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Inieiding .

In een voorgaand ondérzoek1) was gebleken dat voor de persextrac-
tie van kasgronden de kationénsom belangrijk groter was dan de
anionensom. Het verschil was groter naarmate de som groter was.

Tot nu toe was voor dit verschil geen verklaring gevonden. Een
mogelijke ocorzask zou kunnen zijn dat de toen toegepaste bepalings-
methodieken wat veronderd waren. De mogelijkheid is niet uitgesloten
dat een foutieve bepaling van één of meer kationen of anionen dit
verschil veroorzaakt heeft.

Met behulp van nieuwe methodieken zoals atomaire-absorptie en electro-
metrie is getracht wél een goed kloppende ionenbalans in pers-—
extracten te vinden. Derhalve zijn de '"nieuwe" en '"oude" methodieken:

met elkaar vergeleken.

Proefopzet
-In het onderzoek werden 15 monsters opgenomen. Bjij het verzamelen van

de monsters is gestreefd naar grote variatie in chemische en fysische
samenstelling. De monsterhoeveelheid was ongeveer 10.1. In bijlage 1
zijn de gegevens over de monsters opgenomene.

Bjj ontvangst zijn deze monsters na schatting met behulp van gedemine-
raliseerd water op veldcapaciteit gebracht.

De monsters werden in een koelcel bij 4 °c opgeslagen, nadat eerst

een klein monster was genomen om het A-cijfer te bepalen.(bﬁlage 1 4)
Voor de bereiding van het persextract wordt verwezen naar het hoofd-
stuk 'analysemethoden'. ,

In de extracten werden de volgende bepalingen volgens '"oude' en

"nieuwe" methoden uitgevoerd.

"nieuw!" "oud"
E.C. geleidbaarheidsmeter C.D.M. 3 : o
Na vliamemissie (Zeiss) vlamemissie (Kipp)
K vliamemissie (Zeiss) vliamemissie (Kipp)
Ca  A.A(Varian Techtron 128C) titrimetrisch (EDTA)
Mg A.A. (Varian Techtron 1280) . titrimetrisch (EDTA)
NH,  titrimetrisch (destillatie MgO) spectrofotometrisch (Nessler)



"nieuw" : "oud"
ClL titrimetrisch a) kwiknitraat titrimetrisch a) kwiknitraat
b) vligs. Mohr b) vligs. Mohr
NO3 elektrometrisch (ion specifieke spectrofutometrisch
elektrode) a) fenoldisulfonzuur
b) vligs. US S L
804 turbidimetrisch gravimetrisch
gravimetrisch
HCO, titrimetrisch tot. pH 5.3,
” 5.1, 4.9, 4.7 en 4.5 titrimetrisch tot pH 5.3
N-totazl  titrimetrisch titrimetrisch (Cotte Kahane)
(Cotte Kahane)
Ca + M titrimetrisch (EDTA) titrimetrisch (EDTA)
P spectrofotcmetrisch spectrofotometrisch
(Murphy and Riley) (Murphy and Rily)
pH ' electrometrisch electrometrisch
| (Electrofact) ~ (Electrofact)
Kleur spectrofotometrisch -
Analysemethoden

De persextracten werden in duplo bereid : de bepalingen in de ex-
tracten werden in enkelvoud uitgevoerd.

Het persextract werd bereid met behulp van een hydraulisché tinctuur-
pers merk SKG type SPHS.

Van de monsters werd 25 % van het aanwezige bodemvocht uitgeperst.
Voor het verkrijgen van 100 ml bodemvocht werd &%9 x (100 + A) g
veldvochtige grond, in nylondoek verpakt, in_een_perskorf (Kampen)
gebracht (zie bijlage 1 A). De druk werd bij het persen langzaam
opgevoerd totdat het bodemvocht afvloeide. Zonodig werd de druk daarna
verder verhoogd. Na het persen werden de sxtracten gecentrifugeerd
gedurende 20 min+. bij 8.000 toeren per minuut.

De bepalingen in de persextracten werden uitgevoerd volgens de voor-

schriften opgenomen in bijlagen 2 t/m 21.



Resultaten . '

In de volgende paragrafen worden de resultaten besproken. Tn de
bijlagen 22 t/m 26 zijn de resultaten te vinden. o

Uit de resultaten blijkt dat met de moderne technieken en analyse-
voorschriften wel goede overeenstemming is tussen de kationen en
anionensom. In tabel 1 zijn de gemiddelde kationen en anionen,

bepaald vlgs. ''nieuwe' voorschriften, weergegeven.

Tabel 1 : Gemiddelde som van kationen en aniocnen.

persextract

Kationen Anionen

mval Na (Zeiss) 17.80 mval C1 (titrimetrisch) 21.83
mval K (Zeiss) 9.17 mval S0, (gravimetrisch) 41,34
mval Ca(A 4) 50.77 mval NO, (ionspecifieke 35.12

. : > electrode)

mval Mg (A A) 21.60

mval NHQ (Mgo) 0.51 @val HCO3 tot pH 5.3 0.59
Som 99.85 Som ' 99.88

Uit tabel 1 blijkt dat er een zeer gOeée overeenstenming is tussen
kat- en anionen. ‘ , k _

Om na te gaan waarom in voorgaand onderzoek (1) geen goede over-
eenstemming tussen kationen en anionen werd gevonden zijn de resul-
taten van de nieuwe methodieken met oude methodieken met elkaar
vergeleken. _ S ,

In tabel 2 zijn de gemiddelden van beide methodieken weergegeven.
Hieruit blijkt, dat met de "oude" methodieken geen goede over-—
eenstemming tussen de kationen en anionen gevonden wordt.

