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Metod 3.2
BESTAMNING AV EXTRAHERAD FOSFOR

(Gravimetrisk metod med anvandning av kinolinmolybdof osfat)

1 RACKVIDD

| detta dokument faststélls den procedur som skall anvandas
vid bestémning av fosfor i extrakt av godselmedel.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Metoden kan anvéndas pa alla extrakt av godsel medel® for
bestdmning av olikaformer av fosfor.

3. PRINCIP

Efter eventuell hydrolysféllsfosfor uti sur [dsning som
kinolinmolybdofosfat.

Efter filtrering och tvéttning torkas fallningen vid 250° C och
V&gs.

Under ovannamnda betingel ser stors inte bestémningen av de
foreningar som sannolikt forekommer i [Gsningen (mineraliska
och organiska syror, anmoniumjoner, [6sligasilikat etc.) om
man for fallningen anvander ett reagens, som &r baserat pa
natriummolybdat eller ammoniummolybdat.

4, REAGENS
Destillerat eller demineraliserat vatten.

41 Koncentrerad salpetersyra (d2g = 1,40).

42 Beredning av reagens.

Irosfor 16slig i mineralsyror, vattenldslig fosfor, fosfor 16dig i ammonium-
citratldsningar, fosfor 16slig i 2-procentig citronsyra och fosfor 16slig i 2-procentig

myrsyra.
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Beredning av reagens baserad pa natriummolybdat.

Losning A: L6s 70 g natriummolybdatdihydrat i 100 ml
destillerat vatten.

Ldsning B: L&s 60 gcitronsyremonohydrat i 200 ml
destillerat vatten och tillsétt 85 ml koncentrerad sal petersyra
(4.2).

Lasning C: Rar ihop 16sning A med 16sning B for att fa
[6sning C.

Losning D: Tillsétt 35 ml koncentrerad salpetersyra (4.1) till 50
ml destillerat vatten och tillsétt sedan 5 ml nydestillerat kinolin.
Hall denna IGsning i l6sning C, blanda omsorgsfullt och It
|6sningen stai morker Gver natten. Fyll sedan pd vatten upp till
500 ml-mérket, blanda igen och filtrera genom en sintrad
glastratt (5.6).

Beredning av reagens baserad pa ammoniummolybdat.

Losning A: L6s 100 g ammoniummolybdat i 300 ml destillerat
vatten under forsiktig uppvarmning och omrorning.

Ldsning B: L6s 120 g citronsyremonohydrat i 200 ml
destillerat vatten och tillsétt 170 ml koncentrerad sal petersyra
(4.2).

Ldsning C: Tillsétt 10 ml nydestillerat kinolin till 70 ml
koncentrerad salpetersyra (4.1).

Lasning D: Hall 1angsamt |6sning A i 1Gsning B under standig
omrérning. Tillsétt 16sning C nér de badaforstalésningarna
har blandats ordentligt och fyll paupp till en liter. L&t
l6sningen stai morker i tvddagar och filtrera genom en
sintrad glastratt (5.6).

Reagenserna 4.2.1 och 4.2.2 kan anvandas pd samma sétt.
Badamaste forvarasi morker i vd tillslutnakarl av polyetylen.
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5.6

6.1

UTRUSTNING

Vanlig laboratorieutrustning och en bredhal sad 500 ml-
Erlenmeyerkolv.

Pipetter pa 10, 25 och 50 ml.
Enfilterdegel med porstorlek 5till 20 m
En Buchnerkolv.

Torkugn, installd pa 250 + 10° C.

Sintrad glastratt med porstorlek 5 till 20 m

FORFARANDE
Behandling av |6sningen

Tag med en pipett en alikvot av godsel medel sextraktet (se
tabell 2) som innehdller ungefar 0,01 g P20s och placeraden i
en 500 ml-Erlenmeyerkolv. Tillsétt 15 ml koncentrerad
salpetersyral (4.1) och spad med vatten upp till ungefar

100 ml.

151 ml nar den 16sning som skall fallas ut innehaller mer &n 15 ml citratl ésning
(neutralt citrat enligt Petermann, alkaliskt citrat enligt Jouli€).



Tabell 2

Bestdmning av alikvoter av fosfatlsningarna

% P05 i % P i godsel- | Analysprov | Spéadning Prov Spadning Prov som | Kinolinmolybdo- | Kinolinmolyb-
godselmedlet medlet skall fallasut| fosfat omvand- |dofosfat omvand-
9 (till ml) (ml) (till ml) (ml) lingsfaktor (F), i 9% lingsfaktor (F') i
P205 % P

5%10 2,2%4,4 { 1 500 Ya Ya 50 32,074 13,984

5 500 Ya Ya 10 32,074 13,984

10%.25 4,4%,11,0 { 1 500 Yy Yy 25 64,148 27,968

5 500 50 500 50 64,148 27,968

+25 +11 { 1 500 Ya Ya 10 160,370 69,921

5 500 50 500 25 128,296 55,937
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6.2 Hydrolys

Om man misstanker att det forekommer metafosfater,
pyrofosfater eller polyfosfater i [6sningen skall hydrolys
utforas enligt foljande:

Okaforsiktigt temperaturen, s att innehéllet i Erlenmeyerkolven
langsamt borjar koka och héll den vid denna temperatur, tills
hydrolysen & avslutad (det brukar ta en timme). Var forsiktig
och montera en aterloppskylare for att undvika forluster genom
sténk och Gverdriven avdunstning, som skulle kunna medféra
att ursprungsvolymen minskas med mer an hédften. Efter
hydrolysen fyller man p& med destillerat vatten si att den
ursprungliga mangden aterstélls.

6.3 Vagning av degeln

Torkafiltreringsdegeln (5.3) i minst 15 minuter i torkugnen,
som skall varainstdlld p& 250 + 100 C. V&g den nér den har
svalnat i en exsickator.

64 Fallning

Syralésningen i Erlenmeyerkolven varms upp tills den borjar
koka, varefter f&llningen av kinolinmolybdofosfat paborjas
genom tillsats av 40 ml féllning (reagens 4.2.1 eller 4.2.2)1
droppe fér droppe under sténdig omrorning. Placera Erlen
meyerkolven i kokande vattenbad och |&mnaden dér i 15
minuter, under vilken tid den skall skakas fleraganger.
Ldsningen kan filtreras omedel bart eller nér den har svalnat.

IAnvand 80 ml av fallningsmedlet for att fa en fallning av fosfatlésningar som
innehaller mer an 15 ml citratlésning (neutral, Petermann eller Joulie), som surgjorts
med 21 ml koncentrerad salpetersyra (se not till 6.1).



6.5

6.6

6.7

6.8

Filtrering och tvattning

Filtrera I16sningen under vakuum genom dekantering. Tvétta
falningen i Erlenmeyerkolven med 30 ml vatten. Dekantera och
filtrera lGsningen. Upprepa detta fem génger. Overfor
derstoden av fallningen kvantitativt till degeln med
vatten.Tvétta fyra ganger med 20 ml vatten och I&t vétskan
rinnagenom degeln innan nasta omgang vatten tillséitts. Torka
fallningen omsorgsfullt.

Torkning och végning

Torka av degelns utsida med filterpapper. Placeradeni en
torkugn och hall den vid en temperatur p4 250° C (5.5), ill
konstant vikt (vanligen 15 minuter), 1&t den svalnatill
rumstemperatur i en exsickator och vag snabbt.

Blindtest

For varje serie bestdmningar utfér man ett blindtest med
endast reagens och |dsningsmedel i de proportioner som
anvands vid extraktionen (citratlGsning, etc.) och beaktar
dessatest vid berékningen av slutresultatet.

