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Inleiding

In de glastuinbouw wordt gebruik gemaakt van methylbromide als grondont-
smettingsmiddel. Na toepassing wordt het methylbromide afgebroken tot an-
organisch bromide (Daelemans, 1978). Bromide blijkt door het gewas goed te
worden opgenomen. Verlaging van de bromideconcentratie in de grond verkleint
de kans op te hoge bromidegehalten in het gewas.

Een algemeen toegepaste methode om de bromideconcentraties in de grond te
verlagen is het uitspoelen met water. Alvorens de teelt aan te vangen kan
door middel van grondonderzoek worden vastgesteld of er in voldoende mate

is uitgespoeld. Daarnaast kan door middel van wateronderzoekde bruikbaar-
heid van het beschikbare spoelwater worden beoordeeld.

Sinds november 1980 is de bromidebepaling opgenomen in het analysepakket

van het laboratorium voor grondonderzoek van het Proefstation te Naaldwijk.
Deze bromidebepalingen vinden plaats met behulp van een ion-specifieke-
elektrode (Meijer-de Koning en Van Dijk, 1979) . Deze methode geeft goede
overeenstemming met andere analysetechrnieken zoals gaschromatografie en rdntgen-
fluorescentie. .

Gezien de algehele methylbromideproblematiek is de laatste tijd het stomen

van de grond, als alternatief voor het gebruik van methylbromide, steeds

meer in de belangstelling gekomen. Uit een oriénterend onderzoek is

gebleken, dat na het stomen van de grond er een verhoging van de bromide-
concentraties plaatsvindt, zodat het in de praktijk raadzaam is, om ook na

het stomen de grond te analyseren op bromide (De Bes, 1981). Hierbij is

het gebruik van de bromide-elektrode onmogelijk gebleken. Door storende
invloceden op het potentiaalverschil aan de elektrode worden veel te hoge
resultaten verkregen.

Bovendien blijkt het membraan dermate te worden verontreinigd dat er nauwe-
lijks sprake is van een evenwichtsinstelling. Er worden geen constante meet-
waarden verkregen door oneindige responsietijden en herkalibratie is na

ieder monster noodzakelijk.

Veelal moet het membraan eerst worden gepolijst voordat er opnieuw gemeten

kan worden.

De oorzaak hiervan is nog niet precies vastgesteld.

In enkele gevallen zijn sporen jodide aangetoond, na. het stomen van de grond.
Deze kleine hoeveelheden jodide zijn voldoende om de storende invlioeden op de
bromide~elektrode te verklaren. (De Bes en Binda, 1981).

Naar aanleiding van het bovenstaande zijn er contacten gelegd met een leveran-
cier van ionchromatografie-apparatuur. Uit de resultaten van enkele oriénteren-—
de analyses met behulp van deze techniek is de indruk ontstaan dat ion-
chromatografie een passend alternatief zou kunnen zijn in die gevallen waar-
in de bromide-elektrode onbruikbaar blijkt te zijn. Bovendien zou een
ionchromatografische bromidebepaling als referentiemethode kunnen dienen

voor een in ontwikkeling zijnde automatische methode, welke gezien het grote
aantal analyses als een dringende behoefte op het laboratorium voor grond-
onderzoek wordt gevoeld. In dit rapport zijn naast algemene informatie aangaande
ionchromatografie de ervaringen beschreven welke gedurende twee maanden zijn
opgedaan met een ionchromatograaf van het fabrikaat "Dionex" model

10 waaraan gekoppeld een integrator van het fabrikaat "Shimadzu" type C-RIA.




2. Wat is ionthromatografie?

Tonchromatografie (I.C,) is een scheidingstechniek waarbijnionen zich
verdelen over een stationaire fase (ionwisselaar) en zich vervolgens

door een mobiele fase (eluent) weer laten verdringen waarna zij zich laten
detecteren. De techniek is vrij nieuw, daar deze in 1975 voor het eerst

werd geintroduceerd door de Dow Chemical Company (Small, Stevens and

Bauman, 1975F. In principe zijn vele organische en anorganische ionen met
behulp van deze techniek te bepalen. In figuur 1 is schematisch het principe
van I.C. gegeven voor analyses van anorganische anionen.

In een constante stroom van een NaHCO,-oplossing wordt 100wl van het te
analyseren monster gebracht. In de scheidingskolom waarin een anionen-
wisselaar in de HCO3‘;vo§m aanweizg is, verdelen de anionen zich volg$ns:
wisselaar-HCO.~ + "M X €& wisselaar - X + M HCO, hierin is M :

de metaalionen in het monster aanwezig met voornamelijk de Nat-ionen uit het
eluent;

en hierin is X ; de te bepalen anionen in het monster.

Tijdens deze verdeling vindt de eigenlijke scheiding plaats. De te analyseren
anionen hechten zich aan de ionenwisselaar in een bepaalde volgorde. Deze
is onder meer afhankelijk van de valentie en de polariseerbaarheid van
het ‘te analyseren ion, alsmede de structuur van de ionenwisselaar. De
aanwezige kationen passeren de scheidingskolom ongehinderd.
Vervolgens worden de aangehechte anionen weer verdreven door de HCO,-ionen
uit het eluent volgens: wisselaar -X~ + Na® HCO € wisselaar - HCO + Nat x.
De volgorde waarin de anionen loskomen van de ionenwisselaar is omgekeerd
aan de volgorde van aanhechten. De op deze wijze ontstane eluentstroom met
"stukjes component” ziet er als volgt uit:
NaHCO, - Na X_ - Na HCO, - Na X, - Na HCO, - Na X - etc.

3 a 3 b 3 c
Deze eluent/componentstroom wordt geleid over een zogenaamde suppressorkolom.
Deze kolom is gevuld met een kationenwisselaar in de H -vorm, zodat er uit-
wisseling plaatsvindt volgens: '
wisselaar - H+ + Na+ HCO3‘ f:::; wisselaar - Na+ + H CO3 en
wisselaar — H + Na® X_ £ wisselaar - Na' 4+ H X™

Bovendien worden de kationen uit het monster door deze kolom uitgewisseld
volgens:

. + + - . +
wisselaar - H + M HCO €—3 wisselaar - M _+ H,CO

3 3

Door toepassing van deze suppressorkolom wordt detectie door meting van
het elektrisch geleidingsvermogen {EC) goed uitvoerbaar. De eluent/component-
stroom die de EC-meter passeert zZiet er als volgt uit:

+ - + - + -
H2CO3|H Xa ‘H2C03lH Xb |H2C03|H Xc

H2CO3, etc.

