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Anlage 1 TRGS 511 - Methoden zur Prifung der Einhaltung der
Grenzwerte in Nummer 6.2.4.1

Methode 1: Verfahren zur Anwendung von Warmezyklen
1 Zweck und Anwendungsbereich

Es werden die Verfahren zur Anwendung von Warmezyklen vor der Durchfiihrung von Olretentions- und Detonationstests bei
Ammoniumnitrat mit hohem Stickstoffgehalt festgelegt.

2 Warmezyklen nach Nummer 6.5.4.1
2.1 Anwendungsbereich
Wérmezyklen vor Durchfiihrung von Olretentionsversuchen mit dem Diingemittel.
2.2 Prinzip und Definition
Die Probe wird in einem Erlenmeyerkolben von Raumtemperatur auf 50 °C erwarmt und rund zwei Stunden auf dieser Temperatur
gehalten (Phase bei 50 °C). AnschlieBend wird sie auf 25 °C abgekihlt und zwei Stunden lang bei dieser Temperatur belassen
(Phase bei 25 °C). Beide aufeinanderfolgenden Phasen (bei 50 °C und ?ei 25 °C) bilden zusammen einen Warmezyklus. Nach
Durchfiihrung von zwei Warmezyklen wird die Probe zur Bestimmung des Olretentionsvermdgens bei 20 (+ 3) °C belassen.
2.3 Gerite
Ubliches Laborgerat und insbesondere:
= zwei Wasserbader mit Thermostat auf 25 (+ 1) °C bzw. 50 (£ 1) °C regulierbar.
= Erlenmeyerkolben mit 150 ml Fassungsvermdgen. .
2.4 Durchfiihrung
Eine Probenmenge von jeweils 70 (+ 5) g wird in einen Erlenmeyerkolben gegeben, der dann verschlossen wird.

Der Kolben wird alle zwei Stunden vom 50 °C-Bad in das 25 °C-Bad und anschlieend wieder in das 50 °C-Bad gestellt.

Die Temperatur der Bader wird konstant gehalten und das Wasser mit rasch laufendem Ruhrer umgewalzt, um sicherzustellen, daR
die Probe ganz untergetaucht ist.

Der Stopfen mul® mit einem Schaumgummitiberzug vor Wasserdampfkondensation geschiitzt sein.
3 Warmezyklen nach Nummer 6.2.4.2

3.1 Anwendungsbereich
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Warmezyklen vor Durchfiihrung von Detonationstests mit dem Diingemittel.
3.2 Prinzip und Definition

Die Probe wird in einem wasserdichten Behalter von Raumtemperatur auf 50 °C erwadrmt und eine Stunde lang bei dieser
Temperatur belassen (Phase bei 50 °C). AnschlieRend wird sie wieder auf 25 °C abgekihlt und eine Stunde lang bei dieser
Temperatur belassen (Phase bei 25 °C). Die Kombination der beiden aufeinanderfolgenden Phasen bei 50 °C und 25 °C bildet
einen Warmezyklus. Nach Durchfiihrung der angegebenen Zahl von Warmezyklen wird die Probe bis zur Durchfiihrung des
Detonationsversuchs bei 20 (+ 3) °C belassen.

3.3 Gerate

= Thermostatgesteuertes Wasserbad mit Temperatureinstellung von 20 °C bis 51 °C und einem Mindestheiz- oder
Kihlvermdgen von 10 °C/h oder zwei Wasserbader, von denen das eine thermostatisch auf 20 °C und das andere auf
51 °C eingestellt ist. Das Wasser in dem Bad (den Badern) wird fortwahrend umgerlhrt; das Badvolumen muf}
genigend grof3 sein, um eine ausreichende Wasserzirkulation zu erméglichen.

= Ein wasserdichter Behalter aus rostfreiem Stahl, in dessen Mitte ein Thermoelement angebracht ist. Die duflere Weite
des Behalters mul® 45 (+2) mm und die Wandstarke 1,5 mm betragen (siehe Abbildung 1). H6he und Lénge des
Behalters kénnen in Abhangigkeit von der GroRRe des Wasserbades gewahlt werden, z.B. 600mm Lénge und 400 mm
Hoéhe.

3.4 Durchfiihrung

Eine fir einen einzigen Detonationstest ausreichende Menge Diingemittel wird in den Stahlbehalter gegeben, der mit einem Deckel
verschlossen wird.

