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11 w, 
Onderzoek naar een coloriBietriache aagneeiuabepalin« in waterig extract. 

tUkb  , 
In opdracht moest ^en col or ime tris che magnesiumbepaling in waterige» 

extracten worden opgesteld naast de kier in gebruik z\jnd« colorimetrisehe 

magnesiumbepaling in morgan-extrae ten. 

In morgan-extract en bepalen vi ij tot 200 dpm Mg, terwijl verwacht mag worden 

dat in waterige 1 »5 extracten wiagnesiumgehalten tot 40 dpm sullen voor

komen* 

Be genoemde methode in morgan-extracten werd destijds van het laboratorium 

voor landbouwscheiiiunde te Wageningen overgenomen* In 1963 werd deze 

Bietbode te Wapeningen vervangen door de in bylage 1 vermelde methode 

("Wageningen")» waarbij storingen beter worden tegengegaan, 

$e Haaldwyk werd de verbetering nog niet ingevoerd» daar er geen tijd was 

een onderzoek te doen naar de fftefgdcurve die volgens opgave van het 

laboratorium te Wageningen een kromme is» hetgeen voor ons routineonder-

zoek niet is gewenst» 

Met de gevolgde werkwijze "Wageningen", uitgezonderd de standaarden met 

water bereid en gebruik makend van thiazolgeel, zie onder punt 1 van 

onderstaand onderzoek» werd de in figuur 1 vermelde kromme curve verkre

gen, hetgeen opgave van Wageningen bevestigde. 

By de bepaling in morgan-extraoten zoals bier gebruikelijk is» "Haaldwyk", 

bylage 2» wordt wel een rechte curve verkregen (figuur 2^). 

Onderzoek. 

get onderzoek is erop gericht om de methode "Wageningen" zodanig 

om te werken dat naast het voordeel van goede storingsonderdrukking een 

rechte curve wordt verkruien« 

Hiertoe zya de voorschriften "Wageningen" en "Haaldwyk" met elkaar ver

geleken* 

t) Verschil in fabrikaat en concentratie titaangeel. 

"laaldwyk" voegt per monster 5 x zoveel thiazolgeel wftei«yw toe dan 

"Wageningen" titaangeel "Merok". Voor een eindvolumina van 6,2 ml 

resp. 5#ö al» 0,49 »I 0,1^ en 0>1° wl 0,10>. 

Alle proeven hebben we voortgezet met thiazolgeel "Geigy"t> 6o %. 

Mei de thiazolgeel concentratie "Naaldwijk" levert "Wageningen" met de 

standaarden niet in morgan maar in gedemineraliseerd water, een rechte 

curve op (figuur 3). Het verschil tussen hoogste en laagste standaasfcd» 

resp. 0 en 10 dpm» by deze curve bedraagt + 0,500 g, en is b^j dezelfde 

concentraties groter dan by "Maaldwyk"» waar het verschil + 0.250 £ 
bedraagt (figuur 2B). 

B I B L I O T H E E K  
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Âll© reagentia aijn voor deae laatste curve la &edei»iner&iieeerd water 

genâ&kt* £r bl:ykt dus eu» gevoeligneidefaotor van ©a# tweeaa&l te ont

sta« tusesen beide »etnouea. 

2) Versofail in oolloidfeesciieraer s« 

ÎI& enig m®&m àebben d© oorss&ak v&n tot vereotoil in gevoeligheid 

de gebruikte eolloidbeselieraera gevonden, n«l« b*j "wageaiagea0 

glft«i,ia©«p©lf^i.a^3Lal#e&©l m %4 "lôûMwUk" gl^oeriae-^raoel« 
Polyvinylaloofcol werfet 'blpbftar gevoeligkeideverhogenû. 