Hierbij is duidelijk in te zien dat de EC-waarde sterk zal verschillen tussen
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"Figuur 1. Schematiisch overzicht van de bepaling van anionen door middel

van ionchromatografie.
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Yblokjes" H,CO, en H+X—. Deze verschillen in meetsignaal worden
geregistreerd en berekend met behulp van een integrator. Hierbiij zijn

de gevonden piekhoogten een maat voor de concentraties.

Door vergelijking met bekende concentraties (standaardoplossingen) kan

er tot kwantitatieve resultaten in de te analyseren monsters worden gekomen.

De analyse van bromide

Aangezien I.C. een algemeen toepasbare techniek is, moet er voor elke matrix
worden gezocht naar een optimale meetmethode. Een zevental anionen is be-
paalbaar. Veelal zal er in de te analyseren monsters een geheel andere
onderlinge concentratieverhouding bestaan dan de verhouding, welke onder
standaard¢tondities een optimale simultane analyse van zeven anion mogelijk
maakt. »

In tabel 1 is ter verduidelijking een voorbeeld gegeven van de concentraties
welke voor ijking van de methode worden aanbevolen. Tevens is een globale
schatting gemaakt van de concentraties aan anionen die in een (1 : 2 volume)-
grondextract kunnen voorkomen, afhankelijk van de herkomst en bewerking van
de grond.

Adviesconcentraties voor sl Concentratietrajecten in grond-
_ ijkstandaarden extracten
umol per liter umol per liter
F 158 niet bekend
Cl 113 500 - 15000
NO2 217 5 - 700
P 1610 25 - 750
SO4 520 200 - 5000
Br 125 : 20 - 300
NO3 480 o 500 - 15000

Tabel 1. Vergelijking van gewenste concentraties voor analyses door middel
van I.C. met te verwachten concentraties in 1 : 2 volume-extracten -
van kasgronden.

Uit tabel 1 blijkt dat de te verwachten bromide-concentraties goed aan- .
sluiten op de adviesconcentratie voor de ijkstandaardoplossing. Het is
evenwel duidelijk dat de verhoudingsgewijs veel hogere §O‘~~ en NO, -con-
centraties problemen kunnen geven door onvolledige scheiding van de
componenten gpf—, Br en NO, . Onderzoek is verricht naar een meetmethode
welke aan. deze bezwaren goeadeels tegemoet komt, ‘waarbij tevens een zo snel
mogelijke analyse wordt bereikt.

Het ontwikkelen van een zo volledig mogelijke scheiding door een uitgekiende
samenstelling van het eluent heeft door tijdgebrek niet kunnen plaatsvinden.
Het onderzoek is verricht met een standaard scheidingskolom "Dionex S2"

en met standaardeluent te weten 0,003 M Na2CO3 en 0,002M NaOH.



3.1. Ontwikkeling van een meetmethode

Bij plaatsing van de ionchromatograaf is er proefgedraaidmet de

meegeleverde standaardoplossing en het eluent, In chromatogram 1 is

het resultaat hiervan gegeven. .

Hieruit blijkt dat er een goede scheiding plaatsvindt maar dat de

analysetijd vrij lang is.

Versnelling van de analyse door verhoging van de pompsnelheid

(van 20% naar 30% flow) is noodzakelijk geworden door het gebruik

van zelfbereid eluent. Er is weliswaar een prima scheiding

van bromide bereikt maar dit gaf een retentietijd van ongeveer

37 minuten. Het bleek dus dat het zelfbereide eluent een andere

samenstelling had dan het eluent dat door de leverancier was meege-

leverd: In chromatogram 2A wordt de scheiding van 250 umol Br per

liter in een adviesijkstandaardoplossing gegeven. Hoewel de scheiding

goed is te noemen, is ze toch niet volledig. De Br -piek zit gedeelte-

lijk in de SO,-piek. Naarmate er hogere SO ~-concentraties voorkomen
. . ) I 4

zal de scheiding minder volledig zijn.

In dit verband is geprobeerd de SO,-concentraties zo laag mogelijk

te houden door toevoeging van_Ba(Oﬁ) . In chromatogram 2B is het

effect van SO,-verlaging op de scheiging aangetoond. Hieruit blijkt

dat de SO,-piek en deth:—piek een vrijwel identieke vorm hebben en

tevens vrijwel volledig zijn gescheiden. Ook het aanwezige fosfaat

blijkt sterk in concentratie te worden verlaagd docor neerslag van

Ba (PO4) in alkalisch milieu.

Naar aanfeiding van de genoemde resultaten is geprobeerd een ijkcurve

op te stellen. Aan bromide-standaardoplossingen met concentraties van

25.-- 250 umol Br per liter en met steeds constante concentraties aan

overige anionen is Ba(OH)2 toevoegd (aan 20 ml standaardoplossing is

toegevoegd 5 ml van een verzadigde Ba{(H),.8H,0O-oplossing). Na

centrifugeren is er direct geinjecteerd op de ionchromatograaf.

In figuur 2 is de aldus verkregen ijkcurve geconstriuieerd.

De scheiding in de ijkstandaarden is zeer goed. De ijkcurve blijkt even-

wel niet lineair te zijn, zodat met een ijking op twee punten niet

het gehele concentratietraject van 25 - 250 umol Br per liter kan

worden gecalibreerd.

Getracht is om voorlopig met een beperkt traject van 25 tot 100 umol

Br per liter te werken. IJking op deze twee standaardconcentraties

leidde tot de volgende factor:

concentratie Br in umol.l.-1 = 0,007131 X piekhoogte in uv + 4.1.

Opmerkelijk:-feit is dat de overeenkomstige meetresultaten uit figuur

2 zou leiden tot de factor: 0,006373 x piekhcogte - 7,5 zodat

op één en dezelfde dag behoorlijke verschillen tussen de ijkfactoren

zijn gevonden, hetgeen wordt veroorzaakt door verschillen in piekhoogten.

Deze wijze van ijking leidt tot dermate grote verschillen dat op deze

basis geen methode kan worden ontwikkeld. In tabel 2 zijn ter illustratie

enige voorbeelden gegeven van de variaties in ijkfactoren als gevolg van -

verschillen in gemeten piekhoogte van ijkstandaardoplossingen. De al-
dus gevonden ijkfactoren zijn toegepast op één standaardoplossing en
op twee monsters oppervlaktewater, welke elk eenmaal zijn geinjecteerd
na le &€n 2e ijking en elk eemnmaal na 3e ijking.
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Figuur 2: IJkcurve voor bromidebepaling door middel van

ionchromatografie na toevoeging van Ba(OH)2 aan de
standaardoplossingen
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3e ijking

" Oplossing le ijking (fig. 2)| 2e ijking
piekhoogte piekhoogte piekhoogte
Br-standaard 25 5100 uv 2937 uv 3779 uv
Br-standaard 100 16868 uv 13454 uv 12160 uv

le ijkfactor

0,006373 uv-7,5

2e ijkfactor
0,007131 uv+4,1

3e ijkfactor
0,008949 uv-8,8

Br-standaard-50
Oppervlaktewater 1
Oppervlaktewater 2

Analyseresultaten in umol Br per liter

6645 uv —> 35
7263 uv — 39
8408 uv — 46

6645 uv —» 51
7263 uv —> 56
8408 uv —) 64

6117 uwv —> 46
6045 uv — 45
6399 uv —» 48

Tabel 2.