Met beide methodieken wordt voor de kationen gemiddeld hetzelfde
gevonden. Voor natrium en kalium wordt met de Zeissvlamfotometer
iets lagere waarde gevonden dan met de Kippvlamfotometer. Een
verklaring is hiervoor niet te geven. Mogelijk is de Zeissvlam-
fotometer selectiever omdat hierbij eenfprisma wordt gebruikt,

terwijl bij de Kippvlamfotometer met een filter wordt gewerkt.



Tabel 2 : Gemiddelde analyseresultaten met behulp van '"oude'" en

"nieuwe'" voorschriften -
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Kationen "nieuw" "oud" An;onen "nieuw" oud"
mval Na 17.80 18.67 mval Cl 21.83 21.83
mval K 9.17 9.58 mval No3 36.12 32.50
mval Ca . 50.77 50.10 mval SO, k.34 L1,.34
mval Mg 21.60 20.63 mval Hco3 0.59 0.59
mval NH, 0.51 1.38

Som 99.85 100.36 Som 99.88 96.26
mval Ca+Mg ?71.77 (EDTA) mval Cl 21.70
nval Ca+Mg opgeteld 72.37[AA)70.73(EDTA) mval SOL+ Lo,23 turbiiimig
mval NO, | 36.91(USSL) S¢

Calcium en magnesium titrimetrisch met EDTA komen.redelﬁk overeen
‘met de ¢alcium en magnesium bepaald m.b.v. atomaire absorptie. .

De Ca en Mg (EDTA) klopt zeer goed met de som van de Ca en Mg bepaald
met atomaire absorptie. Ca + Mg (EDTA) valt hoger uit dan de som van
de Ca en Mg afzonderlijk met EDTA bepaald. In een voorgaand onderzoekq)
werd voor de som van de Ca en Mg hogere gehalten dan de Ca + Mg met
EDTA gevonden. Waarschijnlijk is dit te verklaren dat in het voorgaand
onderzoek de Ca en Mg titratie met EDTA zodanige moeilﬁkheden gaf

dat deze bepaling door eenzelfde persoon'uitgevoerd werd.

In dit onderzoek is de Ca en Mg titratie zonder problemen_door 2
analisten uitgevoerd. Mogelijk speelt de ervaring hierbij een belang-
rijke rcl. _ -

Het verschil tucsen de gehalten van de bepaling van ammonisk na destil-
latie met MgO en de colorimetrische bepaling met Nessler's reagens

is groot. Hierbij dient opgemerkt te worden dat bij dit onderzoek
niemand ervaring had met de colorimetrisch ammoniakbepaling. De
bepaling van NHQ na destillatie met MgO verdient daarcm de voorkeur.
Gemiddeld wordt voor de som van de anionen met beide methodieken

wel een groot verschil gevonden. Het chloridefgehaiﬁe is naast

mercurimetrisch ook titrimetrisch vlgs Mohr bepaald.



Verschil tussen Leide methoden werd niet gevondene Naast de tijd-
rovende gravimetrische bepaling is het sulfaat gehalte bepaald

met devsnelle turbidimetrische methode. Gemiddeld wordt met de
turbidimetrische bepaling iets hogere waarde gevonden. De verschillen
tussen enkelvoud en duplo's zijn voor de turbidimetrische bepaling
belangrijk groter dan bjj de gravimetrische bepaling.

Voor de nitraatbepaling met de elektrode en de colorimetrische
nitraat bepaling-met fenoldisulfonzuur werd gemiddeld een groot
verschil gevonden. Als extra éontrole werd de nitraat vlgs. voorschrift
van USSL bepaald. Deze bepaling is te vergelijken met de nitraat-
bepaling met fenoldisulfonzuur. Alleen worden bij deze'bepaling

de chloorionen weggenomen door toevoeging van zilversulfaat en

de storing door organische stof opgeheven door toevoeging van
calciumoxyde.

Het gemiddelde nitraatgehalte,_ bepaald vlgs USSL,komt goed overeen
met gevonden gehalte m.b.v. ionspecifieke elektrode. '

Zodat men aan kan nemen dat bij de bepaling van nitraat met fenol-
"disulfonzuur te lage waarden werden gevonden.

In tabel 3 zijn de gemiddelden van de som van de nitraat en ammoniak

vergeleken met het gemiddelde van de N totaal bepaling..