3) îioogeoneentratie • 

Wjjj laebben ê© invloed van de loogooneentratie (M&OH p»ö« iäerefe) nage

gaan op i*©fc verloop vb» de curve » bepaald volgens "Wagoning-en", set 

dis j?U2i@i»§@iît dat do etanda&rden in gedesdneraliseerd water geiaaakt 

siJn en 2 al BaOH in plaats van 1 ml is toegevoegd» (Sit self de geldt 

VOO» BW&é©niö4jenw onder 4» Magaesisu» in de eoapensatieoplossias-) * 

In figuur 4 B$a de enrven iaet vijf versofcillende hoeveelheden loog 

nitgeaet, vaurW 4Ä de laagste ooneentratie, 4S de concentratie die 
Q 

overeuifcoat »et «Wapeningen1'» 4 de concentratie die overeenkomt jaet 
Mfiaaldw$en en du&rae. nog twee àogere concentraties» 

lit de figuren billet dat b^j bozere concentraties de eurve beter door 

de oorsprong ga&t, beàalve voor net punt 1 dpa M&* Er werd geen aeg-

nesiwa aan de eoapeneatieoplossing toegevoegd, sie onder 4* 

Öns inziens ie a al i$% n Ià@l een goede keu®» de curve §m% door 

de oorsprong, tevens wordt âese concentratie al gebrokt b|| onse 

B&gnesiusibep&ling in acr^en-extracten# 

ie »oré'&n getwuitet in monster© en reagentia 
beeft weinig invloed op de pi van feet eindproduot* 
«Itóldv»ife» 
2 ad 20 n KaGH + 2»f al morgan • 1,7 al %©» pE 13,2 
2 al 20 n Saûtt + 4#2 ml U20» pM 13,2 4 

lattin©tiewaardea van Se standaarden in aorgea 
(fig* 2&) en in water (fig-* 21) &4jn nagenoeg 
®el$i. 

4) Magneeim in de ooispens&tieoploecing. 

Öq curvo in figuur 3, bepaald volgens "Wapeningen"" laa&r sonder laagne-

ein® in de eoiapensßtieoploesing, is velliewfuur reent msar gast onder 

de oorsprong «oor# Volgens do toelieiiting op dit voorschrift zou de 
ewre in het onderste traject (tot 2 dpa) niet reent aijn wegens feet 

n©$ niet volledig bereiken van net eplo&MarfeeldsfirodttOt van Mg(öl)g» 

te van de aanvang &£ een reeàt© te verfestigen wordt dun ook voorgesofere-

ven een fcoeveelfaeid saagnesitisi a an de etandaarde» en aonetere toe te 

voeden via net eonpeasattereagene« n.i, 10 «0. 100 dps per 4Ü0 ml 
compensatieoples&ing* 



WS fcefceen dit aagega&n totf een loogoonoentratie la» 2 al 2»§ n« 

Se voorgeeonreven concentratie «aagaeeiwa in bet ooapeneatierea-

gens leverde een oueve op wa&rtm bet prat 1 dpi nog niet op de 

reobte lift (fi.ga.uar &)• Met 1JI al 100 âpa per 400 aal ooœ^eneatie» 

reagens tat etandaard 1 dpa op 4e ourve te liggen (figuur 6), 

ooneentratiee beneden 1 dpa liggen nog niet op de rechte van 

0»10 dpa« 

Hogere concentraties magnesium in feet co®pcas&ticree.£;6r.c a$& niet 

gewenst, daar dé curve dan in liet neger traject ga-at feaeeiaiasm» 

Grotere ooncentratiee dan 10 dpa aa^neeium van de standaarden ie 

niet aogel^s too? loroimifi^ ran de curve ia het traject > 10 djsa# 

Moeten v® xn uonetere tot 40 dp» «agnesiua èamaen i&ejalea dan a^n 

i»v«Hé» &vwd»akeiyke verdunningen» gehalten tot 4 dp» niet betrouw

baar* 

Apparatuur» 

Aile metingen, ia duplo uitgevoerd» s^r» verriebt met de äeiee 

©pectrofotoaeter BSSj, tl, fry oca golfloa^te van 550 &a» iu ©ea cuvet 
van 1 om en eet een epleetbreedte va& 0*01 œ&u . i 