-

Voorbeelden van variatie in ijkfactoren en hun invloed

op de analyseresultaten bij de bromidebepaling door middel
--+.van ionchromatografie na toevoeging van Ba(OH)2 aan de
meetoplossingen.

Uit tabel 2 blijkt dat de verschillen tussen de analyse-resultaten
verkregen na de drie ijkingen aanzienlijk ziijn.
Deze verschillen worden evenwel iets gecamoufleerd doordat de

drie geanalyseerde monsters slechts tweemaal zijn geinjecteerd.

Hierdoor zijn de variaties in het meetsignaal van de monsters kleiner

dan de variaties in het meetsignaal van de standaardoplossingen.

Gebleken is dat na het in vijfvoud meten v.d. standaardoplossingen 25 en

100. umol Br per liter variatiecoé&fficient ongeveer 20% bedroeg.

Bovendien is gebleken dat er ondanks de Ba(OH) ,-toevoegingen in

diverse monsters veel meer SO,~ achterbleef daf in de standaaroplossingen,
zodat de Br_-piek niet helemaal los kwam van de SO,~-piek. Ook hierin
zijn variaties gevonden welke sterk van monster tot monster ver-

schilden. Om deze reden is geprobeerd de te verrichten analyses als

volgt uit te voeren:

le. calibratie in standaardoplossingen zonder Ba(OH)z—toevoeging;

2é. meting in monsters na Ba(OH)

-toevoeging waarna vervolgens twee

verschillende concentraties gromide worden toegevoegd. Het verschil
tussen deze twee concentraties fungeert als checkpunt op de ver-
kregen scheiding enop de ijking.

Het analyseren via een additiemethode heeft als voordeel dat monsters
met lage Br -concentraties goed meetbaar blijven en dat elk risico

op identificatiefouten wordt uitgesloten.
Op verschillende dagen zijn de geaddeerde hoeveelheden bromide redelijk

goed teruggevonden. Additie is op twee manieren verricht:

Manier IA: meetoplossing 1 : 1 verdunnen met standaardoplossing 50 umol Br
“per liter.
Manier IB: meetoplossing 1 : 1 verdunnen met standaardoplossing 100
umol Br~ per liter.
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Toepassing van deze additiemethode moet een berekend verschil
tussen IA en IB geven van 25 umol Br per liter.

Gemiddeld is na toepassing op 6 monsters 26,6 (v.c. = 5,5%) umol
Br per liter teruggevonden.

Manier IIA: meetoplossing 1 : 1 verdunnen met standaardoplossing 50 umol
Br per litery

Manier IIB: meetoplossing 1 : 1 verdunnen met standaardoplossing
150 umol Br per liter.

Toepassing van deze additiemethode moet een berekend verschil tussen

IIA en IIB geven van 50 umol Br per liter.

Gemiddeld is na toepassing opul5 monsters 51,6 (v.c. = 7,0%) umol

Br per liter teruggevonden.

Hoewel er gemiddeld een vrij goede recovery is bereikt, zijn er in-
cidenteel toch aanzienlijke verschillen tussen de duplo waarnemingen
enerzijds en de herhalingen op een andere dag anderzijds. In tabel 3
zijn alle resultaten vermeld welke volgens de beschreven additiemethoden
zijn verkregen. '

Monsternummer Analyseresultaten in umol Br per liter via:
additiemethode additiemethode direct
IA IB IIA IIB
8107 - 001 - - 34 28 -
8107-- 002 - - 128 128 -
8107 - 003 52 59°1 32 29°¢ 51°¢
8107 - 004 46 47° 19 24° 30°
8107 - 005 - - 28 31 36
8107 - 006 - - 0 5 -
8107 - 007 - - 2 1% -
8107 - 008 - - 29 34 40
8107 - 009 - - 3 19% 19
8107 - 010 » - - 18 23 : 31
8107 - 011 - - 99 104 113
8107 - 012 - - 65 65 77
8101 - 871 72 77°¢ - . - 48
8101 - 872 91 9%* - - -
8101 - 883 69 69 - - 108°
std. 50 43 44 | 61 49% 48
S-Br (e)" - - 61 60 -
S-Br (d) - - | s6 71* 64

Tabel 3. Enige voorbeelden van bromide-analyses 'door middel van I.C.
via twee additiemethode en via directe metingen na 'Ba(OH)z-
toevoeging.

x) = aanzienlijke duploverschillen ) = grote dagverschillen.

De ijking via de standaardreeks zonder Ba{OH)_,-toevoeging is verbeterd
ten opzichte van de ijkcurve uit figuur 2, waaraan wel Ea(OH)2 is
toegevoegd.

In figuur 3 is een gemiddelde --ijkcurve geconstrueerd zoals deze is
verkregen tijdens de analyses via de genoemde additiemethoden. Er blijkt
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een lineair gebied te worden gevonden tot 150 umol Br_ per liter.

Bij de detectie van de pieken met behulp van de integrator is gebruik
gemaakt van een driftinstelling (1.000.000) in plaats van detectie

met behulp van een tijdprogramma "on tail™. De retentietijden varieerden
zodanig dat er per monster een bijstelling van het tijdprogramma
nodig zou zijn.

De tot dusver gevonden retentietijden van bromide varieerden van

8,9 tot 9,5 minuten, hetgeen beduidend sneller is dan bij de in-
stallatie van het instrument (+ 17 minuten).

In principe zou de aldus ontwikkelde meetmethode goed toepasbaar
kunnen zijn. De gevonden variaties in duplo- en dagverschilllen zijn
weliswaar niet onaanzienlijk maar gezien de tuinbouwkundige be-
tekenis van de gemiddelde resultaten zijn de verschillen ook weer niet
onoverkomeliijk.

Een punt van overweging is voorts nog geweest om de analyseduur

per monster te verkorten. Elke run op de I.C. duurt onder de
beschreven omstandigheden (30% flow) + 15 minuten. De laatste component
(nitraat) is dan volledig losgekomen van de scheidingskolom.