Der Behélter wird in das Wasserbad gestellt, das Wasser auf 51 °C erwarmt und die Temperatur im Zentrum der Probe gemessen.
Eine Stunde nach Erreichen von 50 °C wird die Kiihlung eingeschaltet und das Wasser abgekuhlt. Eine Stunde nach Erreichen der
Temperatur von 25 °C im Zentrum der Probe ist die Heizung wieder anzustellen und der zweite Zyklus zu beginnen. Werden zwei
Wasserbader verwendet, so ist der Behalter nach jeder Abkuhlung in das andere Wasserbad zu stellen.
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Methode 2: Bestimmung des Olretentionsvermégens

1 Zweck und Anwendungsbereich

Es wird eine Methode zur Bestimmung des Olretentionsvermégens von Ammoniumnitrat-Einnédhrstoffdiingern mit hohem
Stickstoffgehalt beschrieben.

Die Methode gilt fur Prills und Granulate, die keine in Ol I16slichen Stoffe enthalten.
2 Definition

Olretention eines Diingemittels: Die Olmenge, die vom Diingemittel zuriickgehalten und unter festgelegten Betriebsbedingungen
bestimmt und in Massen-% angegeben wird.

3 Prinzip
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Eine Probe wird fir eine bestimmte Dauer vollstandig in Dieseldl getaucht, sodann lalkt man das Uberschissige Dieseldl unter
genau festgelegten Bedingungen abtropfen. Man bestimmt die Massenzunahme der Probe (Teilmenge).

4 Reagenzien

Gasol
Viskositat max 5 mPas bei 40 °C
Dichte: 0,8 bis 0,85 g/ml bei 20 °C
Schwefelgehalt: 3/4 1,0 % (m/m)
Aschegehalt: 3/4 0,1 % (m/m)

5 Geriéte

Ubliches Laborgerat und:

5.1 Waage mit einer Wagegenauigkeit von 0,01 g.

5.2 Becherglaser, Inhalt 500 ml.

5.3 Trichter aus Kunststoff, vorzugsweise mit einer zylindrischen Wandung am oberen Ende, Durchmesser ca. 200 mm.
5.4 Prifsieb, Maschenweite 0,5 nun, das auf den Trichter (5.3) aufgesetzt werden kann.

Anmerkung:
Die Abmessungen des Trichters und des Prifsiebes missen so gewahlt werden, dal® nur wenige Kérner Ubereinanderliegen und
das 01 leicht abflielen kann.

5.5 Papierfilter, schnelffiltrierend, weich (Krepp), Flachendichte 150 g/m

5.6 Saugfahiger Zellstoff (Labortlicher, saugkraftig).

6 Durchfiihrung

6.0 Mit derselben Probe werden rasch hintereinander zwei Einzelbestimmungen durchgefiihrt.

6.1 Mit dem Prtifsieb (5.4) werden Teilchen mit weniger als 0,5 mm Durchmesser entfernt. Fur eine Einzelbestimmung werden 50 g
Probe auf 0,01 g genau abgewogen und in das Becherglas (5.2) gegeben. Ausreichend Dieseldl (Punkt 4) zugeben, bis die Prills
vollstandig bedeckt sind und sorgfaltig umriihren, um sicherzustellen, dal die Oberflachen samtlicher Prills vollstandig benetzt sind.
Becher mit einem Uhrglas abdecken und eine Stunde bei 25 (+ 2) °C stehenlassen.

6.2 Der gesamte Inhalt des Becherglases wird durch den mit einem Priifsieb (5.4) versehenen Trichter (5.3) gefiltert. Die im Sieb
zurlckgehaltene Probe eine Stunde lang abtropfen lassen, damit das tberschissige Diesel6l mdglichst vollstandig abflieRen kann.

6.3 Zwei Lagen Filterpapier (5.5) (etwa 500 x 500 mm) Uibereinander auf eine glatte Oberflache legen, die 4 Seiten der beiden
Filterpapiere so nach oben falten, dal® ein etwa 4 cm breiter Randstreifen entsteht und die Prills nicht fortrollen kdnnen. Man lege in
die Mitte der Filterpapiere zwei Lagen eines saugfahigen Labortuchs (5.6), schitte den gesamten Inhalt des Filters (5.4) darauf und
verteile diesen gleichmaRig mit einer weichen, flachen Birste. Nach zwei Minuten hebe man eine Seite des saugfahigen
Labortuchs an, beférdere die Prills auf die darunterliegenden Filterpapiere und verteile sie gleichmagig mit einer Birste.