Tabel 3 : Gemiddelden van het N-totaal gehalte en de som‘van de
NO3 en NHA vligs. diverse methodieken

bepaling mval
N totaal vlgs  Cotte Kahane ‘ 34.76
No3 (elektrode) + NH,, (Mg0) 36.63
o, ( fenoldisulfonzuur) +_NE, (Mg0) 33.01
-No3 (UssL) + NH, (Mg0) 37.42

Uit tabel 3 blijkt dat het N-totaszl gehalte te laag ligt t.o.v. de
som van nitraat m.b.v. elektrode en de ammoniak na destillatie met
MgO. Volgens Rodﬁneg) 1967 werd bij N-totaal bepaling volgens Cotte-

Kahane 4.8 % te lage waarden gevondern.



Past men op het N-totaal gehalte een correctie van 1,8 % toe dan
vindt men gemiddeld voor N-totaal 36.33 mval, wat goed overcenstemt
met NO3 bepaal¢ met elektrode en vlgs. USSL.

Hieruit blijkt nogmaals duidelijk dat met 3de bepaling van nitraat

met fenoldisulfonzuur te lage gehalten gewonden worden waardoor

het verschil in kationen en anionen in vcorgaand onderzoek is aange-
toond. Deze bepaling van nitraat met de ionspecifieke elektrode is in
1973 beschreven door v. Solingen-v.d. Berz en P.A. van Dik''2’.

De metingen met de ionspecifieke elektroden zijn activiteitsmetingen.
De activiteitscoefficient is afhankelijk van de icnensterkte van de
oplossing. Om nu de ionensterkte van de standaardoplossingen en
verschillende extracten zoveel mogelijk dezelfde ionensterkte te

gever wordt aan extracten en standaardoplossingen Na-citraat 0.2 m
toegevoegd. Dit Na-citraat heeft een hoge ionensterkte, zodat het in
staat is de eigen ionensterkte van de oplossingen als het ware

te "verdrinken".

Voor de bepaling van het bicarbonaatgehalte is doorgetitreerd van

pH 5.3 tot pH L.5 en wel in stappen van 0.2 pH.

De resultaten hiervan zijn in talel 4 opgenomen.

Hieruit blijkt, dat het bicarbonaat gehalte gemiddeld 0.33 mval
toeneemt als men van pH 5.3 tot pH 4.5 doortitreert. Tevens blijkt

dat het verschil tussen pH 5.3 én 5.1, 5.1 en 4.9 en 4.7 gemiddeld
nagenoeg gelijk is nl. 0.08 en het verschil tussen pH 4.7 - 4.5 ge-~
middeld iets hoger ligt nl. 0.09 mval. ‘

De verschillen bij doortitratie tussen de monsters onderling zijn

heel wat groter nl. 0.15 t/m 0.55’mval. Als men deze verschillen in
gehalte vergelijkt met de cijfers van de kleurmeting volgens de Bes

en van Dﬁk6 ‘blikt dat hoe lager de % Transmissie is hoe hoger de
gehalte aan bicarbonaat bij door tititratig van pH 5.3.£ot pH 4.5,

De kleur van extracten zal hoofdzakelijk verocrzaakt worden door opge-
loste organische verbindingen zoals humuszuvur en fulvozuren. Het V
zou mogelijk kunnen zijn dat deze zwakke zuren door een sterk zuur

uit hun zouten verdreven worden.
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Samenvatting ‘ ; _ o

In 15 persextracten is de ionenbalans bepaald vlgs "oude" 'en

"nieuwe" methoden. ¥olgens de '"nieuwe' methodieken werd een goed
kloppende ionenbalans gevonden, terwjjl met behulp van de "oude"
methodiek voor de anionen te lage waarde werd gevonden.

Dit verschil wordt vercorzaakt door het te laag uitvallen van de
bepaling van nitraat met behulp van fenoldisulfonzuur volgens de oude
methode. De nitraatbepaling met  ion-specifieke elektrode en de
spectrofotometrische nitraat-bepaling vlgs USSL geven tetere
resultaten. De andere bepalingen volgens de "nieuwe" en "oude"

methodieken komen redelijk met elkaar overeen.

Research lab.
April 1976

P.A. van Dijk
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Bijlage 1 A

A-cijfers v.v. grond voor onderzock ir. v.d. Ende

Persextrakten 25 % van aanwezige vocht persen.

voorleggen voor 100 ml vocht : Loo x (106 + A)

y = X gram

VeVe. grond

voorleggen voor 50 ml vocht:? x X gram grond

3 o - S s s e " D D Tk g G P G S S T L L S TR G e S G ST gy D et TS b g S D S G S GED GH R st A S A0 BN N S AR YD AT W G Y S Gy G B GaS Y G

Merk A-cijfer Gem. X gram 3x
1 ;g:gg 38.86 1429 714
2 282 26.88 1888 Ol
3 ggzgg 26.52 1908 954
" g}:gg 21.38 2271 1136
5 gz:gg 25.01 1999 1000

6 20108 29.51 1755 876
7 20047 59.48 1072 536
8 g}:gg 31.32 1677 838
9 ;g:ﬁg 49.88 1202 601

10 ;ﬁ:;g - 7498 933 466

11 22:3; 65.86 1007 50k

12 gi:gg 68.41 985 492

13 38;;3 70.62 966 483

1 ey %.08 816 408

15 132 138, = 690 345




Bijlage 2

Bepaling van het peleidingsvermogen in het verzadigingsextrakt.