Door het aanwezige nitraat te verwijderen ontstaat de mogelijkheid

tot verkorting van de analysetijd tot ongeveer 11 minuten. Echter deze
tijdwinst kan ook worden benut voor verbetering van de scheiding door
verlaging van de pompsnelheid. Nitraatverwijdering uit de extracten

is mogelijk gebleken door reductie met Devarda-metaal., Dit is een
legering bestaande uit 50% koper; 45% aluminium en 5% zink.

In dit geval vindt toepassing plaats in alkalisch milieu om niet
onnodig veel anionen tegelijkertijd te introduceren. In de chromatogrammen
3A en 3B is de invloed van NO,-verwijdering op de analysetijd

gegeven, terwijl in chromatogram 3C het effect op de scheiding is
gegeven na het verlagen van de pompsnelheid, waardoor de analysetijd-
verkorting wordt besteed aan scheidingsverbetering.

Uit chromatogram 3B en 3C blijkt dat de Br -scheiding nauwelijks ver-
beterd is door verlaging van de pompsnelheid. Wel blijkt dat de
overige componenten minder goed worden gescheiden, na het weglaten
van NO, in de standaardoplossing. Met name F en Cl en P en

SO, zijn niet meer gescheiden. )

Onéanks deze geringe scheidingsverbetering van bromide is er toch gekozen
om volgens deze werkwijze verder te gaan, omdat er in sommige grond-
extracten zeer hoge nitraatconcentraties worden aangetroffen, welke
de scheiding niet onbelangrijk beinvloedden.

Een voorlopig analysevoorschrift is opgesteld en toegepast op zowel
watermonsters als grondmonsters.

Het voorschrift is opgenomen in bijlage 1. In de bijlagen 2 en 3 zijn
beknopte voorschriften gegeven voor het bedienen van respectievelijk
de integrator en de ionchromatograaf.
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Start retentietijd in min.
] 232 F
) — — ———— 3-42 Cl
- ——— — 4.62 NO,,
— 5.42 P
— T
- . r
10.82 NO3

Chromatogram 3A: Scheiding van 150 umol Br per liter in adviesijkstandaard-
) oplossing bij pompflow van 30%.

Start
JL 2.51 F
3.51 Cl
ans——— e 4.61 N02
el T 7.11 SO, +P
—— 8.71 Br

Chromatogram 3B: Scheiding van 150 umol Br per liter in adviesijkstandaard-
oplossing zonder NO.~ en met halve SO,  —concentratie bij

pomptlow van 30%. 3 4

Start
3.17 F
4.32 Cl

— — 5.67 NO,
T— : 8.77 SO4+P
_ 10.77  Br
*\h N——

Chromatogram 3C: idem als 3B bij pompflow van 25%.
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Gedurende enkele weken zijn vergelijkende bromide-analyses. verricht.
In eerste instantie is een vergelijking gemaakt tussen de resultaten
via de ionchromatograaf en de ion-specifieke-elektrode in opper-
vlaktewater en in extracten van doorgespoelde gronden.

In bijlage 4 zijn de volledige resultaten van deze vergelijkingen ver-
meld. De gevonden relatie tussen I.C.- en elektrodemethode is als
volgt gevonden uit 50 waarnemingen:

Br_ via elektrode = 0,991 Br via I.C. + 1,82; r = 0,945 waarbij als
gemiddelden respectievelijk 69,0 en 67,8. Voor elektrode en IC

zijn gevonden in een concentratietraject van 5 tot 250 umol Br

per liter.

Hieruit kan worden geconcludeerd dat toepassing van zowel elektrode
als ionchromatograaf in oppervlaktewater en in doorgespoelde

gronden tot vrijwel identieke analyseresultaten zal leiden.

In veel beperkter mate is op dezelfde wijze een vergeliijking gemaakt
in drain- en bronwater alsmede in gestoomde gronden. De resultaten
hiervan zijn vermeld in bijlage 5. De gevonden relatie ‘tussen I.C. en
elektrode is als volgt gevonden uit 11 waarnemingen:

Br via elektrode = 1,053 Br via I.C. + 30,8; r = 0,966 .waarbij als
gemiddelde resultaten respectievelijk 207,4 en 167,7 voor elektrode

en I.C. zijn gevonden in een concentratietraject van 20 tot 575 umol Br
per liter.

Hieruit kan worden geconcludeerd dat met behulp van de elektrode ge-
middeld veel hogere bromideconcentraties worden gevonden in drainwater

en gestoomde gronden, dan door middel van ionchromatografie. Inciden-
teel zijn er zowel zeer goede als zeer slechte overeenstemmingen gevonden.
Tenslotte zijn er met behulp van de ionchromatograaf een groot aantal
grond- en watermonsters geanalyseerd ten einde een in ontwikkeling zijnde
automatische spectrofotometrische (fuchsine) bromidebepaling te refereren
(Vvan Elderen en Van Dijk, 1982).

In bijlage 6 zijn de verkregen resultaten in tabelvorm vermeld. Hierbij
is uitsluitend onderscheid gemaakt tussen water en grond. De herkomst
van het water alsmede de ontsmettingswijze en nabehandeling van de grond
zijn buiten beschouwing gelaten, omdat zowel de I.C.-methode alsmede

de automatische-methode toepasbaar worden geacht op alle door het
laboratorium te verrichten bromide-analyses in grond en water. De ver-
kregen analyse-resultaten zijn zowel voor grond als voor water in

twee klassen verdeeld. De keuze van deze klassen is als volgt gemaakt:

Grond: klasse < 25 umol Br: per liter extract
klasse » 25 umol Br per liter extract.

Deze kéuze is gebaseerd op de tuinbouwkundige betekenis welke aan de
resultaten moet worden gehecht in verband met de vastgestelde over-
schrijdingskans op te hoge bromidegehalten in sla (zie bijlage 7).

Water: klasse < 100 umol Br_ per liter
klasse >.100 umol Br per liter.

Hoewel volgens bijlage 8 een bromideconcentratie van 60 umol per liter
wenselijk wordt geacht, worden in de praktijk relatief weinig bromide-
concentraties < 100 umol.l = gevonden.

Bovendien zal doorspoelen met water waarin 100 umol Br per liter wordt
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gevonden de bromideconcentratie in de grond kunnen worden verlaagd

tot 25 umol per liter extract, geheel analoog aan het in bijlage 8
beschrevene.