Eine weitere Filterpapierlage mit ebenfalls nach oben gefalteten Randstreifen auf die Probe legen und die Prills zwischen den
Filterpapieren mit kreisférmigen Bewegungen und unter leichtem Druck rollen. Nach jeweils acht kreisférmigen Bewegungen die
gegenuberliegenden Seiten der Filterpapiere anheben und die an die Rander gerollten Prills wieder in die Mitte bringen. Dabei ist
folgendermafen vorzugehen:

Jeweils vier volle Kreisbewegungen im und gegen den Uhrzeigersinn, danach werden die Prills wie vorstehend beschrieben in die
Mitte zurtickgerollt. Dieses Verfahren wird jeweils dreimal durchgefiihrt (24 x Kreisbewegungen. 2 x Anheben der Kanten). Danach
schiebe man einen neuen Filterbogen vorsichtig zwischen den zuunterst liegenden und den dariiberliegenden Bogen und lasse die
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Prills durch Anheben der seitlichen Kanten des letztgenannten Bogens auf den neuen Bogen abrollen. Nach Bedecken der Prills mit
einem neuen Filterbogen wird der oben beschriebene Abrollvorgang wiederholt. Unmittelbar nachher werden die Prills in eine
austarierte Schale geschittet und durch Riickwagung das Gewicht der zurlickgehaltenen Menge an Dieseldl auf 0,01 g genau
ermittelt.

6.4 Wiederholung des Abrollvorgangs und Riickwagung

Betragt die in der Teilmenge enthaltene Menge Dieseldl mehr als 2 g, so wird diese auf einen frischen Satz Filterpapierbdgen
gegeben, anschlieBend wird ein neuer Abrollvorgang mit Anheben der Ecken entsprechend Abschnitt 6.3 (2 x 8 Kreisbewegungen,
dazwischen einmal Anheben) durchgefiihrt. Danach wird die Teilmenge erneut gewogen.

7 Angabe der Ergebnisse

7.1 Berechnungsverfahren und Gleichung

Die Olretention, ausgedriickt als Prozentsatz bezogen auf die Masse der abgesiebten Teilmenge, wird nach folgender Formel
berechnet:

Olretention = (Mo - m4 x 100) / m4

wobei
m1= Masse der abgesiebten Teilmenge (6.1) in Gramm
m2= Masse der Teilmenge nach 6.3 beziehungsweise 6.4

Ergebnis der letzten Riickwagung in Gramm

Als Ergebnis gilt das arithmetische Mittel der beiden Einzelbestimmungen.
Methode 3: Bestimmung der brennbaren Bestandteile
1 Zweck und Anwendungsbereich

Es wird ein Verfahren zur Bestimmung des Gehaltes an brennbaren Stoffen in Ammoniumnitrat-Einnahrstoffdiinger mit hohem
Stickstoffgehalt festgelegt.

2 Prinzip

Das aus anorganischem Flillstoff entstehende Kohlendioxid wird vor der Bestimmung mit einer Saure ausgetrieben. Die
organischen Verbindungen werden mit Hilfe einer Chromschwefelsduremischung oxydiert. Das entstehende Kohlendioxid wird in
einer Bariumhydroxidlésung absorbiert. Der Niederschlag wird in eingestellter Salzsaurelésung aufgelost und durch Rucktitration
mit einer Natriumhydroxidlésung bestimmt.

3 Reagenzien
3.1 Chrom(VI)-oxid, CrOg3, analysenrein
3.2 Schwefelsaure, auf 60 Volumenprozent verdinnt:

= In ein 1 |-Becherglas 360 ml Wasser einflillen und vorsichtig 640 ml Schwefelsaure (Dichte bei 20 °C = 1,83 g/ml)
zugeben.

3.3 Silbernitrat: Lésung 0,1 M
3.4 Bariumhydroxid:

= 15 g Bariumhydroxid (Ba(OH)2 x 8 HoO) abwiegen, in heiRem Wasser auflésen und in eine 1 I-Kolbenflasche
umfillen. Bis zur Marke auffiillen, mischen und durch Faltenfilter filtrieren.