Apparatuur:

Y%EEE?%g’ gekoppeld aan de thermostaat.

pillenflesjes, 30 ml.

= e on s on o am -

Uitvoering van de analyse:

De verzadigingsextrakten, bewaard in de koelkast, in het
waterbad op ca. 25°C brengen. De temperatuur van de monsters
“meten op 0.2% nauwkeurig. Vervolgens het geleidingsvermogen
bepalen bjj de meettemperatuur m.b.v. CDM 3. De cel minstens
twee maagl voérspoelen bij elk monster. De meteruitslag aflezen
in 2 decimalen en omrekenen m.b.v. de in de omrekeningstabel

vermelde faktoren op mmho/cm bij 25°C.

Resultaten opgeven in 2 decimalen.




RATRIUM BEPALING.

Apparatuur :

maatkolven, 50 ml en 25 ml,

Bijlage 3a

spectrofotometer, Zeiss PMQ 11 met vliamset FA 1,

Reagentia
zoutzuur, HCl3 38%,

.a.

40 ml 38% zoutzuur aanvullen tot 1,0 1 met gedemineraliseerd

water.,

zoutzuur, HCl; O,1 n; p.a.s

8,0 ml 38% zoutzuur aanvullen tot 1,0 1 met gedemlneraliseerd

water,

hoofdstandaardoplossing, 500 mg natrium per liter:

"1,2708 g natriumchloride, NaCl; p.a., oplossen in en aanvullen

met gedemineraliseerd water tot 1000,0 ml. De oplossing stellen
op Hg(NO )2 0,01 n.
Pipetteer 10,0 ml van de oplossing in een erlenmeyer van 100 ml.

Breng het volume op 25 ml met gedemineraliseerd water. Blanco

bepaling meenemen. Voeg toe 1 ml mengindicator (gebruiksoplos-

sing) en titreer tot de kleuromslag vam geel naar licht violet.
(Vt-Vo) x t x 23,0 x 1000 mg.

Het gehalte bedraagt:

10

(Vt-Vo) = m1 getitreerd - blanco
t = titer Hg(NO3)2

standsardoplossingen; 0,05 n aan HCl:

- - e = G an o % " Ce = =

0,0 mg Na per

2,5 mg Na per
5,0 mg Na per
10,0 mg Xa per
15,0 mg Na per
25,0 mg Na per

liters;

liter;
liters;
lifer;
liter;
1iter;

5,0
10,0

20,0
30,0

50,0

0,0 ml van de hoofdstandaard afpipetteren,

toevoegen 100 ml 0,5 n HCl en aan~

vullen met gedemineraliseerd water

tot 1000,0 ml.

Bewaren in een polymethyleen fles.
ml - idem ' |

ml didem
ml idem
ml idem
ml idem



Bijlage 3b

Uitvoering van de analyse.

Van pers- en verzadigingsextracten 2,0 ml, van watermonsters 5,0 ml
in een maatkolfje van 25 ml pipetteren. Van de 1:5 extracten 5,0 ml
in een maatkolfje van 25 ml pipetteren. Met elke serie twee blanco's
meenemen, Voeg toe man de 50 ml maatkolfjes 5 ml 0,5 n HCl en aan de
25 maatkolfjes 2,5 ml 0,5 HCl. Vul aan met gedemineraliseerd

water. Van deze verdunningen en van de standaardoplossingen de natri-
umconcentratie meten met de Zeiss spektrofotometer met vlamset. Voor
de bediening van de Zeiss spektrofotometer, zie het voorschriit:»

"Meetmethodiek met de Zeiss spektrofotometer”.

Berekening van de uitkomsten,

De via de standaardcurve verkregen resultaten staan in mg Na per liter.

x A = mval Na per liter.
23,0 x B

A = ml van het gebruikte maatkolfje
B = ml gepipetteerd extract.

Resultaten opgeven in 2 decimalen.



Bijlage 4a ‘
NATRIUM BEPALING.

Apparatuur:

maatkolven, 50 ml en 25 ml.

4,0 ml 38 % zoutzuur verdunnen tot 110 ml met gedemineraliseerd

water,
zoutzuur, HCl; 0.1 n: HC1l 0,5 n 134 verdunnen met gedemineraliseerd

water,
zoutzuur, HCl; 0.05 n: HC1l 0,5 n 1:9 verdunnen met gedemineraliseerd

water.
bggggfggg}?}ggﬁ, 0.5 /oo in 96 % alcohols
2.5 mg in 50 ml alcohol, OH, 96 %.

ammonia, NH4OH- 25 %; chem.z.

02 5

60 g waterig ammoniumoxalaat, (NH )2 0204, in 1 1 warm gedeminera-
liseerd water oplossen,
hooféstandaardoplos31ng, 1000 mg natrium per liter:

2,5417 g NaCl, Mereck, p.a. oplossen en aanvullen tot 1.0 1 met

gedemineraliseerd water. De standaard controleren d.m.v. een
chloortitratie, zie opmerking.

tussenstandasrdoplossing, 50 mg natrium per liter:
50 ml hoofdstandaardoplossing en 100 ml zoutzuur, HC1 0.5 n
mengen en aanvullen tot 1,0 1 met gedemineraliseerd water.

standaardoplossingen.