Vergelijking van de resultaten via de ionchromatograaf en de automatische-
spectrofotometrische-methode (fuchsSine) verkregen gaf de volgende over-
eenstemming te zien:

wWater € 100 umol Br per liter

N=11 @ I.C. = 37,2 en@ fuchsine = 37,2.
Br via fuchsine = 1,008 Br via I.C. - 0,3; r = 0,967.

15 mI.C. = 244,4 en ﬁ fuchsine = 222,1.

Br via fuch51ne = 0,808 Br via I.C. + 24,7; r = 0,962.
Grond = 25 umol Br_per liter extract:
N=238mI.C.= 16,8 en m fuch51ne = 14,0 -
Br via fuchsine = 0,341 Br via I.C. + 8, 3; r= 0,437.
Grond 25 - 155 umol Br_ per liter extract:
= 46 m I.C. = 62,9 en 1 fuchsine = 59,5

Br via fuchsine = 0,967 Br wvia I.C. - 0,8; ¥ = 0,966.
Grond en water 3 - 635 umol Br_ per liter:
N=110m I.C. = 68,9 en T fuchsine = 63,7

_ Br via fuchsine = 0,883 Br via I.C. + 2,9; r = 0,984.

Hieruit blijkt dat er gemiddeld een redelijk goede overeenstemming

tussen beide analysemethoden is gevonden.

Opmerkelijk is het, dat bij de bromideconcentraties <~ 25 umol per

liter geen goede overeenstemming is gevonden, hetgeen waarschijnlijk
veroorzaakt wordt door een te lage gevoeligheid van de spectrofotometrische
methode. Wanneer uitsluitend concentraties > 25 umol.l ! worden
vergeleken, wordt de volgende overeenstemming gevonden:

Grond en water 25 - 635 umol Br per liter:

N =68 m I.C.=101,5enm fuchsine = 94,6.
- Br via fuchsine = 0,867 Br via I.C. + 6,6; r = 0,981.

De analyseresultaten in het concentratietraject 25 - 500 umol Br per
liter stemmen in voldoende mate overeen. Aldus heeft de gevolgde I.C.-
methode gediend als referentie tijdens de ontwikkeling van een nieuwe
automatische spectrofotoméetrische bromidebepaling na destructle van

de extracten.

Tijdens de metingen met de 1onchromatograaf is een controlemonster dage-
lijks herhaald. Uit 22 waarnemingen is een gemiddelde bromideconcentratie
gevonden van 72,8 umol.l” -1 met een standaardafwijking van 2,56 umol. l‘1
hetgeen een variatie-coéfficient van 3,5% betekend.

In figuur 4 is een gemiddelde ijklijn geconstrueerd zoals deze gedurende
deze analyseperiode is gevonden.
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Tot slot dient er te worden opgemerkt dat tijdens de uitvoering

van de analyses door middel van I.C. aan €én facet te weinig aandacht
is besteed. Gedreven door het grote aantal te verrichten metingen is

er meer nadruk gelegd op de kwantiteit dan op de kwaliteit van de
analyses. _

Kwalitatief is er volstaan met SO,-verlaging, additiemetingen en

NO -—verwijdering, zodat er zo min mogelijk tijd aan ontwikkeling

is besteed en zoveel mogelijk aan analyser$$.

Door het sterk alkalische milieu waarin Ba -ionen aanwezig zijn,

is er te weinig gelet op eventuele BaCO,-vorming, hetgeen na + 700
metingen tot verstopping van de scheidingskolom heeft geleid, hierdoor
is drukverhoging opgetreden met als gevolg een deformatie van de
kolomvulling. Om deze reden is het analyseren abrupt afgebroken. Gezien
de reeds verkregen resultaten alsmede het uit vervanging voortvloeiende
kostenaspect is niet opnieuw begonnen met een nieuwe scheidingskolom.
Achteraf bezien had filtratie over een microfilter (0,2 um) wellicht
deze problematiek kunnen voorkomen. Eventueel zou ook het weglaten van
Ba -ionen hiertoe hebben kunnen bijdragen. Sulfaat-verlaging zou
waarschijnlijk kunnen worden vermeden als er gebruik kan worden gemaakt
van een andere detectiemethode welke gevoelig is voor halogenides

maar ongevoelig voor SO,”. Een dergelijke detector bestaat wel, maar
was op het moment niet beschikbaar.

i

Nieuwe ontwikkelingen in de ionchromatografie

Alle in dit rapport beschreven resultaten zijn verkregen met een I.C.-instrument
dat reeds geruime tijd in de handel is. Zeer recent heeft de fabrikant een

nieuw type (model 20001i) op de markt gebracht.

In dit model zijn verbeteringen aangebracht in de werking van de pomp en in

de bediening in het algemeen. Bovendien is dit model uitgerust met een
zogenaamde elektrochemische detector welke vooral voor de bromidebepaling
voordelen kan bieden. :

Daarnaast is de ontwikkeling op het gebied van scheidingskolommen eveneens

niet onbelangrijk.

De scheidingen kunnen sneller worden uitgevoerd en regeneratie van de suppressor-
kolom is in de toekomst wellicht niet meer nodig. De ontwikkeling is zelfs
zodanig dat de nieuwe apparatuur zonder meer uit te breiden is tot vol-

waardige HPLC-instrumenten, waardoor in de toekomst zowel ionen als

organische verbindingen met €én enkel instrument te analyseren zijn.

‘Het verdient aanbeveling deze ontwikkelingen nauwlettend te volgen, omdat

de toepassing ervan bij tuinbouwkundige analyses grote voordelen kan gaan
bieden. Hierbij valt op dit moment reeds te denken aan:.

le. Algemene referentiemethode, voor controle op routinematige analyses
va¥ anionen en enkele kationen zoals SO, ; NO3 ; P; Br en NH, , K en

4 4
Na . .
2e. Aanvullende c.q. Yervangende techniek bij minder frequent gevraagde
analyses zoals: F ; NO, ; oxalaat.

3e. Algemene researchdoeleinden en eventuele toepassing voor organische
analyses.

Samenvatting en conclusie:

Gedurende een periode van bijna twee maanden is ervaring opgedaan met ion-
chromatografie als analysetechniek.
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Toepassing van deze techniek heeft plaatsgevonden .door bromide te
analyseren in grond en water. De resultaten hiervan zijn vergeleken met
de resultaten van andere methoden, te weten een bromide-specifieke~
elektrode en een spectrofotometrische methode.

In oppervlakte water en in extracten van doorgespoelde gronden is de
toepasbaarheid van de elektrode bevestigd. In drainwater en in extracten
van gestoomde gronden, alsmede van gronden waarin het oude gewas is
doorgewerkt zonder dat er nadien is gespoeld is de elektrode niet toepas-
baar gebleken.