3.5 Salzsgure: Standardlésung 0,1 M

3.6 Natriumhydroxid: Standardlésung 0,1 M
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3.7 Bromphenolblau: Lésung von 0,4 g/l in Wasser
3.8 Phenolphthalein: Lésung von 2 g/l in Athanol zu 60 Volumenprozent

3.9 Stickstoff, frei von Kohlenstoffverbindungen insbesondere frei von CO und CO5. alternativ: Stickstoff, technisch und
Adsorptionsmasse Natriumhydroxid auf Trager

3.10 Entmineralisiertes Wasser, das zur Austreibung des CO9 kurz vorher zum Sieden gebracht wird.
4 Gerite
4.1 Ubliches Laborgerét, insbesondere:

= Filtertiegel mit Glasfritte, Inhalt 15 ml; Frittendurchmesser 20 mm; Gesamthéhe: 50 mm; Porositat 4
(Porendurchmesser 5 bis 15 um).

= Becherglas, 600 ml.
4.2 Gerate mit folgenden Komponenten-Verbindungen, wenn moglich mit kugelférmigen Schliffstopfen (siehe Abbildung 2)
4.2.1 Reaktionskolben B von 500 ml, mit seitlichem Hals und rundem Boden
4.2.2 Vigreux-Fraktionieraufsatz, Lange zirka 150 mm (C')
4.2.3 Intensivkihler C, mit Oberflachenverdopplung, Lange 200 mm
4.2.4 Drechselflasche D zum Auffangen von eventuell iberdestillierter Saure
4.2.5 Eisbad E zur Abklihlung der Drechselflasche

4.2.6 Zwei Absorber F1 und F3, Durchmesser 32 bis 35 mm, deren Gasverteiler aus einer 10 mm-Scheibe aus Glasfrittenmaterial
mit niedriger Porositat besteht.

4.2.7a Bei Verwendung von Reinstickstoff
Stickstoff-Druckgasflasche mit Druckreduzierventil und Ventil zur Regelung des Volumenstromes

4.2.7b Bei Verwendung von technischem Stickstoff
Absorber, gefiillt mit Natriumhydroxid auf Trager zwischen Glaswollepackungen zur Reinigung des Stickstoffs von Kohlendioxid am
Gaseinlalk der Apparatur

4.2.8 Saugpumpe und Saugkraftregler G, bestehend aus einem in das Ableitungsrohr eingefligten T-férmigen Glasstiick, dessen
freier Arm mit einem kurzen, mit einer Schraubverbindung ausgestatteten Kautschukschlauch an ein feines Kapillarrohr
angeschlossen ist.

5 Durchfiihrung

5.1 Probeentnahme

Rund 10 g auf 0,001 g genau abgewogenes Ammoniumnitrat.
5.2 Beseitigung der Karbonate

Probe in den Reaktionskolben B einfiillen. 100 ml HoSO4 (3.2) zugeben. Bei Raumtemperatur lésen sich die Prills oder das
Granulat in etwa 10 Minuten auf.

Aufbau des Gerats nach Schema: Die Stickstoffquelle (4.2.7) mittels Schlauch Uber ein Rulckschlagventil (5 bis 6 mm
Quecksilbersdule) an das in den Reaktionskolben eintauchende Zufiihrrohr anschlielen. Einbau des Vigreux-Fraktionsaufsatzes
(C") und des an das Kiihlwasser angeschlossenen Kiihlers (C). Nach Einstellung des Stickstoffstroms auf leichtes Durchstrémen
der Losung wird diese auf den Siedepunkt erwdrmt und 2 Minuten auf dieser Temperatur gehalten. Danach sollten sich keine
Blaschen mehr bilden. Bei Fortsetzung der Blaschenbildung wird die Erwdrmung 30 Minuten fortgesetzt. AnschlieRend Lésung
mindestens 20 Minuten lang im Stickstoffstrom abkuhlen lassen.

Gerat nach Schema fertig zusammenbauen. Kihler mit Drechselflasche (D) verbinden und diese an die Absorber F1 und F2
anschliefen. Wahrend des Zusammenbaus muf} Stickstoff strémen.
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Rasch 50 ml Bariumhydroxidiésung (3.4) in jeden Absorber (F4 und F2) einfiillen.