1. 0 mg Na per liter: 500 ml met 0,05 n K1
2, 0,2 mg " ¢ " H 2.0 ml tussenst. tot 500 ml met 0.05 n K1
3. OS5 mg " 7 " 3 50 ml u" " " ? ganvullen
4 1,0mg " " " s 10,0 ml " " " " "
5¢ 2,5 mg " " " t 25,0 ml " " " " "
6. 5.,.0mg " " " $ 50,0 ml " " " " "
7. 10,0 mg " " " s 100.0 m1 " n " " "
8s 15,0 mg " " " $ 15.0 ml1 hoofdst. " 1,0 liter "

9. 25.0 ng " " " 3 25.0 ml " " 1" " n.



Bijlage 4b

Uitvoering van de analyse:

Van de pers- en verzadigingsextracten en watermonsters 2.0 ml in een
maatkolfje van 50 ml en van de 1:5 extracten 5,0 ml in een maatkolfje
van 25 ml pipetteren. Met elke serie 2 blanco's meenemen. Vervolgens
worden aan de 25 ml maatkolfjes 2.5 ml 0.5 n HCl en aan de 50 ml maat-
kolfjes 10 ml 0.1 n HC1l en 3 druppels broomfenolblauw toegevoegd;
hierna wordt zoveel 25 % ammonia bijgedruppeld, tot een kleuromslag

van geel tot juist blauwviolet (pH 4.6); vervolgens wordt 5 ml koud
verzadigd ammonium-oxalaat toegevoegd en aangevuld met gedeminerali-
seerd water., Goed mengen. Na een nacht staan, wordt gefilireerd over
filtreerpapier Schut V 214. Van deze filtraten en van de standaard-
oplossingen worden de natriumconcentraties gemeten met de vliamfotometer
en de galvanometer uitslagen genoteexrd.

Zonodig kunnen extra verdunningen worden uitgevoerd met zoutzuur 0,05 n
Voor de bediening van de Kipp -~ vliamfotometer, zie voorschrift meet-
methodiek van de Kipp ~ vlamfotometer.

Berekening van de uitkomstens

De via standaardcurve verkregen resultaten in mg per liter,

mg per liter x 1J = Na per liter.
22.99 x X

I1J = ml van het gebruikte maatkolfje.
X = ml gepipetteerd extract,

Resultaten opgeven in 2 decimalen,



Apparstuur:

Bijlage 5 a

KALIUM BERALING.

maatkolven, 25 ml.

Y .

Reazentia:

hoofdstandaard, 1000 mg kalium per liter:

1,9070 g kaliuwmehloride, KCl; p.a., oplocsen in en aan-
vullen met gedewmineraliseerd water tot 1000,0 ml.
De oplossing stellen o) Hg(N03)2 0,01 n.
Pipetteer 10,0 ml van de oplossing in een erlenmeyer
van 100 ml. Breng het volume op 25 ml met gedeminereli-
seerd water. Blanco bepaling meenemen. Voeg toe 1 ml
mengindicator (gebruiksoplossing) en titreer tot de
kleuromslag van geel naar licht violet. Het gehalte
bedraagt: (Vt - Vo) x t+ x 39,1 x 1000 mg.
10
(Vt = Vo) = nml getitreerd - blanco

t = titer ng(ﬂ03)2

standaardoplossingen:

Uitvoering

0,0 mg K per liter; 0,0 ml van de hoofdstandaardoplossing

afpipetteren, en aanvullen tot
1000,0 ml met gedemineraliscerd
water. Bewaren in een polysethy-
leen fles.

5,0 mg K per liter; 5,0 ml idem

10,0 mg X per liter; 10,0 ml idem

20,0 mg X per liter; 20,0 ml idem

30,0 mg X per liter; 30,0 ml idem

50,0 mg K per liter; 50,0 ml iden

van de enalyses

‘Voordat de pH in de pers~ en verzadigingsextracien is

bepaald, 2,0 ml pipetteren in maatkolfjes van 25 ml en
aanvullen met gedemineraliseerd water. Van deze verdun-
ningen en van de standaardoplossingen de kaliumconcein=~
tratie megen met de Zeiss spektrofoitometer, zie het

voorschrifi: "Meeimethodiek met de Zéiss spekirofoto=-

me;er".



bijlage 5 b

Van watermonsiers en van ée 1:5 exiracten kan de kalium-

concentralie converdund gemeten worden. Voor watermonsteru
de standaardoplossingen van 0-50 mg K per liter gebruiken,
voor de 1:5 extractien de standaardoplossingen van "grond"
{0-30 mg KZO/ZOO ml) gebruiken (zie het betreiffende vuor-

schrift).

Bereckening van de uitkomsten:

Perag- en verzadigingsextracten;

De via de sitandasardcurve verkregen resultaten staan in

mg K per liter, x 25 x 1 (= x 0,320) = mval K per liter.
2 x 39.1

Watermonsters;

-y - . G Y - G -

De via de standaardcurve verkregen resultaten staan direkt
in mg K per liter. x 1 (= = 0,0256) = mval K per liter.
3961 7 ’

1:5 extracten;

De via de standaardcurve verxregen resultaten staan in

mg K,0'per 200 ml. x 5 x 1 x 78,2 (= x 0,106) = mval X per
39.1 x 94.2

litero



bijlage 6

KALIUM BEPALING.

