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Rends gerulme 34 behoorde de solorimetrische magnesiumbdepaling in
govas (billage 1) tot een van de onnauvkeurigste bepalingen. Dit vas in
hoofdsank s wijten aan het geringe verschil in extinotie tussen de
lasgete (O mg MgO/1) en de hoogete atandaard (50 mg Mg0/1), in vele
govallen slechis & 0,290 E. Het versohil in sxtinctie tussen de stande
aarden 20 ag MgO/) en %0 mg MgO/)1 besdrosg in vele gevallen slechis
0.05 E.

In 1967 was hier esn colovismetrische methode cpgesteld voor een
sagnesiumdepaling in waterige extracten van grondmonsters (bjlage 2).
Haaat goeds storingeonderdrukking ias dese methode gewveliger dan de
sathods in billage 1, omdat L.p.v. esn sacharose ~ zetmeeloplosaing
ssn mengsel van glycerine en polyvinylalechol sls colloiddeschermer
godbruikt vords, _

Het verschil in extinotis tussen de lasgste (O dpm Mg) en de hoogste
standanrd (40 dpm Mg » 66,5 mg Mg0/1) bedrasgt ea. 0,900 E. De bepaling
voldoet asn deo wet van Lanbert -~ Beer bl een golflengte van 550 nm.

Yoor de magnesiumbepaling in gewas is hetselfds veorschrift gevolgd
als voor grondsxtracten volgens bBilage 2, met uitsondering van ds
standanrdresks. Dese stant niet in gedenmineralisecrd water, maar is evene
als de gewvasresidues 0.05 n asn HCL (bflage 3).

In de tsbel atann de magnssiumgehalten (maol Mg/100 g stoofdroog mates
rissl) gegeven van gewasmonsters behorende tot de s.n. uitwisselings.
- ronde.

Haast de resultaten, gevonden in duplo destruaten volgens ds nieuws
usthods (blage 3) staan de resultaten gevenden door het laboraterius
voor Landbouwschelikunde te Wageningen,
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Uit de tadel kan de conslueie worden getrokken dat de bepslingsmsethode,
vormeld in dYlage %, zonder beswasy tosgepast kan wordes.

kisexatunxs
1) Rodijnen E.A.J. vant Colorimetrische msgnasiumbepaling in vaterig extraoct
(1967). Intern veralag Proefstation.

Grondlab. november 1968,
Hedods v+ Rod{nen,

Hates

De methode volgens biilage 5 1a met
ingang van okt. 1968 in gebruik
ESUQBOR .



JING IN GEWAS.

ARparstuurs
bekerglazen, hoog model, van 400 al.

- AN

waterbad,

horlegeglesen, § oa. 8 om.

elekirische kookplast van 500-1500 watt,

wmm van 100 en 200 =l.
wijdmondse pillenflesjes van 30 ml.

golo: '_'“‘!ggp Kipp.

Lo S

Reagantias
bs 70
salpstersunr, HNO,; 603 Pess
perohloorsuur, nma‘: 70%; chem. =.

soutsuur, HCl; geo.s p.a.

soutsuur, HClj 0,05 n3 p.a.
4,0 nl 38% soutsuur ssauvullen to¢ 1,0 1 met gedeminera~

liseerd water,

soutsunr, HClj p.a.) 5 n.
400 ml 38% soutsuur aanvullen tot 1,0 1 met gedemineraliseerd
water. . ‘

ssi dnsuar, GR,@W; ch?;n’; 34 1 na.
56,8 ml ijsasijn, dhew. s., 99-100%, sanvallen tot 1,0 1 met
godeninsyaliseserd watar.

sscoharcee-setmseloplossing. ‘
2,4 g ssaocharose, Gw’zz“n’ Pebiey Oplosaan in os. 75 ml
hest gedemineraliseerd water; 1,6 g setmeel, p.a., dat met
veinig gedeminersliseerd water is sangercerd, tosvoegsn en
as opkoken en afkoslen tot 100,0 ml sanvallen.