Verifiering

Utfor bestamningen paen alikvot av
kaliumdivatefosfatl 6sningen innehallande 0,01 g P2Os.
REDOVISNING AV RESULTATET

Om analysprov och spadningar enligt tabell 2 anvands géller
foljande formler:

% Pi godselmedlet = (A - @) x F
eler

% P>Os i gidselmediet = (A - &) x F
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dar:

A =  vikten kinolinmolybdofosfat i gram,

a = yikten kinolinmolybdofosfat i blindtestet,
i gram,

FochF = faktoreri desistatvaspalternai tabell 2.

For prov for analys och utspadning som skiljer sig fran demi
tabell 2 géller foljande formel:

(A - a) xfxDx 100
M

% PO i godselmedlet =

eller

(A - a) xf xD x100

% P205i gbdselmedlet =

M
dar:
fochf' = omvandlingsfaktorer for kinolinmolybdofosfat
till POs = 0,032074, (f) dler till P=
0,013984 (')
D =  spadningsfaktor

M =  analysprovetsvikti gram.



Metod 4

KALIUM

Metod 4.1

BESTAMNING AV HALTEN VATTENLOSLIGT KALIUM

1 RACKVIDD
| detta dokument faststélls den procedur som skall anvandas
vid bestdmning av vattenldsligt kalium.

2. TILLAMPNINGSOMRADE

Allakaliumhaltiga gbdselmedel som angesi bilaga 1.

3. PRINCIP
Det kalium som finnsi det prov som skall analyseras |6ses upp i
vatten. Nar man har eliminerat eller fixerat de &mnen som kan
paverka den kvantitativa bestamningen falls kalium ut i ndgon
alkalisk l6sning i form av kaliumtetrafenylborat.

4. REAGENS
Dedtillerat eller demineraliserat vatten.

41 Formaldehyd.
Klar formal dehydl 6sning pa 25 till 35 %.

4.2 Kaliumklorid, pro analysi.

43 10 N natriumhydroxidldsning.

Kontrollera omsorgsfullt att natriumhydroxiden inte innehdl ler
kaium.
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Indikatorl&sning

L6s 0,5 gfenolftaleini 90 %-ig etanol och fyll pavattentill 100

EDTA-I8sning
LOs4 g av dihydratet av etylendiamintetraéttiksyrans

dinatriumsalt i vatteni en 100 ml-métkolv. Fyll pavatten till
mérket och blanda.

Forvara dettareagensi plastflaska.
STPB-l6sning
Los 32,5 g natriumtetrafenylborat i 480 ml vatten och tillsétt 2m

av natriumhydroxidldsningen (4.3) samt 20 ml
magnesiumklorididsning (100 g MgCl, - 6 H,0 per liter).

Ro6r omi 15 minuter och filtrera genom ett fint, askfritt filter.

Forvara dettareagensi plastflaska.

Tvaéttvétska

Blanda 20 ml av STPB-l6sningen (4.6) med 1000 ml vatten.
Bromvatten

Méttad |6sning av brom i vatten.

UTRUSTNING

1000 ml-métkolvar.

En 250 ml-bagare.

Filterdeglar med porstorlek 5till 20 m
Ugninstalld pa 120 + 10° C.

Exsickator.
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PROVBEREDNING
Semetod 1.

For kaliumsalter skall provet vara sa finmalet att man kan fa ett
representativt prov for analysen. FOr dessa produkter skall
metod 1 (6) (a) anvéndas.

FORFARANDE
Prov

V&g 10 g av det beredda provet med en noggrannhet pa
0,001 g (5 g for kaliumsalter innehdllande mer &n 50 %
kaliumoxid). Placera detta prov med ca 400 ml vatteni en
600 ml-bagare.

Koka upp och I8t kokai 30 minuter. L&t svalnaoch Gverfor

kvantitativt till en 1000 ml-métkolv, fyll pavatten till mérket,
blanda och filtreratill ett torrt kérl. Kasta de forsta 50 ml av
filtratet (se 7.6, anmérkning om forfarandet).

Beredningav alikvot for féllning

Overfor med pipett enalikvot av filtratet innehdllande 25 till 50
mg kalium (se tabell 3) och placeradet i en 250 ml-bégare. Fyll
pavatten till 50 ml, om sa behovs.

Eliminera eventuella stdrningar genom att tillsétta 10 ml
EDTA-lGsning (4.5), ndgra droppar av fenolftaleinl Gsningen
(4.4) och ror i natriumhydroxidldsning (4.3) droppe for

droppe tills provet rodfargas och tillsétt till sist ytterligare
nagradroppar natriumhydroxid for att sakerstélla ett Gverskott
(vanligtvis récker 1 ml natriurrhydroxid for att neutralisera
provet och sdkerstélla ett Overskott).

Kokavarsamt i 15 minuter for att eliminera den stérstadelen
av ammoniaken (se 7.6.b, anmérkning om forfarandet).

Tillsétt vid behov vatten sd att volymen blir 60 mil.

11
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Koka upp |8sningen och tag bort béagaren fran varmen och
tillsétt 10 ml formaldehyd (4.1). Tillsétt flera droppar
fenolftalein och vid behov eventuellt ytterligare
natriumhydroxid tills en klart rod farg uppstar. Tack Gver
bagaren med ett urglas och |8t den stdi kokande vattenbad i
15 minuter.

73 Vagning av degeln

Torkafilterdegeln (se 5 "Utrustning”) tills konstant vikt
uppnas (ca 15 minuter) i ugnen vid 120° C (5.4).

Lat degeln svalnai en exsickator och vag den.
74 Fallning

Tag bort bagaren fran angbadet, ror i 10 ml STPB-l6sning
(4.6) droppe for droppe. Dettatar ungefér 2 minuter. Vanta
minst 10 minuter innan |8sningen filtreras.

75 Filtrering och tvattning

Filtreraunder vakuum till den vagdadegeln, skdlj ur bagaren
med tvéttvatskan (4.7), tvétta fallningen tre ganger med
tvéttvétskan (totalt 60 ml i all tvattvatska) och tva ganger med
5till 10 ml vatten.

Lat fallningen torka ordentligt.
76 Torkning och végning

Torka av degelns utsida med ett filterpapper. Placeradegeln
med innehdll i ugnen och |4t den sta dér i en och en halv
timmevid 120° C. Lat den svalnatill rumstemperatur i en
exsickator och vag den snabbt.

Anmarkningom forfarande

a)  Omfiltratet har en mork férg, Overfor med pipett en
aikvot som innehdller hogst 100 mg K,Ottill en
100 ml-métkolv, tillsdtt bromvatten och koka upp for att
eliminera eventuel It bromdverskott. L&t svalnaoch fyll
pavatten, filtreraoch bestdm kvantitativt kaliumhalten i
en del av filtratet.

b) Omllite eler inget ammoniak-kvéave forekommer,
behover man inte kokai 15 minuter.



7.7 Provmangder och omvandlingsfaktorer

Tabell 3
For metod 4
% K20 % K i godsel- [Analysprov| Prov av extraktions Spédning Alikvot tas Omvandlings- Omvandlings-
godselmediet med|et |6sningen for spadning som prov for faktor (F), faktor (F),
(9) (ml) (till mil) fallning
(ml) % K,0 %K
g TPBK g TPBK
5-10 4,2-8,3 10 Yy Yy 50 26,280 21,812
10-20 8,3-16,6 10 Yy Yy 25 52,560 43,624
20-50 16,6-41,5 10 {| antingen ¥ 250 10 131,400 109,060
eller 50 50 131,400 109,060
mer an 50 mer an 41,5 5 {| antingen % Yy 10 262,800 218,120
eller 50 250 50 262,800 218,120

13
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Blindtest

Utfor ett blindtest for varje bestdmningsserie med enbart

reagens under samma betingel ser som anvandsi analysen och

tahansyn till dettavid berékning av slutresul tatet.
Kontrolltest

For att f& en kontroll p& analysmetoden utfér man en
bestamning pa en aikvot av kaliumkloridl6sningen som
innehdller hogst 40 mg K ,0.