Apparatuur 1

Reagentia:

kalium-standaardoplossingen:

Voor verzadigingé- en persextracten worden de standaarden van
de kalium vobr bepaling van gewas gebruikt, zie het bvetreffende
voorschrift. Voor de 1:5 extracten en watermonsters worden de
standaérden van de kalium bepaling van grond gebruikt, zie het

betreffende voqrschrift.

Uitvoeriﬁg van de analyse!
’ Voordat de pH is de pers- en verzadigingsextracten is bepaald,

2,0 ml pipetteren in maatkolven van 25 ml. Aanvullen met 0.05 n HCl.

Van deze verdunning en van de standaardoplossingen van gewas wordt
jde kaliumconcentratie gemeten met de vliamfotometer en de galfanometer

uitslagen genoteerd, '

Van de 1:5 extracten en watermonsters ﬁordt 5 ml gebracht in‘

een wijdmondse pillenflesje. Hiervan en van de standaardoplossingen

van grond wordt de kaliumconcentratie gemeten met de vlamfotometer

en de galvanometer uitslagen genoteeid. |

Zie voor de bediening van de Kipp-vliamfotometer het voorschrift

meetmethodiek van de Kipp-vlamfotometer.

Berekening wvan de uitkomsten;

Indien de gewasstandaarden zijn gebruikt.

. 25
aflezing x X = mval K per liter.
39,08

X = m1 gepipetteerd,
Indien de standaarden voor grond zijn gebruikt.

aflezing x 94,16 x 5 = mval K per liter
" 39,08
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AEnaratuur:

erlenmcyers, 100 ml.

-t — e - o - o

buret, 50 wl in 0,01 nl.

Reagentias
natriumdiéthyldithiocarbamaat.

0,20 g murexlde en 100 g natriumchloride, NaCl, p.a. in

een mortier fijn wrijven en mengen.

80 g natronlodg oplossen in 420 ml gecemineraliseerd

water.

Komplexon III; 0,01 n;

5,584 g komplexon III oplossen en aanvullen tot 3000.0 ml

met -gedemineraliseerd water. 1iter controleren met een cal-

ciumcarbonaat standaardoplossing vlgs normaalblad NEN %130

bldz 16,

calc1umcarbonaat standaardovnlossingg

e e S S S A G s g B G s B St Ve Tt G S Gt G G Pt O WD Put i B B s Wt St Sy e

25052 calciumcarbonaat, CaCOj, P.8ey Oplossen in zo weinig

mogelijk zoutzuur 38 % en aanvullen met gedemineraliseerd

water tot 500,0 ml.

zoutzuur; gec.; 38 Yoe

methylrood indicator;

Tt ot Gt @ Lonr e e G S D Wt B W T Gy e G e S

0410 g methylrood oplossen in 100 ml gedenatureerde alcohol,

96 .

ammonlakbuffer,

67,5 g ammoniumchloride, p.a. voegen bij 800 ml 25 %
ammonia, p.a. Deze oplossing mengen met 0.616 g gekris-

talliseerd magnesiumsuifaav, MgSO4.7 H20,

opgelost

in 100 ml gedemineraliseerd water en geneutraliseerd met

0,93 g komplexoh ITI. Het mengsel aanvullen tot 1,0 1 met

gedemineraliseerd water.

- e o e - - g T o -

0,5 g erlochrogmzuart T en 4,5 g hyuroxy-amuwoniumchloride

' pea., Oplossen in 95 wl gedenatureerd alcochol, 96 %.



bijlage 7 b

natronluvog, NaOk; 0,5 nj;

10 g natronloog oplossen en aanvullen toi 500 ml met

gedenineraliseerd water.

Uitvoering van de analyses

Calciums

Van Ge pers- en verzadigingsextracten 2,0 ml, van 1:5 extracten

en van watermonsters 10 ml, alplpetteren in een erlenueyewr vau

100 wml. Het volume op 25 mli breagen met gedemineraliscerd waicu.
ilet elke serie 2 blanco's meenemen.

Aan de extracten en blaunco's toevoegen:

enige kristallen natriundiéthyldithiocarbamaat, 5 druppels 4 n ¥aOlk,
50 ng murexide-indicator._Na toevoegen van 4 n NaQOH binnen 5 uinu=
ten fitreren met 0,01 n komplexon III van rose naar violet.
HMagnesium:

Aan de vloeistof van de calciumbtitratie toevoegen:

5 druppels gec. zoutzuur en wacnten ftot vlioeistof ontkleura is,
daarna 5 druppels methylrood en met NaOd 0,5 n tot geel druppelen,
vervolgens 10 druppels ammoniak buffer en % druppels eriochrocui-
zwart T. Binnen vijf minuten met 0,01 n xomplexon III titreren

tot een kleuromslag van oranjerood naar groen.

Calcium en liagnesium:

Van de pers- en verzadigingsexiracten 1,0 ml, van 1:5 exiracien

en van watermonsters 5,0 ml afpipetteren in een erleanmeyer van

100 ml. Het volume op 25 ml brengen met gedemineraliseerd wauver.
llet elke serie 2 blanco's meenemen.