In deze gevallen biedt de ionchromatografie een voldoende betrouwbare
analysemethode.

Daarnaast is er in een groot aantal grond- en watermonsters bromide
bepaald net zowel een ionchromatografische alsmedeeen automatische
spectrofotometrische methode. De gevonden resultaten stemmen vrij goed
overeen voor zover de bromideconcentraties niet te laag ( > 25 umol.l )
zijn.

Op deze wijze heeft een ionchromatografische methode als referentiemethode
gefungeerd. :

De verwachting is gewekt dat ionchromatografie goed toepasbaar

zal kunnen zijn als referentiemethode voor bestaande routinematige
analyses en als researchmethode voor incidentele en/of nieuw te
ontwikkelen analysemethoden.
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Bijlage 1-1.

BROMIDE-BEPALING.

d.m.v. Ionchromatografie.

Apparatuur:

‘E?ES?EQEEESSEééfE merk; Dionex, model 10.
Integrator: merk; Shimadzu, model C-RIA.
Erlenmeyers: 100-il.

Filtreerpapier: merk; Schleicher en Schiill, type 5893 blauband.

Flesjes: 90 ml en 30 ml.

Reagentia:

O, p.a.

Bariumhydroxyde: Ba(OH)z. 8H2

Natriumhydroxyde: NaOH, p.a.

Los 1,488 gram Na,.CO_.H_ O op en voeg toe 40 ml NaOH 0,2 N.
Vul aan tot 4,0 litef met ged. HZO.

Regeneratievloeistof:

Verdun 111 ml H2804’ 96 % p.a. tot 4 liter met ged. HZO

Anionen- additieoplossing: 200 maal gekoncentreerd.

Los op tot 1 liter:
1330 mg NaF ; 1680 mg KCi; 3000 mg NaNoz;
9080 mg KZSO4 en 14330 mg KH2P04.

Bromidehoofdstandaardoplossing: 10 mmol Br per liter.

Los 1,1901 gram KBr p.a. (na 1 uur drogeh bij 105o C) op tot 1,0 liter

in ged. H20.

I.C. - Br - standaardreeks: 50 - 300 pmol Br per liter.

50 Pmol Br per litér: 5,0 ml hoofdstandaardoplossing en
5 ml anionenadditieoplossing
aanvullen tot 1,0 liter met ged. H,O.

100 umol Br: per liter: 10,0 ml idem 2
150 pmol Br_ per liter: 15,0 ml idem
200 pmol Br_ per liter: 20,0 ml idem

300 pmol Br  per liter: 30,0 ml idem



Bijlage 1-2.

Uitvoering van de analyse:

Pipetteer 30 ml extrakt of watermonster in erlenmeyer van 100 ml.
Voeg toe een spatelpuntje Ba(OH).. 8H,O.

Mengen en ongeveer vijf minuten %aten staan.

Voeg toe één pilletje vast NaOH.

Voeg toe een spatelpuntje Devarda-metaal.

Verwarm totdat er zich een flinke bruis-reaktie heeft ontwikkeld.
Laat uitbruisen en verwarg tot koken.

Filtreren over S en S 5897,

Zover mogelijk afsluiten met horlogeglas tegen verdamping en C02—ver—
ontreiniging.

In de aldus verkregen meetoplossingen bromide bepalen m.b.v. ionchroma-
tograaf na additie.

IJking via standaardoplossingen:

Injekteer de standaarden 50 en 200 Fmol Br per liter.
berekening ijk-faktor via C-RIA

programmering C-RIA: programmering Dionex M10:
with 30 pompflow 25 %
slope 500 E.C.~trajekt 100 [JS.

drift 1000000
I min ar 10

T-DBL 0
lock 0
STP TM 12
ATTEN 7
SPEED 2,5
METHOD 1044
SPL WT 100
IS-WT 1
MCDE 5
WINDOW 5

Ter kontrdle één of meerdere standaardoplossingen van de reeks injek-
teren. Bereken de ijkfaktor via korrelatie van de meetsignalen en de
standaardkoncentraties.

Pipetteer in twee flesjes A en B elk 10 ml meetoplossing (€ 300 umol
Br per liter) en voeg aan flesje A toe 5 ml bromidestandaardoplossing
150 pmol per liter en aan flesje B, 5 ml bromidestandaardoplossing 300
pmol per liter. Injekteer achtereenvolgens beide geaddeerde meetoplos-
singen

/

Berekening:

De direkte resultaten via de C-RIA verkregen zijn uitgedrukt in,umol Br
per liter geaddeerde meetoplossing zodat:
( resultaten A -~ 50 }x 1,5—>» pamol Br per liter en

i resultaten B ~ 100 )x 1,5~ ypmol Br_ per liter.
" A AB moet zijn 50 + 5 umol Br per liter.
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Bijlage 2.

Beknopt bedieningsvoorschrift voor gebruik van ionchromatograaf -
Dionex - model 10.

Toegepast op de bepaling van Br .

Schakel knop POWER op ON.

Schakel knop PUMPS op 1-ON.

Zorg voor minstens 500 K Pa luchtdruk en schakel knop AIR op ON.

Let op dat lampje READY brandt en kontroleer de voorraden eluens en
water. . :

Spcel + 5 mjnuten met water. E

Schakelaar ~1/waterd'; Schakelaar 2/U d;

seperator suppressor

Schakelaar /By Pass‘T en Schakelaar

/By Pass/RGNi

>

Spoel met eluens totdat stabiele basislijn is verkregen
Schakelaar l/water?‘; rest onveranderd.
Regel de pompflow op de voorgeschreven waarde.

Kontroleer en justeer de detektor:

Knop "MODE" op LIN

Knop "UMHO" op 100

Met knop "OFFSET COARSE" grof regelen tot iets boven O muS (range op X10)
eventueel fijn regelen met knop "FINE".

Spoel plastic pipet 2x woor met de te meten oplossing (+ 2ml)
Vul de pipet met ongeveer 5 ml.

Injekt

fRsEcels v
Knop J

olgt:
/load~f ; pipet langzaam leegdrukken; knop
Knop START op C-RIA indrukken.

subject/load 4.

Regenereren.

Na de analyses en/of elke avond is regenereren van de suppressorkolom
noodzakelijk. E
Spoel eerst door met water: Schakelaar l/waterl« totdat ECCO.

separator

Schakelaar /By Pass i .

suppressor

Schakelaar /By Pass/RGN t .

Schakelaar PUMPS op 1 - OFF. “
Zet tijdprogramma "TIME MIN" op REE en RX§.