REDOVISNING AV RESULTATET

Om man anvénder prov fér analys och utspadning enligt
tabell 3, gdller foljande formel:

% K20 gédseimedlet = (A - a) x F
eler

K i gbdselmediet = (A - @) x F

dar:

A = vikten av falningen fran provet i gram

a = vikten av fallningen fran blindprovet i gram
FochF = faktor (setabell 3)

Med analysprov och spadningar som skiljer sig fran demi
tabell 3 géller foljande formel:

(A -a) xfxDx100
M

eller

(A-a) xf'xDx100
M
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dar:
= omvandlingsfaktor KTPB till Ko0=0,1314
f = omvandlingsfaktor KTPB till K = 0,109
F = spadningsfaktor
M = analysprovetsvikti gram
Metod 5
Metod 6
KLOR
Metod 6.1

BESTAMNING AV KLORIDER NAR ORGANISKA MATERIAL
SAKNAS
1 RACKVIDD
| detta dokument faststélls den procedur som skall anvandas
vid bestdmning av klorid nér organiska material saknas.
2. TILLAMPNINGSOMRADE

Allagtdselmedel friafran organiska material.

3. PRINCIP

Kloriderna, som skall varaupplostai vatten, fallsut i sur
|8sning av ett Gverskott av stalld silvernitratl dsning.
Overskottet titreras med en |6sning avammoniumtiocyanat i
narvaro av jarnhaltigt ammoniumsulfat (V olhards metod).

15
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REAGENS

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran klorider.
Nitrobensen eller dietyleter.

10 N salpetersyra.

IndikatorlGsning

L6s 40 g jarnhaltigt ammoniumsulfat [Fex(S04)3 - (NH4)2S04
-24H,0] i vatten och fyll pasdatt det blir en liter.

Stélld 0,1 N silvernitratl Gsning.

Stélld [6sning av 0,1 N ammoniumtiocyanat.

Beredning

Eftersom saltet & hygroskopiskt och inte kan torkas utan risk
for nedbrytning &r det |ampligt att vagain ca9 g, |0sadet i
vatten och fyllapatill en liter. Justeratill koncentration 0,1 N
genom titrering med 0,1 N AgNO3.

UTRUSTNING

Roterande skakapparat (35-40 varv per minut).

Byretter.

En 500 ml-métkolv.

En 250 ml-Erlenmeyerkolv.

PROVBEREDNING

Semetod 1.
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FORFARANDE
Prov och beredning av |6sningen

Placera5 g av provet invagt till ndrmaste 0,001 gi en

500 ml-métkolv och tillsétt 450 ml vatten. Blandai en
halvtimme med hjélp av skakapparaten (5.2), fyll pa
destillerat vatten upp till 500 ml, blanda och filtreratill en
bégare.

Bestamning

Tag en alikvot av filtratet som innehdller htgst 0,150 g klorid,
t.ex 25 ml (0,25 g), 50 ml (0,5 g) eler 100 ml (1 g). Om de prov som
tas & mindre an 50 ml maste man fyllapa destillerat vatten upp
till 50 ml.

Tillsdtt 5 ml 10 N salpetersyra (4.2), 20 ml indikator| sning
(4.3) och 2 droppar stalld |&sning av ammoniumtiocyanat
(prov pa den sistnamnda reagensl Gsningen tas med byrett
justerad till noll for dettadandamal).

Tillsétt silvernitratlGsningen (4.4) med en byrett tills det blir ett
Overskott pd 2 till 5 ml. Tillsitt 5 ml nitrobensen eller 5 ml
dietyleter (4.1) och skaka ordentligt sa att fallningen klumpar
ihop. Titrera Overskottet av silvernitratet med 0,1 N ammonium
tiocyanat (4.5) tills en rodbrun férg kan skonjas nér man skakar
kolven |é&tt.

Anmarkning

Nitrobensen eller dietyleter (men framfor allt nitrobensen)
hindrar silverkloriden fran att reagera med tiocyanatjonerna.
Darfor far man en klar fargforandring.

Blindtest

Gor ett blindtest under samma betingelser och ta hansyn till
det vid berdkningen av slutresultatet.

Kontrolltest

Innan bestémningarna utfors skall man kontrollera metodens
noggrannhet genom att anvanda en alikvot av en nyligen

17
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beredd |6sning av kaliumklorid, som skall innehdllaen kand
mangd i storleksordningen 100 mg av kloriden.
8. REDOVISNING AV RESULTATET

Redovisa analysresultatet som procent av denklorid i provet
som mottogs for analys.

Berékna procenten klor (Cl) enligt formeln:

(V,- V)~ (V,- Vg)X100

%klor = 0,003546 x

M

dar:
Vz = antalet milliliter 0,1 N silvernitrat,
Vez = antalet milliliter 0,1 N silvernitrat i blindtestet,
Va = antalet milliliter 0,1 N ammoniumtiocyanatet,
Vea = antalet milliliter 0,1 N ammoniumtiocyanatet i

blindtestet,
M = provets vikti gram (7.2).

Metod 7

MALNINGSFINHET

Metod 7.1

BESTAMNING AV MALNINGSFINHET (TORRMETOD)
1 RACKVIDD

| detta dokument faststalls det torra forfarande som skall
anvandas for bestamning av malningsfinhet.

18
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TILLAMPNINGSOMRADE

EG-handelsgtdsel som berdrs av krav pa malningsfinhet vid
anvandning av siktar pd 0,63 och 0,160 mm.

PRINCIP

Med mekanisk siktning bestéms produktméangderna med en
kornstorlek storre & 0,63 mm och produktméngdernamed en
kornstorlek mellan 0,16 och 0,63 mm och den procentuella
malningsfinheten beréknas.

UTRUSTNING
Mekanisk sikt

Sikt med maskstorlekarna 0,16 och 0,63 mm av
standardstorlekarna (diameter 20 cm och héjd 5 cm).

FORFARANDE

V&g in 50 g av amnet med en noggrannhet pa 0,05 g. Montera
de béada siktarna och uppsamlingsbehallaren pa skakapparaten
(4.1) varvid sikten med den stérsta maskstorleken placeras
Overst. Lagg analysprovet pa denna. Sikta i 10 minuter och ta
bort den del som samlats upp nedtill. Starta ter utrustningen
och kontrollera efter en minut att inte mer &n 250 mg har samlats
upp pa botten. Upprepa detta (1 minut varje gang) tills den
uppsamlade méangden & mindre 8n 250 mg. V&g restmaterialet i
de bada siktarna separat.

REDOVISNING AV RESULTATET

% finhet av provet i sikten med maskstorlek 0,63 mm =
(50 -M |) X2

% finhet av provet i sikten med maskstorlek 0,16 mm =
(50-M, +M,)x 2

19
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dar:

M| = viktenav restmaterialet i sikten med maskstorlek
0,63 mm, uttryckt i gram

Mo = viktenav restmaterialet i sikten med maskstorlek

0,16 mm, uttryckt i gram

Rejektmaterial fran sikten med maskstorlek 0,63 mm har
redan eliminerats.

Resultatet av dessa berakningar avrundas till ndrmast hogre
heltal.
Metod 7.2

BESTAMNINGAV MALNINGSFINHET HOSMJUKA RAFOS-FATER

1 RACKVIDD

| detta dokument faststélls den procedur som skall anvandas
vid bestdamning av mjuka raf osfaters mal ningsfinhet.

2. TILLAMPNINGSOMRADE
Mjukaréafosfater.
3. PRINCIP

Prov av liten partikelstorlek kan tendera att klumpaihop,
vilket forsvarar torrsiktning. Darfor anvands vanligtvis vat
siktning.

4. REAGENS

Natriumhexametafosfatl 6sning: 1 %.

20
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UTRUSTNING

Siktar med maskstorlek 0,063 och 0,125 mm av
standardstorlekarna (diameter 20 cm och héjd 5 cm),
uppsamlingsbehallare.