Stickstoff etwa 10 Minuten durchstromen lassen. Die Losung in den Absorbern muf3 klar bleiben. Andernfalls ist das
Karbonatbeseitigungsverfahren zu wiederholen.

5.3 Oxydation und Absorption

Nach Zuriickziehen des Stickstoffzufuhrrohrs werden durch den Seitenarm des Reaktionskolbens (B) rasch 20 g Chrom(VI)-oxid
(3.1) und 6 ml Silbernitratldsung (3.3) eingefilllt.

Vorsicht!
Der Einsatz siedender Chromsaure unter vermindertem Druck ist gefahrlich und erfordert entsprechende VorsichtsmaRnahmen.

Das Gerat wird an die Saugpumpe angeschlossen und der Stickstoffstrom so geregelt, dal die Sinterglas-Absorber F4 und Fo
standig von Gasblasen durchflossen werden.

Inhalt des Reaktionskolbens (B) 90 Minuten sieden lassen (1). Gegebenenfalls mul die Saugpumpe in Gang gesetzt werden, da die
Scheiben wahrend des Tests durch den Bariumkarbonatniederschlag verstopft werden kdnnen. Der Vorgang ist zufriedenstellend,
wenn die Bariumhydroxidlésung im Absorber Fo klar bleibt.

Andernfalls ist er zu wiederholen. Heizung ausschalten und Gerat auseinandernehmen. Zur Entfernung des Bariumhydroxids beide
Gasverteiler mit frisch abgekochtem, destilliertem Wasser (3.10) innen und aulen reinigen und das Waschwasser im
entsprechenden Absorber auffangen. Die Verteiler nacheinander in ein 600 ml Becherglas legen, das spater zur Bestimmung
verwendet wird.

Den Inhalt des Absorbers F2 und anschlieRend des Absorbers F1 rasch durch den Glasfiltertiegel im Vakuum filtrieren. Den
Niederschlag mit Waschwasser (3.10) der Absorber spilen und den Tiegel mit 50 ml Wasser gleicher Qualitat waschen. Tiegel in
das 600 ml Becherglas stellen und etwa 100 ml Wasser (3.10) zugeben. In beide Absorber 50 ml Wasser einfillen und einen
Stickstoffstrom 5 Minuten lang durch die Verteiler flieBen lassen. Die einzelnen Wassermengen zu dem Wasser im Becherglas
geben und den Vorgang wiederholen, um sicherzustellen, daR die Verteiler gut gespllt werden.

5.4 Bestimmung des aus organischen Stoffen entstehenden Karbonats

Finf Tropfen Phenolphthalein (3.8) in das Becherglas geben. Die Lésung wird rot. AnschlieBend tropfenweise Salzsaure (3.5)
zugeben, bis die Farbung vollstandig verschwindet.

Die Lésung im Tiegel gut schitteln, um sicherzustellen, dal® sich die Rotfarbung nicht wieder einstellt. Finf Tropfen
Bromphenolblau zugeben und mit Salzsaure bis zur Gelbfarbung titrieren. Nochmals 10 ml Salzsdure zugeben.

Die Lésung bis zum Siedepunkt erwarmen und nicht langer als eine Minute sieden lassen. Genau prifen, daf} die Flissigkeit keinen
Niederschlag mehr enthélt.

Abkuhlen lassen und mit Natriumhydroxidldésung (3.6) zurlcktitrieren.
6 Blindversuch

Parallel zur Bestimmung ist ein Blindversuch mit der gleichen Arbeitsmethode und den gleichen Reagenzienmengen
durchzufiihren.

Der Gehalt an organischen Verbindungen (C), dargestellt in Prozent der gesamten Kohlenstoffmasse, wird nach folgender Formel
berechnet:

C % =0,06x (V4 - Vp)/E

Hierbei sind:
E Masse der entnommenen Probe in Gramm
V1 Gesamtvolumen der nach dem Phenolphthalein-
Farbumschlag hinzugefligten 0,1 M Salzsaure in
mi
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V2 Volumen der 0,1 M Natriumhydroxidlésung in ml
fur die Ricktitratio

i Abbildung 2
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Methode 4: Bestimmung des pH-Wertes

1 Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode dient der Bestimmung des pH-Wertes einer Lésung von Ammoniumnitratdiinger mit hohem Stickstoffgehalt.
2 Prinzip

Messung des pH-Wertes einer Ammoniumnitratldsung mit einem pH-MeRgerat.