Gebruik makend van de voorgaande x-esul taten weird uit ,,Wageain^eatt 

een nieuwe methode ontwikkeld die ais ̂ iage $ ie - opgenomen speciaal 

voor de iu&gneeinsbepaiint; in 1«^ extracten» 

. Sn toelage 4 «ta®» reeuitaten veraeld van watermonsters bepaald 

voilent de nieuwe aetbode en bekaaid volgen* de eosaplexoaoetbode« 

fer oontrole va» m nauwkeurigheid van deae nieuwe »etbede zuilen 
de 1i5 extracten van »onetere, de z.*. 8$ atmet ure, van Ir« J« v«d* 

gade» waarvan Het t&agneeiua eerder koaplexonmetrieeb bepaald ie» 

worden ©adessoobt» 

öx'ondlab* aoveaber 1967* 

Ji»A*J« v* lodinen« 



B:yiöge 1« 

ï5&iSSÂ$8asUSS£.àSeîi!iSSS£SÏSÂSS.ÎSJS6ÂlSÊ&llÉâï 

Bh ia^aealtiiabgaaüpe auat titaaaaeal. laa. Bor^aa-ojctreot« 

â* JgrâafeiPB.* 

Sits&agetl geeft» &c>adso?beerd am l%(<ffî)gt eoa roodkleurig 
laïc* M& oolloidbeaohexmer verdi eea aeagsel vas pol^ia^laleekol 

ea glye©riae gebruikt» 1&, kei seer lia&i&eke allien v&ario de reao» 

ti© Siek sJtopeelt» bi^jkt âe smekeriag vt-a âe sware taôi&leB sis ett 

fos^a&tooiuples; g*»* $eed uitvoerb&ar» CbleiuK beS&vloedt aie« el

le eu de Ic&roxaiag aiw sal set i'oei'&at» toegevoegd voor âe eo&iplox* 

erlag» ireebeliagoa teweeg breageE»« 

Cin ùe&e redea vordt tot Ca geeoiupleateera uï% B©f4 (âetbjflei»» 
glykolbis (2 fc$&#o-aeik$i) « 1» 1» Ii»1 »ü1 te tr«*»seotaat)• 

Se iavloeu vaa kei <11 w 6«äeeXiel{ifc *cg te verfcea ©et triaotk&ae«» 

lamlae» ttruiil reststoriagea vaa dit «1 sa kei Ha eve* *ea sed&aàg® 

dreapelu&urde woraea k&eagetlld» doer teevoegiag v®& AI en to# dat 

voor eea rsà» tr&jeot extra M @&it weinig o£ niet atorea* 

Bo fcoevoegiag va» lis la do eofcpoae&.tie-opl©eeiag is alleea be* 

doeld om het o^losbc.&rkeldG produet Vau ài®(Cû)2 reeds va» de *&&<• 

vaag af te bereifcea opdat ook seer fe-eriage koevetlkedea % ia ket 

«aoaeter (ulader daa 2 dp» %) redelik bepaalbaar voraea» 

2« Staadaejfdrecke 0—10 4» lag ia aorgaa» 

toe op 1U t^rao aetfcjIee»gljkoï«*Ms l2-'î&l^»eetkyl) *I( 2iy 8* #Ilf 

«<str&»aoete&i ia so veiaig • tao^elijk àûâ ö a (e»« 11 al) 

ea neutrrlîsofir tot p*i ( (op inOio&tarpapier) met ML 11# 

?oe0 ia dps© voi&erde tee 20 al tri&tatsAoiai&iaet Ö»0u1^ gr» lbS9 

4 &%• ea 0,08̂ 4 £*• Àltil^é &%•* ieder van te vorea opgelost la eea 

botstee êm»dest» ea 10 al standa&rdoplo&eiag Mg 1U0 dpa» Breng ver-
vol^eas o- 40Ü al aet aq.dc&t. 