Titasngeeloplossing, O,4ko.
0:4 & titaangeel oplosaen in 1,0 1 gedenineraliseserd water,
aatriushydroxyde, NaOH; chem. 8.4 4,5 n.
180 g anatriumbhydroxyde, NeCH, oplossen in oca. 750 nl gedemi-
neraliseesrd wvater. Langsasm, onder swenken, 10 ml van een




drieweardige ijseroplossing toevoegen. Na afkoelen aanvullen
tot 1,0 1.

drievasrdige ijsercplossing, Pe*''y 1 mg ferri-iomen per ul.
861 mg, ijzerammoniakaluin, 1'02(504)5(KK 4)230 40 24 s
oplossen in 100 ml gedemineraliseerd water.

hoofdstandaardoplossing, 1 mg MgO per mlj 1 n ean ECl.
¥g0Q, p.a. op een blassviam gloeien, na afkoelen 1000.0 mg
afwegen in een glazen weegflesje. Nu yoorzichtig met iets
gedemineralisesrd water het Mg0 bevochiigen, %6 dat het
poeder niet stuift (deksel).
Fa dat het Mgl geheel voohtig is, overbrengen in maatkolf;
toevoegen 80 ml 384 soutsuur, oplossen en aanvullen met ge-
demineraliseerd water tot 1000.0 ml.

standsardoplossing, 0.05 n san HCL.
2503’!50 per 5.0 mls 10.0 ml hoofdstendaard aanvullen tot
200.0 ml met gedemineraliseerd water.
200 Y MgO per 5.0 ml: 10.0 ml hoofdstandaard en %50 ml 0,05 n
HC1 %ot 250.0 ml aanvullen met gedemineraliseerd water.
150&*!30 per 5.0 mle 15.0 ml hoofdstandaard en 200 ml 0.0%
n HC1 tot 500.0 ml sanvullen met gedemineraliseerd water.
wok/uo per 5.0 mls 10.0 ml hoofdstandaard en 300 ml 0.05
n HC1 tot 500.0 ml sanvullen met gedemineraliseerd water.

§Oa’l¢0 per 5.0 mls 5.0 ml hoofdstandaard en 400 ml 0.05 n

BCl tot 500 ml asnvullen met gedemineraliseerd water.
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3
4,000 g luchtdroog gewas in een bekerglas van 400 ml brengen.

Bij) elke serie van 18 monaters, een :tundaardnenator;"tvec blanco's
en-een-centrolemengsel meenemen.

s 5 % ’ :
30 ml :alp¢tersnnr,_66%: toevoegen) roeren met afgeplatte roerstaaf,
Tot Bijns droog dampen op wegarba&. Deze bewerkingen herhalen.

Yervolgens gerst toevoegen 20 ml 111 vordund,galpctorwug; en het materiaal

fijn wrijven; pas daarpa twee glasparels en 20 ml ca. _B§0% perchloorzuur

emen!t!! . ca s b i Ak



Op elektrische kookplaat op stand 500 watt {zachtjes) dnstruoran:
bekerglas orlogeglas afsluiten. I -
Is ongeveser de helft a

het aa“rwwgmﬂaayfmfgi ea. 3.5 uur), dan op

stand 1000 watt 0gko! horlogeglazen geleidelijk schuiner
leg sorsichtigl!!),

Zijn er na droogdampen nog swarte delen in de as of san het glas, dan
moet gerst een welinig 1:1 verdund salpesersuur en dsarna een weinig
perchloorsvur worden toogcvoosd en drooggedampt.

Ten slotte de as driunaal not,t-nl soutzuur gecono, afroken op esn water-
bad, en het residu in,z—nl soutzuur geoono. en een veinig gedeminerali-
seerd vat.r, oploasen door vorvarmnn en fijnwrijven. o
!otY&iatruaav in een maatkolf van‘zae ml overspoelen .ﬁwiiiéﬁfi;n met
gedenmineraliseerd water.

Van het destrusat 10.0 ml afpipetteren in een maatkolf van 100 ml en
aanvullen met 0,05 n HCl., Van deze 13110 verdunde oplossing 5.0 ml af-
pipetieren in een wijdmonds pillenflesje van 30 ml. Indien nog grotere
verdunning gewenst is, minder afpipetteren en aanvullen met 0.05 HCl.

Van de standaardoplossingen 5.0 ml afpipetteren.