3 Reagenzien

Destilliertes oder entmineralisiertes und kohlendioxidfreies Wasser.

3.1 Pufferlosung mit pH-Wert 6,88 bei 20 °C

Man I6st 3,40 (£ 0,01) g Kaliumdihydrogenorthophosphat (KHoPO4) in etwa 400 ml Wasser auf. Dann 16st man 3,55 (£ 0,01) g
Natriumhydrogenorthophosphat (NapHPOy4) in etwa 400 ml Wasser auf. Man gibt die beiden Lésungen quantitativ in einen
MeRkolben von 1.000 ml, fillt bis zur Marke auf und mischt. Diese Lésung wird in einem luftdicht verschlossenen Gefa
aufbewahrt.

3.2 Pufferlésung mit pH-Wert 4,00 bei 20°C

Man I6st 10,21 (£ 0,01) g Kaliumhydrogenphthalat (KHCgO4Hy4) in Wasser auf, gieBt die Losung quantitativ in einen Mefkolben
von 1.000 ml um, fillt bis zur Marke auf und mischt. Diese Losung ist in einem luftdicht verschlossenen Behalter aufzubewahren.

3.3 Es koénnen gebrauchsfertige, handelsibliche Pufferlésungen verwendet werden.

4 Gerate

pH-MeRgerate mit Glas-, Kalomel- oder entsprechenden Elektroden und einer Empfindlichkeit von 0,05 pH-Einheiten.
5 Durchfiihrung

5.1 Eichung des pH-MeRgerats
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Das pH-Meligerat (4) ist bei einer Temperatur von 20 (+ 1) °C unter Verwendung der Pufferlésungen (3.1, 3.2 oder 3.3) zu eichen.
Man leitet wahrend des gesamten Versuchs einen leichten Stickstoffstrom Uber die Oberflache der Lésung.

5.2 Bestimmung

10 (20,01) g Probe sind in 100 ml Wasser in einem 250-ml-Becherglas zu I6sen. Nichtldsliche Bestandteile sind durch Filtrieren,
Dekantieren oder Zentrifugieren zu entfernen.

Der pH-Wert der klaren Lésung wird bei einer Temperatur von 20 (+ 1) °C nach dem zur Eichung des Melgerats angewandten
Verfahren gemessen.

6 Darstellung der Ergebnisse

Die Ergebnisse sind in pH-Einheiten mit einer Fehlergrenze von 0,1 Einheiten und der gegebenen Temperatur anzugeben.
Methode 5: Bestimmung der Korngrofle

1 Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode dient der Festlegung eines Verfahrens zur Bestimmung der Korngréfe von Ammoniumnitrat-Einnahrstoffdiingern
mit hohem Stickstoffgehalt.

2 Prinzip

Eine Probe wird von Hand oder mechanisch durch einen Satz von drei Sieben gesiebt. Der Rickstand auf jedem Sieb wird
ausgewogen. Die relativen Anteile der die vorgeschriebenen Siebe passierenden Probemenge werden berechnet.

3 Gerate

3.1 Standardisierte Prifsiebe aus Drahtgewebe mit 200 mm Durchmesser und Maschenweite von 2,00 mm, 1,00 mm und 0,5 mm
mit zugehorigem Deckel und Auffanggefal.

3.2 Waage mit einer Wagegenauigkeit von 0,1 g.

3.3 Mechanische Schuttelvorrichtung, falls vorhanden, die die Probemenge sowohl in vertikaler als auch in horizontaler Richtung
bewegt.

4 Durchfiihrung
4.1 Die Probe wird in reprasentative Teilmengen von rund 100 g unterteilt.
4.2 Diese Teilmengen werden auf 0,1 g genau gewogen.

4.3 Der Siebsatz ist in aufsteigender Reihenfolge anzuordnen (Auffanggefaf3, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm). Die abgewogene Probe wird
auf das oberste Sieb gebracht, das mit dem Deckel verschlossen wird.