Aan de extracten en blanco's toevoegen:

enige kristallen natriumdiéthyldithioéarbamaat, 5 druppels niaihyle-
rood. Zo nodig met 0,5 n NaOHE druppelen tot geel. Daarna 10 drup-
pels ammoniak buffer en % druppels eriochroomzwart T, Binnen vif
minuten met U,01 n komplexon III titreren tot een kleuromslag van

oranjerood naar groen.
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Berekering van de uvitkomctiens

Voor Calcium:

(ml getitreerd - blanco) x titer x 1000
. x

Voor Masnesium:’

(ml getitreerd - blanco) x titer x 1000

Voor Calcium em Magnesium:

(ml getitreerd - blanco) x titer x 1000

X = ml afgepipettieerd.

Resultaten opgeven in twee decimalen.

= mval

= mval

= mval

Ca

Mé;‘

(2]
[

rer liters

per liter,

+ Mg per liter.



Caleciumbepaling.

oijlage 3 a

Apparatuur:
‘maatkolven, 100 ml.

R L L

at00m¢buorwv*n-

Reagentia:

calciumhooféstanda ardoplossing,

B B e ey e - a  w" SS - o v . v S N W W B ey o

Vul de izmhoud

nhbbro’obo“chr

van 1 anpul

Techtron AA-5.

.

1000 ppm Civs

Titrisol nr. 994% aan tot 1.0

liter met gedemineraliseerd water,

ca101umtus cvs»enf

o wt . u - - -

zauwdoplo“sinu, 20 ppm Ca.

- -

5.0 ml hoofdsiaundaardoplossing aanvullen totl 250.0 ml

met geaemlngrallseord water.

strontlunvhloflueoplouodn‘

st o e e e m e o o -

liseerd water.
standaardoplossingen, 0 =

O ppm calcium; ml

ml
ml

5.0
10.0
20.0 ml
30.0 nl
40,0 ml

ppm calcium;
Ppm
Ppm
ppm

ppm

caleium;
caleiumn;

calsiumg

m'lc\ SN0 -

caleium;

Gemnakte

de vorige.

~Uitvocring ven ge analyse:

Van oppervlaktewater, 1:5

y 20,000 ppm Sr,

p.a. ©p in 1 liter gedeuinera-

8 ppm Ca.
tussenstandaardoplossing en 5 nl
Sr-oplossing aanvullen tot 100.0
met gedeminevaliseerd water.

idem

idem

idem

idem

idem

standaardreeks steeds kontroleren ten opzichte van

yr Y
uld

extrakten en volume-extrakten 5.0 ml

pipetteren em samen met 5 ml Sr-oploscing aanvullen tot 100.0

ml met gedemineraliseerd water., Van drainwater, pers- en

verzadigingsextrékten 2.0 ml pipetterer. en samen met 5 ml

water.

Sr-oplossing aanvullen tot 100,00 ml met gedemincraliseerd

In deze verdunningen rechistreeks Ca meten met behulp van

\Teqhtron AL=5.



——

Instelling atoomabsorptic-spektrofctometer:

lampvoeding: 3 mA

‘golflengtc: 4227 A° :

spleetbreedte: 100 umew3, 4 A°

damping:C
lucht: toevoer 2 atm. op gas-control-unit circa 20 p.o.i.

acebtylecen: toevoer 0.7 atn. op flowmeter "33,

Zoek alvorens te meten de volgende optimale condities:

stand hollekathodelamp; gevoeligste golflengte; Juiste siand
van de brander en verstuiver; controleer de gostoevoer
(acetyleen) ob gevoeligheid.,

Meet vervolgens ecrst de standaardrecks, daarnz de monsters
en tensloite opnieuw de standaardrecks.,

Eventuele exitra verdunﬁingen uitvoeren in maalkolven en

eindkorncerntratie van Sr in de meeivoplossing op 1000 ppm brengen,

Berekenring:

De via de ijkkurve verkregen resultaten staan in ppm Ca, zodut

40.08

Resultaten opgeven in 2 decimalen.

aflezing x verdunningsfaktior x = mval Ca per liter.

.
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-
Avparatuur: ' -
wgau&o;vcn 100 mi.
atoomabsorptie~speci o¢ouomeue , Tecntron AA-5.

-———_——----—-—-——..—..——--——--—-

Reagentice:

--——-n-—-————---—---

magnesiunmioordstandcardoplossing, 1000 ppu g
o

Vul de innoud wvan 1
gedem,water,

.

negnesiuntussenstandaerd

5.0 ml hoofdstandaardoplossing a

m e o,
anpul Titri

1 nr. 9949 aan tot 1.0 liter met

3 A - b
ssing L3 10 pvm Mg,
UL

magnesiumtussensiandaardonlossing 3, 2 ppn Mg.

D T T N e

0.0 ml tussenstandaardoplossing A aanvullen tot 100.0 ml met

- ~gedem.,water,
| sirontiumchlorideoplossin
* Los 60.9 gram Sr\“2
standaardoplossingen I,

- - T A e e e e e . - .