Aan onbekende en standaarden toavoegen met maatpipettien:

5 ml 1n asijnsuur, 5 ml ssocharose-zetmeel oplossing, % ml titaangeel-
oplossing en 5 ml natriumhydroxyde 4.5 n (die per ml 0.01 mg Pe''" bevat).

Na elke tosvoeging geed mengen.
Fa % & 1 uur doormeten m.b.v. Xipp ocolorimeter bij filter 550 nm in
aftapouvet @ oa. & om.

De vis siandaardourve verkregen resultaten in
Xﬁz@ x 0.007 x % T stef % Mg0 op stoofdroog materiaal.

o Resultaten opgeven in 2 deocimalen.



1. hoofdstandasyd 100 dpm Ng.

2. stondssrizesks 0«40 dpm Mg.

A A SN

3+ cespensatiecplossing
Los op 10 gram aethylesnglykolebis {2-amino-asthyl) <K, ¥, H* N¢?

tetrn-scetast (EOTA - purum) in so veinig mogelik KO é » (ea. 11 ml)
on neutralisser tot pE 7 (mebev. son pHemeter) met HO) 1 n, Voug 4n
dere volgorde tos 20 ml trissthanclamine, 80 ng mo‘ 4 ag. on 50 mg
am,.s 8Gsy leder van te voren cpgelost in eon beetis aq.dest, n
15 =l standeardoplossing Ng 100 dpm. Breng vervelgens op 400 al met
eg.dont,

De compensaticoplossing is minstens 1 maand houdbasy,

4+ tadasclgesioplonsings
Yoeg aan 10 nl titaangeel 0.40% “Baker" toe, 5 ml polyvinylaloohol
1% ("BDH", koken in water), 2% ml KH,PO, 1.79% en 50 =l glycerine
on vul san met ag.dest. tot 100 ul,

De oplossing is é6n dag houdbuar,

5. msngeplossings
Mong 1 deel compensatieoplossing met 1 deel thiasolgeeloplossing
on 1.9 deel ﬂa‘@ geden,

6. najronloog NaOly 2,5 ny ohem, =.

B, ¥erkvilses
Pipetteer van standoarden en extracten 0,5 ml
voeg toe man de sengoplossing %5 nl
chth.Sn 2,&&1

Ha 1 uuy 4o kleur Sntensiteit bepalen, Metingen t,0.v. standaard
0 dpm in 1 om suvetten by een golflengte wan 550 nm,
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hnafdttuuﬁnarg 100 dpm Mg,

LLE L g 2 2 1 2 2 2 2 3

standeardreeks 0«40 dpm Mg in HCLl G,0% n.

gompenaatiepplossing:
Los op 10 gram sethyleenglykol-bis (2-smino-sethyl) -N, N, H' N'!
tetra-soetaat (EQTA « purus) in 20 weinig mogelik XOH 6 n (oa. 11 »})
en neutraliseer tot pH 7 {m.b.v. een pH-neter) smet HC1 1 n. Voog

in deze volgorde tos 20 ml trisethanclanine, 50 mg nnae‘ 4 ng. en

90 mg &1¢13.6 83+, ieder van te voren opgeloat in een beetje ag.dest,
on 15 )l standsavdoplossing Mg 100 dpm. Breng vervolgens op 400 =l
set ag.dest,

De compensatieoploseing is ainstens 1 meand houdbaar.

thiszolgeeloploseings

Yosg san 10 ml titeangeel C.40% "Baker" toe, % ml polyvinylaleohol 1%
("BDR", koken in water), 2% ml K, PO, 1.75% on 50 ml glycerine en

vul aan met ag.dest. tot 100 ml,

De oploseing is 1 dag boudbsar,

mengoplesaings
Meng 1 deal compensatiecplossing met 1 deel thiazolgeeloplossing en
1.5 desl H,0 geden. '

pstronloog MeOH; 2.5 ny chem, 3.
Mexkvilza:

Destructia uie dilage 1.

Pipstteer van standasrden en 1110 verdunds oplossingen (0.5 ml,
Voeg toe van de mengoplossing %,% nl.

Yoeg toe asn HaOH 2,5 n 2 ml,

Fa 1 wur de kleurintensiteit bepalen., Metingen t.o.v., standaard
O dpm in 1 om cuvetten bl een golflengie van 550 nm.



