersosk to Nsalduiks

Ll h@@intawg 100 dpm Hge

24 amn&a;w@aeks 040 dpm Hge

3+ gonpengstisoploseings
Los op 10 grem sethyleenglykol=bie (2-siifosaatiiyl) N, H, H' J§'?
tatrasacotest (E0TA » purum) im 2o weinlg mogelik E0H 6 n
(cas 11 ml) en neutrelisecr tot pB 7 (op indicstorpapler) met
HCL 1 He Voog in dewme volgorde tove 20 wl irvisthanolanine,
B,0815 gre &WQ 4 age en 0,08%4 gre 31315:1;5 2gey doder vou te
vorea opgelost in ecn beetje agedests en 15 o} standacrdoploge
sing Hg 100 dpn. Breng vervolgens op 400 wl wet agsdosts
Be comnpensctieoplossing is winstens 1 moand houdboare

?cmg sen 1@ ml tzwa 0 50% "Gelgy™ toe, 9 Bl polyvinyle
aleohol 14 (BDH koken in water), 25 md 3825'94 1275% en 50 ml
@lycerine en vul scn met aq.daeh tot 100 ml.

aeng 1 dee& ammmﬁmpﬂ.esam wet 1 deel thiazlgecloplose
oing en 15 deel Bze getisne

6e metronlogg BalOHp 245 nj chem. 2.

B. dezkviizos
pipetteer van standsardencxiracien 0y5 md
voeg too van de aengoplossing 395 mld
voeg toe aun Hall 245 n 2 u)

Na 1 uwar do kleuwrintenpitelt Yepalen. lstingen tacevs
standaczrd 0 dpu in eftapouvet ven ¢as 10 om by fi1lver 550 nme



Bijlage 4.

Watoraonsbera.
ne gomplexon oolorinetrisch colorimetrisch
maethode deich speca Kipy celg"‘ ‘
265 19,8 1945 2047 |
289 1243 1140 10.8 %
292 18,5 1743 1649 :
293 2447 2445 2442
295 4846 45.8% 46,4
298 4944 47.6* 48.0" :
300 3746 3740 3643
432 1546 1643 1645
435 2347 2245 2248
430 1844 179 1844
439 1746 17.0 17,3
443 2440 25.0 2447
446 18.2 1942 : 193
448 25,0 2445 | 2543
449 30.2 2944 ! 28ed
450 5540 31.0 ¢ 3149
451 2502 2449 I 257
453 2443 2546 L 2348
Gride 2Te5

waterig 145 extract.
grondsoort | ar.e colorinetrisch | coloriuetrisch
&olen Bpec. Kippe ool
Lak 67826 1642 173
Bi 820 19.6 19.5
Y 829 1846 16.8
K 864 548 644
Seils (2L) 873 273
Ao - p——

% Boven hoogste standuayd.
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fig. 2a
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Aanhangsel verslag: Magnesiumbepaling

in waterig extract. november 1967.

Door kwaliteitsverandering van het thiazolgeel "Geigy", fabrikaat
Fluka, waren wij genoodzaakt voor de magnesiumbepaling in morgan
extracten gebruik te maken van een ander fabrikaat titaengeel en wel
dat van Noury-Baker,

Bij de magnesiumbepaling in waterige extracten (bijlage 3) werd het
gebruik van Noury-Baker's titaangeel eveneens noodzakelijk.

De thiazolgeel concentratie bij de morgan bepaling van 0.12 werd

bij gebruik van titaangeel van Noury-Baker gewyzigd in 0.10 %

(v. Rodynen november 1967.)

Bjj de bepaling in waterige extracten werd de thiazolgeel concentratie
van Fluka vastgesteld als 0.50 en zal voor het titasngeel van
Noury-Baker, overeenkomstig de wyziging bij morgan extracten, 0.42 %
moeten beiragen.

In de onderstaande figuur zijn standaardcurven uitgezet met: A het
thiazolgeel van Fluka 0,50 B het titaangeel van Noury-Baker 0.42 %,
C het titaangeel van Noury-Baker 0.40 %,

Uit de curven bljjkt dat zonder enige bezwaren het 0.50 % thiazolgeel
van Fluka gewijzigd kan worden in het 0.40 % titaangeel van Noury-Baker.