Glastratt, diameter 20 cm, monterad pa ett stativ.
250 ml-bagare.

Torkugn.

ANALYSMETOD
Provtagning

V&g in 50 g av &mnet, med en noggrannhet pa 0,05 g. Tvétta
bada sidor av sikten med vatten och placera sikten med
maskstorlek 0,125 mm ovanfor den med maskstorlek

0,063 mm.

Procedur

Placera analysprovet pa den 6vre sikten. Hall sikten under en
stréle kallt vatten (vanligt kranvatten) tills vattnet & praktiskt
taget klart nér det passerar igenom. Se omsorgsfullt till att
vattenflodet inte & s starkt att den nedre sikten fylls med
vatten.

Nar restmaterialet paden Gvre sikten tycks mer eller mindre
konstant, tas denna sikt bort och placerastillfalligt paen
uppsamlingsbehallare.

Fortsatt vatsiktningen genom den nedre sikten nagra minuter
tills det vatten som passerar igenom &r nastan helt klart.

Sétt tillbaka sikten med maskstorlek 0,125 mm ovanfor den med
0,063 mm. Overfor det material som eventuellt samlats upp i
behdllaren till den ovre sikten och borja sikta med en liten
vattenstrle tills vattnet som passerar aterigen &r nastan klart.

21
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Overfor kvantitativt restmaterial fran var och en av siktarna till
en annan bagare med hjdlp av en tratt. Gor en suspension av
restmaterialet genom att fylla bagarna med vatten. Lat std i
ungefar en minut. Dekantera sa mycket vatten som majligt.

Placera bagarnai torkugnen vid en temperatur p& 150° Ci
ungefar tvatimmar.

L&t dem svalna, lossarestmaterialet med en borste och vag det.

REDOVISNING AV RESULTATET
Avrunda berakningarnaav resultatet till ndrmaste hégre enhet.

% finhet ur restmaterialet pa sikten med maskstorlek 0,125 mm =
(50-M)x2

9% finhet ur restmaterialet pa sikten med maskstorlek 0,063 mm =
(50-M;+My)x2

dar:

M; = viktenavrestmateriaeti sikten med maskstorlek
0,125 mm, uttryckt i gram

M, = viktenavrestmateriaeti sikten med maskstorlek
0,063 mm, uttryckt i gram

KOMMENTARER

Om man hittar klumpar efter siktningen bor analysen
upprepas pafoljande sétt.

Hall langsamt 50 g av provet i en enliterskolv med 500 ml
natriumhexametafosfatl 6sning under standig omrorning.
Proppaigen kolven och skaka kraftigt for hand sa att
klumparna bryts sdnder. Overfér hela suspensionen till den
Ovre sikten och tvétta kolven omsorgsfullt. Fortsétt analysen
enligt beskrivningeni 6.2.
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SEKUNDARA NARINGSAMNEN

Metod 8.1

EXTRAKTION AV TOTALT KALCIUM, TOTALT MAGNESIUM,
TOTALT NATRIUM OCH TOTAL SVAVEL | FORM AV SULFATER

41

RACKVIDD

| detta dokument faststalls forfarandet vid extraktion av totalt
kalcium, totalt magnesium och totalt natrium samt extraktion
av totalt svavel som férekommer i form av sulfater, s3 att
extraktet kan anvandas for bestdmning av varje nédvéandigt
naringsamne.

TILLAMPNING

Denna metod géller EG-handel sgddsel, for vilka totalt
kalcium, totalt magnesium, totalt natrium och totalt svavel

i form av sulfater skall angesenligt bilaga 1.

PRINCIP

Provet gors|6sligt genom kokning i utspadd saltsyra.
REAGENS

Utspadd saltsyra:

En del saltsyra (d = 1,18) och en del vatten.

UTRUSTNING

Elektrisk varmeplatta med instéllbar temperatur.

BEREDNING AV PROVET

Semetod 1.

23
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712

FORFARANDE
Prov

Kalcium, magnesium, natrium och svavel i form av sulfater
extraheras fran ett prov pafem gram, vagt med en
noggrannhet pa 1 milligram.

Om godselmedlet innehdller mer &n 15 % svavel (S), dvs. 37,5 %
SO3, och mer &n 18,8 % kalcium (Ca), dvs. 26,3 % CaO, utfors
dock extraktionen av kalcium och svavel pett prov paett gram,
végt med en noggrannhet pa 1 milligram. Placera provet i en 600
ml-bégare.

Beredning av 18sningen

Tillsétt ca400 ml vatten och tillsétt sedan litei taget 50 ml
utspadd saltsyra (4.1) och iakttag sérskild forsiktighet om
provet innehdller en betydande mangd karbonater. Koka upp
och hall kokandei 30 minuter. Lt svalnaunder omroring da
och da.

Hall i en 500 ml-métkolv. Fyll pavatten upp till market och
blanda. Filtrera genom ett torrt filter i en torr behallare,
varvid den forsta delen kasseras. Extraktet skall vara helt
genomskinligt. Tillslut kérlet om filtratet inte anvands
omedelbart.
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EXTRAKTION AV TOTALT SVAVEL | OLIKA FORMER

41

42

43

44

RACKVIDD

| detta dokument faststalls forfarandet vid extraktion av totalt
svavel i godselmedel som grundémne och/eller i andra
kemiskaforeningar.

TILLAMPNING

Denna metod géller EG-handelsgtdsel for vilkatotalt svavel
i olikaformer (elementért, tiosulfat, sulfit, sulfat) skall anges
enligt bilaga 1.

PRINCIP

Svavel som grunddmne omvandlasi ett alkaliskt medium till
polysulfider och tiosulfat, vilka sedan oxideras med
véteperoxid tillsammans med eventuellt férekommande
sulfiter. Svavlets olika former omvandias salundatill sulfat,
som bestédms genom utféllning av bariumsulfat (metod 8.9).
REAGENS

Utspadd saltsyra:

En del saltsyra (d = 1,18) och en del vatten.
Natriumhydroxidl6sning, NaOH, 30 % minimum (d = 1,33).

V ateperoxidlésning, 30 viktprocent.

Vattenldsning av bariumklorid BaCl, - 2H,0, 122 gram per
liter.
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UTRUSTNING

Elektrisk varmeplatta med installbar temperatur.

BEREDNING AV PROVET

Semetod 1.

FORFARANDE
Prov

V&g in en méangd godselmedel med mellan 80 och 350 mg
svavel (S) dler mellan 200 och 875 mg SOz med en
noggrannhet pa 1 mg.

| regel (om S< 15 %) véger man upp 2,5 gram. Placera
provet i en 400 ml-bégare.

Oxidation

Tillsgtt 20 ml natriumhydroxidlGsning (4.2) och 20 ml vatten.
Téck med ett urglas. L&t kokai fem minuter pa varmeplattan
(5.1). Tabort bagaren frén varmeplattan. Samla upp det
svavel som fastnat |angs bagarens sidor med en stréle varmt
vatten och 1&t kokai 20 minuter. L&t svalna.

Tillsétt vateperoxid (4.3) i portioner av 2 ml & gangen tills
ingen reaktion kan iakttas. Sex till atta omgangar med
véteperoxid behovs. Lat oxidationen fortsdttai en timme och
|8t sedan kokai en halvtimme. L&t svalna.

Beredning av den |dsning som skall analyseras.

Tillsitt ca50 ml vatten och 50 ml saltsyreldsning (4.1).
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¥  Omsvavelhalten (S) &r mindre &n 5 %:

Filtreraner i en 600 ml-bagare. Tvétta ansamlingarna pa

filtret fleraganger med kallt vatten. Kontrollera sedan att de
sista dropparna av filtratet g innehdller sulfat med hjdp av en
|8sning av bariumklorid (4.4). Filtratet skall vara helt klart.
Sulfatforekomsten bestdms pa helafiltratet enligt metod 8.9.