Kontroleer voorraad H2804 IN en druk groene knop "STARE" in.
Kontroleer de regeneratiepomp (flow 40 %) op evt. luchtbellen en evt.
aan de onderzijde van suppressorkolom {lossschroeven) of er vloeistof
wordt gepompt (Pas op sto4 iN).

De regeneratie verloopt verder automatisch.
Het instrument kan mits onder luchtdruk onbeheerd worden achtergelaten.
Voor het opstarten vervolgen onder punt 1.



Bijlage 3-1.

Bedieningsvoorschrift voor het gebruik van de Shimadzu chromatopac
type C-RIA.

Druk witte knop "POWER" aan rechter zijkant in.

Als groene lampje "READY" brandt is de integrator gereed (voorgeprogram-
meerd). Alleen moet er dagelijks de tijd worden ingevoerd als volgt:

datum (bijv.10 sept): SHIFTDOWN + DATE + 910 + ENT
tijd (bijv. 8.03 ): SHD + TIME + 803 + ENTER.

Vooraf bij elke injektie is het mogelijk de ggalyse te coderen
(bijvoorbeeld: standaardoplossing 50 umol/ 1 7).

SHD + MEMO + SHD + S + SHD + T + SHD + D + SHD + SPACE + 5 + O + ENTER.

Gelijktijdig bij injektie op de IC rode knop "START" indrukken.
Lampje "ANALYSIS" licht op.

Het chromatogram wordt geregistreerd en zal na de ingevoerde stoptijd
al naar gelang de programmering worden geldentificeerd en/of worden
berekend.

Het lampje "CAICULATE" licht op.

Als het lampje "READY" weer oplicht kan er opnieuw worden geinjekteerd.

i —
CALIBRATIE. (toepassing voor Br ).

Injekteer standaard 50 umol l_l.
(globale retentietijdvoor Br is + 11 minuten).

ID - programma.

Druk knop ID in.

op papier verschijnt: ID TBL 6.
MAX.

Toets in: 1 + ENTER (er verschijnt: MAX 1 ; MODE )
Toets in: 5 + ENTER (er verschijnt:) MODE 5.

( NAME TIME WINDOW F1/ €1/ )
F, <,

Toets in: SHD + B + SHD + R + ENTER.

Toets in: (de gevonden waarde voor de retentietijd van Br bijv. 11.19)
l+1+ .+ 1+ 9+ ENTER

Toets in: 5 + ENTER

Toets in: O + ENTER

Toets in: 5 + O + ENTER

Toets in: O + ENTER )

Toets in: 2 + O + O + ENTER

Er verschijnt:

Name Time Window F1/ cl/
F C
2 2
BR 11.19 5 4] 50
END 0 200

Toets in: SHD + CALIB + 1. |
Toets in: REPEAT.
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Bijlage 3-2.

, -1
Injekteer standaardoplossing 200 umol 1
Na de RUN verschijnen eerst de meetsignalen van het chromatogram en daarna

de calibratie-faktoren.

C
Name Time Window Fl/ 1/
2 2
BR  + 11.25 5 + 0.0067 50
+ 2 200

De integrator is nu gereed en kan na elke injektie het Br berekenen mits
de retentietijd binnen 5 % van de geprogrammeerde (via standaarden) tijd.
Eventuele niet herkende Br - pieken kunnen alsnog worden geldentificeerd
en berekend worden.

Druk knoppen CORRECT + ID in.

Er verschijnt: ID TBL 6
MAX 1 ¢
MODE 5 F c
Name~Time-Window ~1/ 1/
F C
2 2
Toets in: 1 + ENTER
Toets in: SHD + B + SHD + R + ENTER
Toets in: de nieuw in te voeren/gevonden retentietijd
(bijv. 10.02) 1 + 0+ . + 0 + 2 + ENTER
Toets in: END
Toets in: REPEAT

Er verschijnt nu een nieuwe tabel met retentietijden en piekhoogten,
alleen bij 10.02 zal nu Br herkend en berekend worden.

Alle volgende analyses zullen nu ook binnen 5 % van 10.02 moeten
vallen anders is heridentifikatie opnieuw noodzakelijk.

Bij eventuele afwijkingen van de ijkfaktoren is calibratie op meer

dan 2 standaardoplossingen gewenst. Het is in dergelijke gevallen raad-
zaam om achtereenvolgens de standaarden - 50 - 100 150 en 200

(evt. ook 25) te injekteren.

Bereken de korrelatie tussen piekhoogten (x) en bromidekoncentraties (y)
van de standaardoplossingen.

Tussen 25 en 300 Fmol Br per liter is er zeker een lineair wverband
(r)0.90) mits er een voldoende scheiding is bereikt. (middel de gevonden
retentietijden). _

Stel er is gevonden: CBr ]= 0,0069938 piekhgt. + 3,85.

Voer deze formule in als volgt:

Druk knop ID in. .

Toets in: 1+ ENTER.

Toets in: 5 + ENTER.

Toets in: SHD + B + SHD + R + ENTER.
Toets in: (retentietijd) + ENTER.



Bijlage 3-3.

Toets in: 5 + ENTER

Toets int: . + 0 +0+ 6 +9 + 9 + 3 + 8 + ENTER
Toets in: 5 + o + Enter

Toets in: 3 + . + 8 + 5 + ENTER
Toets in: ., .2 + 0 + O + ENTER

Er verschijnt nu:

F C

NAME  TIME  WINDOW ~1/ 1/
F, ¢,

BR  (ret.tijd) 5 0,0069938 50

3,85 200

De integrator is nu geijkt op meerdere standaarden en is gebruiksklaar
voor de analyses.



Bijlage 4.

Vergelijking tussen bromidekoncentraties (in umol l—l) in oppervlakte~
water en in extrakten van doorgespoelde en niet gestoomde gronden met
behulp van ionchromatografie en ion-selektieve-elektrode bepaald.

I.C. . elektrode I.C. elektrode
83 105 38 32
46 66 18 16
40 51 66 58

169 198 109 118
72 82 8 7

X 8 3 34 39
- 163 261 52 58
80 -84 14 15
12 23 16 16

131 128 14 14
30 28 24 15

233 185 16 20

170 136 20 13

204 210 116 118
35 64 40 43

177 181 108 94

166 138 40 34
16 16 37 27
5g 53 29 22
30 25 85 87
32 19 57 79
39 34 74 72

116 101 54 51
16 19 78 73
43 47 68 71
gemiddeld 67,8 69,0




Bijlage 5.

Vergelijking tussen bromidekoncentraties (in umol.l—l) in drain-~ en
bronwater en in extrakten van gestoomde gronden bepaald met behulp
van ionchromatografie en ion-selektieve-elektrode.