0 ppm magnesium;

0.1 ppm magnesium;
0.2 ppm magnesium;
0.4 ppa magnesium;

0.6 ppm magnesium;

“r'w ?

baq

O-Oo
0

5.0
0.0
20.0
30.0

20.000 ppm Sr.
op in 1 liter gedem,water,
6 ppa ig.
ml tussensiandaaxrdoplossing B en 5 ml
Sr-oplossing aanvullen tot 100.0 ml met

gedem.water,

ol iden
al idem
ml  idem
ml iden

standaardoplossingen II, 0-2.0 ppn Mg.

- o - - - - -t - - - -

0 Ppm magnesium;

~—

0.5 ppm magnesium;
1.0 ppm magnesium;
.-1.5 ppa magnesium;

2.0 ppm magnesium;

0

5.0
10.0
15.0
20.0

ml tussenstandaardoplossing A en 5 ml Sr-
. 1

oplossing aanvullen tot 100.0 ml met

gedem.water.
ml idem .
ml idenm
ml idem
nl idem

Gemaakte standaardreeksen steeds kontroleren t.o.v. de vorigen.

“

Uitvoering van de analvse:

De watermonsiers en de dive

rce waterige extrakien verdunnen als voligth:

1:5 extrek tcﬂ en oppervliaktewater: 20 x'5 0 ml monster + % ml Sr-oplossing

—> 100.0 mtéﬁers, verzadigings en 1:1% -volune en 1:2 volume extrakten en

d*"lnwater. 50 x(? 0 =l monster + 5 nl Sr-oplossing —~100.0 ml}~

.
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\ ) R ~ LV AR -~ S e Je . -
Mg-gehalten 8.2 mval/liter als wolzi verdunneu:

a
eerst 5.0 ml1=>»100.0 ml met gedem.water, nieruit 10.0 ml + 5 nl Sr=-
oplossing <> 100.0 ml (dus 200 x). v .

In deze verdunningen vechistreeks Mg meten m.b.v. Techtron AA-5.

.

Instelling: )
lampcurrent : 3 mA

golflengte : 2552 a°

spleetbreedte ca. 50 mma 1.7 A°

lucht - : toevoer 2 atm, 03 gas-control-unit ca. 20 p.s.i.
acetyleen . : toevoer G.7 atm, op flowmeter "3".

Zoex alvorens te gaan meten de volgende optimele condities:

stand holle kathodeiamp;.gevce igste golflengte; Jjuiste stand van brander
en verstuilver en controleer gastoevoer op gevpeligheid (acetyleen);

ieet vervolgens eerst standaardreexs I, daarna de monsters en opnieuw

standaardreeks 1.

Monsiers die een hoger meetsignaal geven dan standaard 0.6 ppm kunnen
zonder verdunning worden gemeien t.0.v. siandaardreeks II, waardij de
brander iets wordt geroteerd.

Eventuéle extra verdunningen>uitvoeren meil gedem.water, waarin opgelost

1000 ppm Sr, als verdunningsvloeisiof en meten %t.o0.v. standaardreeks II.

Berekening:

De via de ijkkurve verxregen resultaten staan in ppm Mg.
dus: aflezing x 2 x verdunningsfakior = mval Mg per liter.

24.51

Resultaten opgeven in 2 decimalen. .



tijlage 10

AMMO "IAK BEPALIEG.

--————-n—-—-—

-——— - ot - ma -

met stenen splectibranders en dGestillatiebuizen die d.m.v.
kogeleslijjpstukken verbonden zijn met spatbuisjes. Hieraan

hangen d.m.v. rubberstoppen de wijdhalskolven.

buret, Methrom Kolbvenburette E 274 inhoud 5 ml met 0,005 ml

schaalverdeling.

Rearentias

_____ 2By 7.103 O; pe.a.

zvavelzuur, H,50,; 96%; p.a.

‘zwavelzuur, H,.S0 0,01 n; pe.a.

........ 28y i

10 ml H 804, 1 n, p.ae. aanvullen tot 1,0 1 met gedeminera-

liseerd water. Stellen volgens normaalblad V3103, blz 5,

borax, Na,.B

zuur l; titer opgeven in vier decimalen.
puimsteen, afmeting 4-8 mesh; (B.D.E.).

boorzuur, H BOB- 1%; chem.z.:

------- 3

100 g boorzuur oplossen in 10 1 gedemineralisecerd water.
mengindicators '

0,5 g methylrood en 0,75 g broomkresolgroen oplossen in
1 1 aethanol 96% (methylrood lest slecht op).
boorzuur-menvlndlcatorx

ammonlumsulfaatop10591n 10 mval NH, per liter.

0,6607 g ammoniumsulfaat, (EH4)ZSO D.8e. Oplossen in en

4!

aanvullen met gedemineraliseerd water tot 1000,0 wl,.

Uitvoering van de analyse:

Van pers- en verzadigingsexiracten 5,0 ml, van watermonstewrs
en 115 extracten 25,0 ml pipetteren in een wijdhalskolf van
150 ml. Breng ket volume op ca. 50 ml met gedemineraligeerd

water. Twee blanca's en twee standaardmonsters wmeenemen.