%  Omsvavelhalten (S) ar éver 5 %:
Overfor kvantitativt till en 250-ml métkolv, fyll p& vatten till
mérket och blanda. Filtrera genom ett torrt filter till en torr
behdllare, varvid filtratet skall vara helt klart. Tillslut karlet om
Iosningen € skall anvandas omedelbart. Bestam sulfaterna pa
en alikvot av denna I6sning genom utfédlning i form av
bariumsulfat (metod 8.9).

Metod 8.3

EXTRAKTION AV VATTENLOSLIGT KALCIUM, MAGNESIUM,

NATRIUM OCH SVAVEL (I FORM AV SULFATER)

1 RACKVIDD
| detta dokument faststélls forfarandet vid extraktion av
vattenl6sligt kalcium, magnesium, natrium och svavel (i form av
sulfater), sd att samma extrakt kan anvandas for bestamning av
varje nédvandigt naringsamne.

2. TILLAMPNINGSOMRADE
Metoden géller enbart EG-handelsgddsel for vilka halten av
vattenl 6sligt kal cium, magnesium, natrium och svavel (i form
av sulfater) skall angesenligt bilaga 1.

3. PRINCIP

Néaringsamnena gorslosligai kokande vatten.
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REAGENS

Destillerat vatten eller demineraliserat vatten av likvérdig
kvalitet.

UTRUSTNING

Elektrisk varmeplatta med installbar temperatur.

BEREDNING AV PROVET

Semetod 1.

FORFARANDE

Prov

a) Vaéginfem gram av godselmedlet med en noggrannhet pa
1 mg om godselmedien inte innehdller svavel, eller om det
samtidigt innehdller mindre &n 3 % svavel (S), dvs. 7,5 %
SO3, och inte mer &n 4 % kalcium (Ca), dvs. 5,6 % CaO.

b) Vé&gin ett gram av godselmedlet med en noggrannhet pa
1 mg om godselmedlet innehdller mer &n 3 % svavel ()
och mer é@n 4 % kalcium (Ca).

Placeraprovet i en 600 ml-bagare.

Beredning av 18sningen

Tillsétt ca400 ml vatten och |&t kokai 30 minuter. Lat svalnaoch

ror dd och da och hall sedan upp i en 500 ml-métkolv. Fyll pa

vatten upp till mérket och blanda.

Filtrera genom ett torrt filter ner i en torr behdlare. Kassera de
forsta delarna av filtratet. Filtratet skall vara helt genomskinligt.

Tillslut kérlet om [Gsningen inte skall anvandas omedelbart.
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EXTRAKTION AV VATTENLOSLIGT SVAVEL DA SVAVEL
FOREKOMMER | OLIKA FORMER

41

42

43

51

52

53

RACKVIDD

| detta dokument faststalls forfarandet vid extraktion av
vattenlosligt svavel i olikatyper av gbdselmedel.
TILLAMPNING

Metoden géller EG-handel sgtdsel for vilka vattenldslig
svaveltrioxid skall anges enligt bilaga 1.

PRINCIP

Svavlet l6sesi kallt vatten och omvandlastill sulfat genom
oxidation med véteperoxid i ett alkaliskt medium.
REAGENS

Utspadd saltsyra:

En del saltsyra(d = 1,18) och en del vatten.

Natriumhydroxidl 6sning, innehdllande minst 30 % NaOH,
(d=1,33).

V ateperoxidldsning, 30 viktprocent

UTRUSTNING
En 500 ml Stohmannkolv
Roterande skakapparat, 30-40 varv per minut.

Elektrisk varmeplatta med instéllbar temperatur.
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BEREDNING AV PROVET

Semetod 1.

FORFARANDE
Prov

a) Vagupp fem gram av gbdselmedlet med en noggrannhet
pé& 1 mg om godselmedlen innehaller higst 3 % svavel
(S), dvs. 7,5 % SOs, och inte mer an 4 % kalcium (Ca),
dvs. 5,6 % Ca0.

b) V&g upp ett gram av godsel medlet med en noggrannhet
pé& 1 mg om godselmed|en innehdller mer &n 3 % svavel
(S) och mer &n 4 % kalcium (Ca).

Placeraprovet i en 500-ml kolv (5.1).

Beredning av 18sningen

Tillsétt ca400 ml vatten. Sétt i en propp. Lat skaka (5.2) i 30
minuter. Fyll pavatten upp till mérket och blanda. Filtrera
genom ett torrt filter ner i entorr behallare. Tillslut karlet om
|8sningen inte skall anvandas omedel bart.

Oxidation av den delméngd som skall analyseras

Tag ut en alikvot som inte &r storre 8n 50 ml av
extraktionsl 6sningen och som om méjligt skainnehdlamellan
20 och 100 mg svavel (S).

Fyll pavatten till 50 ml, om s behgvs. Tillsitt 3 ml
natriumhydroxidlGsning (4.2) och 2 ml vateperoxididsning
(4.3). Tack 6ver med ett urglas och |12t koka forsiktigt i en
timme pavarmeplattan (5.3). Fortsatt att tillsitta
vétehydroxidldsning 1 ml i taget s 1ange reaktionen fortsétter
(hogst 5ml).

L&t sedan I6sningen svalna. Ta bort urglaset och tvétta av det
material som samlats pa dess undersida sd att materialet hamnar
i bagaren. Tillsétt ca 20 ml utspadd satsyra (4.1). Fyll pa ca 300
ml vatten.

Faststéll sulfathalten i hela den oxiderade [Gsningen enligt
metod 8.9.
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Metod 8.5

EXTRAKTION OCH BESTAMNING AV SVAVEL | GRUND-
AMNESFORM

VARNING

Analysmetoden innebér att man anvénder koldisulfid (CS,).
Darfor méste speciella forsiktighetsdtgarder vidtas, framforallt
betréffande

Y%  lagringav CS,,

¥  skyddsutrustning for personalen,
%  yrkeshygien,

¥  skydd mot brand och explosioner,
¥  hantering av reagensavfall.

Metoden kréver mycket erfaren personal och ett |aboratorium
med lamplig utrustning.

1 RACKVIDD
| detta dokument faststalls forfarandet vid extraktion och
bestdamning av svavel som férekommer som grundamne i
godsel medel.

2. TILLAMPNING
Metoden géller EG-handelsgodsel for vilkatotalt svavel som
grundamne skall anges enligt bilaga 1.

3. PRINCIP
Né&r |6sligaforeningar har avlégsnats, extraheras svavel som

grundamne med hjalp av koldisulfid, varefter det extraherade
svavlet bestdms med gravimetrisk analys.
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REAGENS

Koldisulfid.

UTRUSTNING

100 ml-extraktionskolv med slipad glaspropp.
Soxhletutrustning med lampliga filterinsatser.
Vakuumrotationsindunstare.

Elektrisk ugn med flakt, installd pA90 + 2° C.

Petriskdlar av pordin, 5-7 cmi diameter, inte hogre 8n 5 cm.

Elektrisk varmeplatta med installbar temperatur.

BEREDNING AV PROVET

Semetod 1.

FORFARANDE
Prov

Vag upp 5 till 10 g av provet med en noggrannhet pd 1 mg och
placeradet i Soxhletutrustningens extraktionshylsa(5.2).

Extraktion av svavlet

Tvétta innehallet omsorgsfullt med varmt vatten for &t fa bort
alalosliga foreningar. Torkai ugnen vid 90° C (5.4) i minst en
timme. Placerafiltret i Soxhletutrustningen (5.2).

Placera ndgra glasparlor i utrustningens kolv (5.1) och vag (Po)
och tillsétt sedan 50 ml koldisulfid (4.1).

Anslut utrustningen och It grundamnet svavel extraheras
under sex timmar. Sténg av varmen och taloss kolven nér den
har svalnat. Anslut kolven till rotationsindunstaren (5.3) och
indunsta, tills kolvens innehall har hardnat till ensvamp-
liknande massa.
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Torkakolveni ugneni 90° C (5.4) (en timme brukar
behovas) tills vikten & konstant (P1).