Xte coö|ieat&tióoplóöüi.ij^ le tuiaö 6«afe> 1 btc»uub i«eu4uaar» 



4» Ü3ttg§2tIgtlS§§i§§£ 

Voeg 10 &1 titssuageel (Merck la wat©*) toe» | ml polyvinyl-

alcohol tfü (ë$1 kofeen in vutsi), 2i? uil, en §0 ml glyceri

ne en vul aan met tot 100 til« 

Be oploeaing is 1 dag heuêbnuz* üok ket titaan&eel 0.1^ ia featey aoet 

dag®i;Sfk® *e3?« wui-de» bereid. 

S» ytnfgfiQfetog» 

Meng 1 deel cospsneatieoploaeing m% 1 deel titaangeeloploeeing* 

Mt ma&eü&gma ie ©ok 1 dag äoadbii&r* 

6# |geffg|feg|ff» 

Mi 5» 5 M (p.a. Merok 14# ia afdoet.) Sit fa©I bevat aie veroat-

reiniging aoveol 1% dat tezamen eet fe*t 1% to àe$ &mgpwgm& toet 
oploefeaar&eidepro&ttct van %(©E)g Wö3?di l©»efkfc* 

Wordt overgegaan tôt @m andei-ö kwaliteit loog» dan aal de hoeveel
heid % toe^evoeed iaet iiet mmg^&agmB ook aoetca worden herzien. 

C. Werkwiige. 

spetteer v&n etandaardea m extract 2 œl. 
Voeg tee van de susngoploseiag 2 ail# 

Voe^ toe &m JS&ùI 5*5 a 1 si. 

*»aat de kleur 1 uur ia net donker ontwikkelen en meet t»4j 550 na# 

Be kleur is Sieker $ u«r emi&tmU 



Siiag® 2. 

Van laboyatoHiaa voor sïoaôaa4#£Sgefe te Umk&vBs.* 
\ 

ll<L.iaa«noB&«a. ial .titaan«»«!, ia mffitwwn—wtiimflt. .. • \_ „ -
'• ' I 

à* lietmmM.&é 
1# Ofta^ p.a. "öeißy". 

i. ayatoel Q,$£ «iie»»g» ' 

too iji morgan. 

4» a#Of¥f&gefSf 

340 &1 soï-canopicieaiiiÊ; §§ m! a^aeel Ô#^f 
1^0 ©I gl$9mlm eg# 1*E| c&ea* 0*1 §§ al ttiAaaolgcel ©»12^ 

@» 5<d a! lutf dpa mstgm&* 

5* B&troaloo^i HaÛH} 2*5 n§ càem# s» 

b» |goffg|a^aafâ^f0siag 3W dpi %«în morgan. 

T« 0«*2«JO dpa Mg* tri morgan. 

»• IS$«S1* 

Hpettee* tob ete&âsavâea en extraoton 6« 2 ol» voeg ta© van lief 

®B©Bgy©ög©©e 4»ô al» 

voeg toe &a» XmöE £,;? a 2,0 *!• 

la t uur lœpalw» Metftg^ea t*Q«v* ©taadaaaeê 
§ â|sa in e£t&pcuvet vu» c&. 1© «a* t»ij lûtes* £>3û m» 



Wäg« $* 

Â* Heaaentia. 

t* faqûl'ata&daagâ 100 dpa %* 

2* &tmû&&ûsmk8 r 0*40 dpa Ig* 

hm ©$ 10 ga?a® aethylceuülyk©l-biö {Z»àiadfat»&9ttoyl} «*lp B# 1* fi»* 
titra-aeetaat (SCïA « ptae-ua) iß eo wôâM# ®©§ti$& &ÖM 6 a 

(ca* ft fui) m Muteolisee* tot fH ? (op i»dioata;pp&pi©a?) oat 
If Ii t B* Teeg £& te»« valgoid«! toe 20 
6t@§1Ji gr. MoSO^ 4 &t* ©a 0#Ö©94 g*« àial^.ê a%«v iecie? w t* 

voire» opgelost ia ©ea 'teetâ© a^&eet# en 1 5 mi atEadaard&plos* 

eins % 100 dpa* B*©»^ swvelgeae op 40ô ail «#t at#doet* 

9» eoapeßs&täöoflösaiög ie ̂ insteue 1 mmû b&uéb&ag* 

4* tiuaaoAgeej 
fmg mm. 10 tal titoongeel 0*5# "öeigy" toe# | si ffctyprlagfr» 
alcool i£ (im kökm in water), 25 1»W « 50 ml 

giyoerla® en iml aa» met eldest* tot 100 al* 

B© oplossing ie 1 âs^ &0»àte&3?» 