Boor t I.C. elektrode
drain 381 361
Hrain 473 573
drain - 299 378
bron 43 85
drain 226 212
drain _ 69 144
drain 146 185
gestoomd - veen 34 65
gestoomd ~ klei 34 41
gestoomd - zavel 24 17
Festoomd ~ zavel = 116 220
gemiddeld 167,7 207,4 .

¥ in deze grond is tomateloof doorgewerkt voor het stomen.




Bijlage 6.

Vergelijking tussen bromidekoncentraties (in umol l—l) in water en
grondextrakten, bepaald met behulp van ionchromatografie en door mid-
del van een automatische spektrofotometrische methode na destruktie.

(fuchsine)
WATER GROND
< 100 > 100 { 25 D> 25

I1.C. fuchs.| I.C. fuchs.{|{I.C. fuchs.|I.C. fuchs.[I.C. fuchs.|I.C. fuchs.

40 29 169 130 16 25 23 14 58 54 79 74

12 14 473 355 14 14 20 12 30 25 116 107

8 4 299 345 4 2 20 13 38 37 40 32

8 14 131 115 8 9 16 12 29 28 108 101

43 49 326 297 11 17 14 8 29 28 40 28

12 12 233 219 16 14 11 14 33 52 34 46

30 26 170 168 6 3 22 15 60 68 37 25

35 35 635 540 9 14 25 16 32 36 79 59

72 63 178 150 13 10 33 16 35 33 85 73

80 80 204 224 24 21 29 14 41 37 57 66

69 83 177 140 21 22 34 23 32 30 74 66

226 234 8 8 14 13 117 109 54 46

136 145 14 14 24 12 83 76 78 82

163 122 18 16 15 13 49 43 40 49

146 148 18 14 14 17 114 98 68 76

14 7 87 75 31 20

14 4 34 28 30 28

19 9 52 40 36 22

4 18 41 38 29 22

24 20 101 119 116 120

14 26 25 32 166 141

16 19 38 40 133 148

| 20 14 28 24 152 158

a: ms r_n-: m: ms ns ms: m:
37,2 37,2} 244,4 222, 16,8 14,0 62,3 59,5
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Bijlage 7.

Het bromidegehalte van sla is hoger naarmate de grond meer bromide bevat. De

- kans dat in het gewas meer dan 50 mg per kg vers gewicht wordt aangetroffen,

neemt toe naarmate de grond meer bromide bevat.

In onderstaande grafiek zijn tegen elkaar uitgezet:

- horizontaal, het bromidegehalte van de grond volgens de 1 : 2 volume-extract-
~methode;

- vertikaal, de procentuele kans op overschrijding van de 50 mg grens.

Kans dat sla meer dan 50 mg bromide bevat
per kg vers gewicht.

°lo

e A

25 50 75 100 125 150 wumol per liter

Bromidegeha!te in het 1:2 volume-extract.

De 1lijn in de grafiek geeft ten naaste bij aan hoe groot de procentuele kans op
overschrijding is bij een bepaald gehalte aan bromide in de grond. Bedraagt dit
gehalte bijvoorbeeld 75 dan is de overschrijdingskans + 50 %.

Bij een bromidegehalte in de grond van 25 is deze kans + .10 %.

Nadrukkelijk zij vermeld dat alleen een kans kan worden genoemd en dat gee
garantie kan worden gegeven.

U moet zelf beslissen of U bij een bepaald bromidegehalte in de grond door

wilt gaan met spoelen of niet. Wij adviseren laat de kans op overschrijding

van de 50 mg grens zo klein mogelijk zijn. Beter wat langer gespoeld dan
afgekeurde sla met een te hoog bromidegehalte.

Bet resultaat van het spoelen is naast de lengte van de spoelper1ode onder
andere ook afhankelijk van het bromidegehalte van het water. =zie ommezijde



Bijlage 8.

PROEFSTATION VOOR TUINBOUW ONDER GLAS

Richtlijnen te beoordeling van het bromidegehalte in water te gebruiken
voor doorspoelen of beregenen ten behoeve van de teelt van sla.

DOORSPOELEN

Bromldegehalte spoelwater.
Hoe lager het bromidegehalte in het spoelwater is des te minder hoog zal
het bromidegehalte na het doorspoelen in de grond zijn. Met een gehalte
van 60 umol in het water kan als voldoende lang doorgespoeld, het bromide-
gehalte in de grond worden verlaagd tot 15 umol (uitgedrukt volgens de
1l : 2 volume-extractmethode).
Bij een gehalte van 15 in de grond is de kans dat het gehalte aan bromide
in het gewas hoger is dan de toedgestane hoeveelheid van 50 mg per kg vers
gewicht, ongeveer 10%. Wanneer het gehalte in het water hoger is, dan zal
het bromidegehalte in de grond eveneens hoger zijn en hierdoor ook de kans
op overschrijding van het toelaatbare gehalte in het gewas.

1

Hoeveelheden spoelwater. .

Gronden met porién van weinig uiteenlopende grootte (zandgronden) spoelen
gemakkelijker door dan gronden die porién hebben van uiteenlopende grootte
(zware zavel- en kleigronden). Vooral de kluiten in laatstgencemde gronden
kunnen problemen geven.

Zij kunnen na lang spoelen nog bromide bevatten. De geadviseerde hoeveel-
heden water zijn voor zand- en lichte zavelgronden 400 mm en voOor zware
zavel- en kleigronden minstens 600 mm, maar liever meer.

BEREGENEN

Tijdens de goeiperiode van de sla kan door verdamping van gewas en grond

en door opstijging uit de ondergrond de bromideconcentratie in de bovenlaag
toenemen. Daarom is het van belang voldoende water te geven om de
concentratie te verlagen. Bovendien moeten wat betreft het bromidegehalte
aan het beregeningswater hogere eisen worden gesteld dan aan het spoelwater,
omdat dit water direct bij de wortels komt. !

HOE TE HANDELEN

Het is aan te bevelen aleer men met doorspoelen begint, het water op
bromide te laten onderzoeken. Ook tijdens het doorspoelen zal het
noodzakelijk kunnen zijn om dit regelmatig te doen. De reden hiervan is
dat er kan worden rondgepompd en dat ook anderen in de buurt bezig kunnen
zijn met hetzelfde werk. ‘

Dit kan betekenen dat dan wordt gespoeld met water waarin reeds veel
bromide aanwezig is.

Het beoogde effekt zal dan minder 21]n. Voordat met het beregenen van het
gewas wordt begonnen is het eveneens aan te bevelen het gietwater op
‘bromide te laten onderzoeken. ;