Bestdmning av svavlets renhetsgrad

Vissa @mnen kan ha extraherats av koldisulfiden samtidigt
med svavlet. Svavlets renhetsgrad kan faststéllas pa féljande
satt:

Homogenisera kolvens innehdll sa grundligt som mgjligt och ta
bort 2-3 gram, uppvagda med en noggrannhet pa 1 mg (n).
Placerai petriskdlen (5.5). Vag skdlen tillsammans med dess
innehdll (P2). Stall skdlen p& varmeplattan (5.6) som skall vara
instélld pd en temperatur som inte Gverstiger 220° C, si att
svavlet inte forbranns. Fortsétt sublimeringen i tre-fyra timmar
tills vikten & konstant (P3).

OBS: For vissa godselmedel behéver man kanske inte
faststalla svavlets renhetsgrad. | safall kan steg 7.2
utel@mnas.

REDOVISNING AV RESULTATEN
Den procentuella andelen svavel som grunddmne (S) redovisas
pafoljande sétt:

. Pl - Po
Orent S (%) i godselmediet = TxlOO

P,-P
Det extraherade svavlets renhet (%) = % x 100

. (Pl' Po)(Pz' Ps)
Rent S (%) i godselmedlet = - x 100
dér:
m = godselmedelsprovets massai gram
Po = Soxhletkolvensmassai gram
P1 = massan av Soxhletkolven och orent svavel efter
torkning
n = massan av det orena svavel som skall renas, i gram
P> = petriskdlens massa
Ps = petriskdlens massaefter sublimering av svavel
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Metod 8.6

BESTAMNING AV EXTRAHERAT KALCIUM EFTER UTFALL-

NING SOM OXALAT OCH TITRERING MED KALIUM-

PERMANGANAT

1 RACKVIDD
| detta dokument faststélls forfarandet vid bestémning av
kalcium i extrakt av godselmedel.

2 TILLAMPNING
Denna metod géller EG-handelsgddsel, for vilka halten av
totalt kalcium och/eller halten av vattenl6dligt kalcium skall
anges enligt bilaga 1.

3 PRINCIP
utféllning av kalcium som oxalat i en delmangd av
extraktionsl dsningen, vilken bestdms genom titrering med
kaliumpermanganat.

4. REAGENS

41 Utspadd saltsyra
En del saltsyra (d = 1,18) och en del vatten.

42 Utspadd svavelsyra, 1:10:
En del svavelsyra(d =1,84) i tio delar vatten

43 Utspadd ammoniumlésning, 1:1:

En del ammoniak (d = 0,88) och en del vatten

44 Maéttad 16sning av ammoniumoxalat [(NH4)2 C204 H20] vid
rumstemperatur (ca40 gram per liter).
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Citronsyreldsning, 30 % (massa/volym).
Ammoniumklorididsning, 5 % (massa/volym).

Losning av bromtymolblatt i etanol, 95 %, 0,1 %
(massalvolym).

Ldsning av bromkresolgront i etanol, 95 %, 0,04 %
(massalvolym).

Standardl 6sning av kaliumpermanganat, 0,02 M.

UTRUSTNING
Glasfilterdegel, porositet 5-20 m

Vattenbad.

BEREDNING AV DEN ALIKVOT SOM SKALL
ANALY SERAS

Tag med pipett en alikvot av den extraktionslésning som
erhdlits med metod 8.1 eller 8.3 och som innehdller mellan 15
och 50 mg Ca (= 21 till 70 mg CaO). L&t volymen av denna
alikvot varavy. Hall deni en 400 ml-bagare. Neutralisera om sa
behovs [indikatorn (4.7) skiftar farg fran gront till blétt] med
nagra droppar av anmoniaklgsningen  (4.3).

Tillsatt en ml av citronsyrel 6sningen (4.5) och 5 ml av
ammoniumkloridiGsningen (4.6).

UTFALLNING AV KALCIUMOXALAT

Tillsétt ca 100 ml vatten. Koka upp och tillsétt 8 till 10
droppar indikatorl Gsning (4.8) och langsamt 50 ml av den
heta ammoniumoxal atldsningen (4.4). Om utfallning erhdlls,
skall den |6sas upp genom att ndgra droppar saltsyratillsatts
(4.1). Neutralisera mycket |1angsamt med ammoniakldsningen
(4.3) under standig omrorning, s att pH-vardet blir mellan 4,4
och 4,6 [indikatorn (4.8) skiftar fran gront till blatt].

SIVFES 2000: 86
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L&t bagaren stdi ett kokande vattenbad (5.2) i ungefar en
halvtimme.

Tabort bagaren fran badet och |8t den std en timme och
filtreraner i degeln (5.1).

8. TITRERING AV OXALATUTFALLNINGEN

Tvétta bégaren och degeln tills dverfl6digt ammoniumoxal at
har avlagsnats helt och hallet (detta kan kontrolleras genom att
tvattvattnet &r fritt fran klorid). Placeradegelni 400

ml-bagaren och 18s upp utféllningen med 50 ml varm
svavelsyra(4.2). Tillsétt vatten i bagaren for att fa en méangd
pacal00 ml. Vamtill 70- 80° C ochtitreradroppe for

droppe med en permanganatl dsning (4.9) tills den skéra

fargen varar i en minut. Dennamangd kallas n.

9. REDOVISNING AV RESULTATEN

Godselmedlet har foljande halt av kalcium (Ca):

t
Ca (%) = nx 0,2004 X —— x —
0,02 v, xm

dar:

n = antalet milliliter permanganat som anvénts

m = provetsmassai gram

vz = deméangdensvolymi milliliter

vy = extraktionddsningensvolymi milliliter

t = permanganatl bsningens molaritet i mol per liter

Ca0 (%) = Ca (%) x 1,400.

36
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BESTAMNING AV MAGNESIUM GENOM ATOMABSORPTIONS
SPEKTROFOTOMETRI

41

42

43

RACKVIDD

| detta dokument faststélls forfarandet vid bestdmning av
magnesium i extrakt av godselmedel.

TILLAMPNING

Metoden géller extrakt av EG-handelsgodsel som erhdllits
med metoderna 8.1 och 8.3, och fér vilka halten av totalt
magnesium och/eller vattenl dsligt magnesium skall anges,
dock med f6ljande undantag:

Godselmedel som finns upptagnai bilagaldel D.

typ 4 (kieserit)

typ 5 (magnesiumsulfat) och

typ 7 (kieserit med kaliumsulfat)

for vilkametod 8.8 géller.

Den metod som beskrivs hér nedan géller extrakt av alla
godselmedel som innehdller amnen i méangder som kan stora
den komplexometriska bestémningen av magnesium.
PRINCIP

Bestdmning av magnesium med atomabsorptions-
spektrofotometri efter |amplig utspadning av extraktet.
REAGENS

Saltsyra, |6sning 1 M.

Saltsyra, 16sning 0,5 M.

Stélld magnesiuml ésning, 1,00 mg per ml.
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L6s upp 1,013 g magnesiumsulfat (MgSOg4, 7TH20) i 05 M
saltsyrel6sning (4.2).

V&g upp 1,658 gmagnesiumoxid (MgO), som tidigare
kalcinerats for avlagsnande av alla spér av karbonater. Placera
det i en bagare med 100 ml vatten och 120 ml 1 M saltsyra
(4.1). Nér den har |6sts upp halls den upp i en 1000
ml-métkolv. Fyll patill market och blanda.

dler:

Kommersiell standardl6sning

Laboratoriet ansvarar for provning av sddana | Gsningar.
Strontiumkloridl&sning

Los upp 75 g strontiumklorid (SrClz 6H20) i saltsyreldsning
(4.2) och fyll pAmed samma saltsyrel Gsning sa att det blir
500 ml.