*>« afea^oyxoeea 

äeag 1 dyei oeafeaeatiesflosaias oei 1 dsel tiiiasilgeieloploe» 

oing oa 1»5 deel 1(^0 g«&«a» 

6* ue.tTonlom Msm$ 2*£ &( ©&«. «» 

3* Mflgkwfigat 

pipette®!1 van 0f5 ml 
iroeg toe vaa 4© ©engöploseiög iul 

voes tas &m Saüü 2#!? » 2 esI 

Sa 1 aar de Ja#8ri»t@aßit»it bepalen* Kätingen t«©»v« 

eta&daasd 0 dpa 4a sftapotïiret iras m* 10 ma b% filter 5^0 na» 



Billige 4. 

Waterwas tere* 

m eöaplexoa 
atet&Qâ© 

eolatfiMetxiecb, 
«eiee epee. ! 

— " '• '••••"•--• 
eoXorimetzi seto 
iiipp col. | 

2ê$ if*© 19. & I 20.? 

209 12#| 11.0 j 10.® 1 j 
292 1§»3 17*5 16.9 | 

293 24.7 24.5 ! 24.2 I. 
293 4@.é 41.# 46.4® j 
tf@ 49.4 4?.«* 4@.0® t 

K 

500 5T»6 j 37.© 16.3 S 
m 15.6 16*3 16.& [ 

415 23-7 I 22,5 i 22.Ö 

430 10.4 1?.9 1ö»4 

455» 1?.6 | iy.o 17.3 

441 24*0 2&.0 Ä4.7 

446 16*2 19.2 tf.3 | 

448 23.0 j 14.& 22.3 

449 30.2 29»4 2&.4 

45© 33.0 31.0 31.9 I 
4SI 2§»g S 24.9 23.T j 

4*3 24*1 23.S 23 *6 I 

S*M* 
;i à 

27.5 j 
j 

waterig 1«| extract. 

groadeowrt HT« eoloïiùaetâfàeeii eoloriittetrieeä 
2eiea ejßoo. Kipp. col. 

h&h &?§E6 1&.2 17.3 

m Q2ë 19.6 19.5 
m m 1i*6 16.& 

Kh êé4 M 6.4 
&.M, (tfj,) 27.3 : a?.3 

x Bouea hooget© ateié&öjrd» 
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Aanhangsel verslag» Magnesiumbepaling 

in waterig extract, november 1967» 

Door kwaliteitsverandering van het thiazolgeel "Geigy", fabrikaat 

Fluka, waren wy genoodzaakt voor de magnesiumbepaling in morgan 

extracten gebruik te maken van een ander fabrikaat titaangeel en wel 

dat van Noury-Baker. 

By de magnesiumbepaling in waterige extracten (bylage 3) werd het 

gebruik van Noury-Baker1 s titaangeel eveneens noodzakelijk. 

De thiazolgeel concentratie by de morgan bepaling van 0.12 werd 

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

(v. Roiynen november 1967.) 

By de bepaling in waterige extracten werd de thiazolgeel concentratie 

van Fluka vastgesteld als 0.50 en zal voor het titaangeel van 

Noury-Baker, overeenkomstig de wyziging by morgan extracten, 0.42 $ 

moeten beiragen. 

In de onderstaande figuur zyn standaardcurven uitgezet met: A het 

thiazolgeel van Fluka 0.50 B het titaangeel van Noury-Baker O.42 %, 

C het titaangeel van Noury-Baker 0.40 $. 

Uit de curven blykt dat zonder enige bezwaren het 0.50 % thiazolgeel 

van Fluka gewyzigd kan worden in het O.4O $ titaangeel van Noury-Baker. 