UTRUSTNING

Spektrofotometer for atomabsorption, med magnesiumlampa
installd p&285,2 nm.

Acetylenldga.

BEREDNING AV PROVET

Semetod 8.1 och 8.3.

FORFARANDE

Ta25ml (V1) av extraktionsldsningen (6), om den angivna
halten av magnesium (Mg) i gddselmedlet & hogre an 6 %
(dvs. 10 % MgO). Overfor till en 200 ml-métkolv, fyll pa
vatten till mérket och blanda. Utspadningsfaktorn & D1 =
100/Vy.
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Tamed pipett upp 10 ml av extraktionslsningen (6) eller
I6sningen (7.1). Overfor dettatill en 200 ml-métkolv. Fyll pa
0,5 M saltsyreldsning (4.2) till mérket och blanda.
Utspadningsfaktorn & 200/10.

Spéad ut dennalésning (7.2) med 0,5 M saltsyrelGsning (4.2)
s att det blir en koncentration inom spektrofotometerns (5.1)
optimala arbetsomrade. Vo & provetsvolymi 100 ml.
Utspédningsfaktorn & D2 = 100/V>.

Den slutligaldsningen skall innehdlla 10 % (volymvikt) av
strontiumkloridlGsningen (4.4).

Beredning av blindlGsning

Bered en blindlsning genom att upprepa hela forloppet frén
extraktionen (metod 8.1 eller 8.3), dock utan
gbdsel medel sprovet.

Beredning av kalibreringsldsningar

Bered minst fem kalibreringsl dsningar med tkande
koncentration inom métutrustningens (5.1) optimala
matomréde genom att spéda ut standardlGsningen (4.3) med
0,5M saltsyra.

Dessa | 6sningar skall innehalla 10 % (volym) av
strontiumkloridlGsningen (4.4).

Maétning
Stall in spektrofotometern (5.1) pa vaglangden 285,2 nm.

Sprutai tur och ordning inkalibreringsldsningarna (7.5),
provl&sningen (7.3) och blindlGsningen (7.4) pa sa sitt att
instrumentet blir genomspolat av den |&sning som skall métas
nasta gang. Upprepa detta tre ganger. Rita upp
kalibreringskurvan med de genomsnittliga absorbanserna for
var och en av kalibreringsl6sningarna (7.5) langsy-axeln och
motsvarande magnesiumkoncentration i mg/ml 18ngs x-axeln.
Bestédm magnesiumkoncentrationen i provet (7.3), Xs, och
blindlGsningen (7.4), Xp, genom att jdmféra med
kalibreringskurvan.
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8. REDOVISNING AV RESULTATEN
Berdkna mangden magnesium (Mg) eller magnesiumoxid
(MgO) i provet genom att jamfora med kalibrerings-
|8sningarna och beakta darvid blindl dsningen.

Halten av magnesium (Mg), uttryckt i % av godselmediet &r:

(X, - X, ) D, (200 /10) D,500.100

Mg (%) =
9 (%) 1000.1000 M
Xs = Koncentrationen av den lésning som skall
analyseras, registrerad pakalibrerings-
kurvani ng/ml
Xp = Blindlésningens koncentration registrerad pa

kalibreringskurvan i ng/ml

D; = Spadningsfaktorn nér |6sningen spattsut (7.1)
Den & 4 om man tar 25 ml.
Den & 1 om |ésningen & outspadd.

D, = Spadningsfaktorni 7.3.

M = Provets massavid tidpunkten for extraktionen.

MgO (%) = Mg (%)/0,6

Metod 8.8

BESTAMNING AV MAGNESIUM MED KOMPLEXOMETRI

1 RACKVIDD
| detta dokument faststélls forfarandet vid bestémning av
magnesium i extrakt av godselmedel.

2, TILLAMPNING
Metoden géller extrakt av féljande EG-handel sgédsel, for

vilkatotalhalten av magnesium och/eller vattenldsligt
magnesium skall anges:
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¥  Godselmedel fortecknadei bilagal del A:
enklakvévegtdselmedel, typ 1b
(kal ciummagnesiumnitrat), typ 7 (magnesium-
sulfonitrat), typ 8 (kvavegddselmedel med magnesium)
och enklakaliumgddselmedel, typ 2 (anrikad kainit),
typ 4 (kaliumklorid med magnesium), typ 6
(kaliumsulfat med magnesiumsalt).

¥  Godselmedel fortecknadei bilaga 1 del D.

PRINCIP

Magnesium 16sliggors med metoderna 8.1 och/eller 8.3.
Forstatitrering: med EDTA av Caoch Mgi nérvaro av
eriokromsvart-T. Andratitreringen: med EDTA av Cai
narvaro av calcein eller calconkarboxylsyra. Bestdmning av
magnesiumhalten genom att skillnaden beréknas.
REAGENS

Normerad 0,05-molar magnesiumldsning:

Los upp 1,232 g magnesiumsulfat (MgSOg4 7H20) i 0,5M
saltsyra (4.11) och fyll pAmed sammasyrasd att det blir
100 ml.

eller

V&g upp 2,016 g magnesiumoxid som tidigare kal cinerats for
att fabort varje spér av karbonat. Placeraden i en bagare
med 100 ml vatten.

Ror i ca120 ml satsyrapacaiM (4.12).

Hall upp i en 1000 mi-métkolv, efter uppldsning. Fyll till
mérket och blanda

En milliliter av dessalGsningar skall innehdlla 1,216
milligram Mg (= 2,016 mg MgO).

Laboratoriet ansvarar for provning av styrkan av denna
standardldsning.
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0,05-molar EDTA-16sning

V&g in 18,61 gram dihydratiserat dinatriumsalt av
etylendiamintetradttiksyra (C10H14N2Nax0g2H20), placera
det i en 1000-ml bégare och 16si 600-800 ml vatten. Overfor
[8sningen kvantitativt till en 1000 ml-métkolv. Fyll till

maérket och blanda. Jamfor [6sningen med standardldsningen
(4.1) genom att ta ett 20-ml prov av den senare ochtitrera
enligt det analysforfarande som beskrivsi punkt 7.2.

En milliliter av EDTA-I8sningen skall motsvara 1,216 mgMg
(=2,016 mgMgO) och 2,004 mg Ca (= 2,804 mg Ca0) (se
anm. 10.1 och 10.6).

0,05-molar standardlésning av kalcium

V&g in 5,004 gram torrt kalciumkarbonat. Placeradet i en
bagare med 100 ml vatten. Ror efter handi 1220ml 1 M
saltsyra (4.12).

Koka upp for att driva ut koldioxiden, lat svalna, Gverfor
kvantitativt till en enliters métkolv, fyll pa vatten till mérket och
blanda. Jamfor denna lésning med EDTA-IGsningen (4.2) enligt
analysforfarandet (7.3). En milliliter av denna [6sning skall
innehdla 2,004 mg Ca (= 2,804 mg Ca0) och skall motsvara en
milliliter 0,05-molar EDTA-I8sning (4.2).

Calceinindikator

Blanda omsorgsfullt 1 g calcein med 100 g natriumklorid i en
mortel. Anvénd 10 mg av dennablandning. Indikatorn &ndras
frén gront till orange. Titrering skall pagatills man far en
orange farg, helt fri fran gréna nyanser.

Calconkarboxylsyreindikator

L ds 400 mg cal conkarboxylsyrai 100 ml metanol. Denna
[6sning haller sig bara ca 4 veckor. Anvand 3 droppar av
[6sningen. Indikatorn andras fran rétt till blatt. Titrering skall
pagatills man far en blafarg helt fri fran réda nyanser.

Eriokromsvart-T-indikator
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L6s upp 300 mg eriokromsvart-T i en blandning pa 25 ml
propanol-1 och 15 ml trietanolamin. Dennaldsning hdller sig
bara ca 4 veckor. Anvand 3 droppar av |dsningen. Indikatorn
skiftar fran rott till blétt ochtitrering skall pagatillsen bla
farg, helt fri fran réda nyanser erhdlls. Den skiftar farg enbart
ndr magnesium & nérvarande. Tillsétt 1 ml av
standardldsningen (4.1) om detta behdvs.

Nar bade kal cium och magnesium & nérvarande, bildar
EDTA forst ett komplex med kalcium och dérefter med
magnesium. | safall bestdms summan av de tva elementen
samtidigt.

Kaliumcyanidl6sning

2%-ig vattenlsning av KCN. (Pipettera e med munnen och
s 10.7.)

Lasning av kaliumhydroxid och kaliumcyanid

L6s 280 g KOH och 66 g KCN i vatten, fyll till enliter och
blanda.

Buffertldsning pH 10,5

L6s upp 33 g ammoniumklorid i 200 ml vatten i en 500 ml-
maétkolv, tillsdtt 250 ml ammoniak (d = 0,91), fyll vatten till mérket
och blanda. Kontrolleraregelbundet |6sningens pH-vérde.
Utspédd saltsyra: en del saltsyra (d = 1,18) och en del vatten.
Saltsyreldsning ca0,5 M.

Saltsyrelsningcal M.

Natriumhydroxidldsning 5 M.

UTRUSTNING
Magnetisk eller mekanisk omrorare.

pH-métare.
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KONTROLLPROV

Utfor en bestamning p& delmangder av [6sningarna (4.1 och
4.3) sa att forhallandet Ca/lMg &r ungefar detsamma som hos
den |6sning som skall analyseras. Tag dérvid (a) av

standardl 6sningen (4.3) och (b-a) av standardldsningen (4.1).
(a) och (b) &r det antal milliliter av EDTA-I6sningen som
anvandsi de bada titreringar som utfors paden |Gsning som
skall analyseras. Detta forfarande & endast korrekt om
EDTA-I6sningarna ér exakt likvéardiga vad betréffar kalcium och
magnesium. Om sdinte &r fallet maste justeringar goras.

BEREDNING AV DEN LOSNING SOM SKALL
ANALYSERAS

Semetoderna 8.1 och 8.3.

BESTAMNING
Delméngder som skall tas ut.

Delméangden skall innehdlamellan 9 och 18 mg magnesium (= 15
till 30 mgMgO) i den man detta dr majligt.

Titrering i ndrvaro av eriokromsvart-T

Pipettera en alikvot (8.1) av den |dsning som skall analyserastill
en 400 ml-bégare. Neutralisera Overskottssyran med 5M
natriumhydroxidl6sningen (4.12) med hjélp av pH-métaren. Spad
ut med vatten till ca 100 ml. Tillsét 5 ml av buffertldsningen
(4.9). Det pH-vérde som erhdlls maste vara 10,5 + 0,1. Tillstt 2
ml av kaliuncyanidldsningen (4.7) och 3 droppar av
eriokromsvart-T-indikatorn (4.6). Titrera med EDTA-IGsningen
(4.2). Ror forsiktigt med omroraren (5.1) (se 10.2, 10.3 och 10.4).
L& "b" vara antaet milliliter av den 0,05-molara EDTA-
[@sningen.

Titrering i ndrvaro av calcein eller calconkarboxylsyra

Av den |6sning som skall analyseras pipetteras en delméngd
som &r lika stor som den som erhallits frén ovanstéende
titrering och placerasi en 400 ml-b&agare. Neutralisera
Overskottssyran med 5 M natriumhydroxidl 6sningen (4.13)



10.

10.1

med hjap av en pH-métare. Spdd med vatten till ca 100 ml.
Tillsétt 10 ml av 16sningen KOH/KCN (4.8) och indikatorn
(4.4) eller (4.5). Ror forsiktigt med omroraren (5.1), titrera
med EDTA-|Gsningen (4.2) (se 10.2, 10.3 och 10.4). L&t "a"
varaantalet milliliter 0,05-molar EDTA-I6sning.

REDOVISNING AV RESULTATEN
For de EEG-godselmedel som metoden avser (5 gram

godselmedel i 500 ml extrakt) & procentandelen av
godselmedlet:

MgO (%) av gidselmedlet = W

b-a)xT

Mg (%) av gédselmedlet = b-a)xT

dar:

a = antaet milliliter av 0,05-molar EDTA-I8sning som
anvands vid titrering i narvaro av kalcein dller
calconkarboxylsyra.

b = antaet milliliter av 0,05-molar EDTA-I6sning som
anvands vid titrering i narvaro av eriokronsvart-T.

M = massan hos det prov som finnsi den delméangd som
tagitsut (i gram)

T = 0,2016x EDTA-l6sningens molaritet/0,05 (se 4.2)

T = 0,1216x EDTA-l6sningens molaritet/0,05 (se 4.2)

ANMARKNINGAR

Den stokiometriska forhallandet EDTA/metall i
komplexometriska analyser ar alltid 1.1, oavsett metallens
valensoch trotsatt EDTA &r kvadrivalent. EDTA-titrerings-
|6sningen och standardl 6sningarna kommer darfor att vara
molarldsningar och inte normala.

SIVFES 2000: 86
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10.7

Komplexometriskaindikatorer &r oftakénsligafor |uft.

L 6sningen kan forlorafarg under titreringen. | safall maste
ytterligare 1 eller 2 droppar av indikatorlsningen till séttas.
Detta géller framfér alt eriokromsvart och cal conkarboxylsyra.

Metallindikatorkomplexen &r ofta ganska stabila och det kan
darfor tavisstid innan férgen andras. De sista dropparna av
EDTA-I6sningen maste darfor tillsattas langsamt och en
droppe av 0,05-molarl6sning av magnesium (4.1) eller
kalcium (4.3) tillsatts for att sakerstélla att fargskiftning inte
redan intréffat. Detta géller framforallt eriokrom:
magnesiumkomplexet.

Indikatorns fargforandring far inte iakttas vertikalt utan skall
observeras horisontellt tvérs igenom l6sningen, varvid
bagaren maste varaval belyst mot en vit bakgrund.
Indikatorns fargskiftning kan | &tt iakttas, om man placerar
bagaren pa en matt glasskiva med svag belysning underifran
(25 watts-lampa).

Denna analys kraver en viss erfarenhet. Uppgiften innebér bl.a
att iaktta fargskiftningar i standardlGsningarna 4.1 och 4.3.
Analysbestamningarna bor darfér utforas av  samma
|aboratoriekemist.

Om en EDTA-I6sning av garanterad styrka anvands (t.ex.
Titrisol och Normex) s& kan detta férenkla kontrollen av
ekviva ensen pd standardlGsningarna 4.1, 4.2 och 4.3.

Deldsningar som innehdller kaliumcyanid far inte hédllas ut i
avloppet, forrén cyaniden har omvandlatstill enoskadlig
forening, t.ex. genom oxidation med natriunmhypoklorit sedan
den forst gjortsbasisk.
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Metod 8.9

BESTAMNING AV SULFATER

1 RACKVIDD

| detta dokument faststélls forfarandet vid bestdmning av
svavel i form av sulfater i extrakt av gddselmedel.

2. TILLAMPNING

Metoden géller bestamning av sulfater i extrakt som erhdllits
med metoden 8.1, 8.2, 8.3 och 8.4.

3. PRINCIP

Bestédmning av bariumsulfat genom gravimetrisk analys.

4. REAGENS

41 Utspédd saltsyra: en del saltsyra (d = 1,18) och en del vatten.
42 Bariumkloridldsning BaClo2H20:122 gram per liter.

43 Silvernitratldsning: 5 gram per liter.

5. UTRUSTNING

51 Porslinsdeglar.

52 Vattenbad.

53 Torkugninstalld pa105° C+1° C.

54 Elektrisk ugn instélld pA800° C +50° C.
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