4.4 Man schuttelt von Hand oder mechanisch und zwar so, da® sowohl vertikale als auch horizontale Bewegungen ausgefihrt
werden; schuttelt man von Hand, so klopft man gelegentlich auf die Siebe. Man schittelt zehn Minuten oder bis der Siebdurchsatz
weniger als 0,1 g/Min. betragt.

4.5 Die Siebe werden nacheinander abgenommen. Der Siebriickstand wird enthommen. Gegebenenfalls wird das entsprechende
Sieb von der Gegenseite her mit einem weichen Pinsel leicht ausgepinselt.

4.6 Man wiegt den Rickstand von den einzelnen Sieben und vom Auffanggefald auf 0,1 g genau aus.
5 Angabe der Ergebnisse
5.1 Die Massenanteile sind in % der Summe der Massenanteile (und nicht der urspringlichen Einwaage) umzurechnen.

Der prozentuale Anteil im Auffanggefal® (d.h. Korngréfle < 0,5 mm) ist als A % zu berechnen. Der Anteil des Rickstandes auf dem
0,5-mm-Sieb ist als B % zu berechnen. Der das 1,00-mm-Sieb passierende Anteil ist als (A + B) % zu berechnen.

Die Summe der Massenanteile sollte um héchstens 2 % von der urspriinglichen Einwaage abweichen.

5.2 Es sind mindestens zwei getrennte Bestimmungen durchzufiihren. Die einzelnen Ergebnisse flr A durfen nicht um mehr als 1,0
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% absolut und diejenigen fiir B nicht um mehr als 1,5 % absolut voneinander abweichen. Falls dies nicht der Fall ist, ist der Test zu
wiederholen.

6 Darstellung der Ergebnisse

Far die beiden Werte A und A + B ist der Durchschnittswert anzugeben.
Methode 6: Bestimmung des Chlorgehalts (Chloridionen)

1 Zweck und Anwendungsbereich

Es ist ein Verfahren zur Bestimmung des Gehalts an Chlor (Chloridionen) in Ammoniumnitrat-Einnahrstoffdiingern mit hohem
Stickstoffgehalt festgelegt.

2 Prinzip

Die in Wasser geldsten Chloridionen werden in saurem Milieu durch eine potentiometrische Titration mit Silbernitrat-Maflésung
bestimmt.

3 Reagenzien

Destilliertes oder vollstandig entmineralisiertes Wasser, frei von Chlorid.

3.1 Azeton, analysenrein.

3.2 Reine konzentrierte Salpetersaure, Dichte bei 20 °C = 1,40 g/ml.

3.3 Silbernitrat-MaBlésung 0,1 M; in brauner Glasflasche aufbewahren.

3.4 Silbernitrat-MaRlésung 0,004 M; zum Zeitpunkt der Verwendung herstellen.

3.5 Kaliumchlorid-Standardlésung 0,1 M; 3,7276 g analysenreines Kaliumchlorid, das zuvor eine Stunde bei 130 °C getrocknet und
im Exsikkator auf Raumtemperatur abgekuhlt worden ist, werden auf 0,1 mg genau gewogen, in Wasser gel6st und quantitativ in
einen 500-ml-MeRkolben umgegossen; der Kolben wird bis zur Marke aufgefiillt und die Lésung durchgemischt.

3.6 Kaliumchlorid-Standardlésung 0,004 M; zum Zeitpunkt der Verwendung herzustellen.

4 Gerate

4.1 Potentiometer mit Silberelektrode und Kalomel-Bezugselektrode:

Empfindlichkeit 2 mV, Mef3bereich von -500 bis +500 mV.

4.2 Bricke, die die gesattigte Kaliumnitratlosung enthalt und mit der Kalomelelektrode (4.1) verbunden wird. Die Briicke ist an den
Enden mit porésen Stopfen versehen.

4.3 Magnetriihrer mit einem teflonbeschichteten Ruhrstéabchen.
4.4 Mikrobdrette mit Feindosierventil und 0,01 ml-Graduierung.
5 Durchfiihrung

5.1 Einstellung des Titers der Silbernitratidsungen

(1) 5,00 ml und 10,00 ml der entsprechenden Kaliumchlorid-Standardlésung (3.6) werden in zwei niedrige Becherglaser mit
geeignetem Fassungsvermdégen (z. B. 250 ml) gegeben. Die Titration des Inhalts jedes Bechers wird folgendermafRen durchgefihrt:

(2) 5ml Salpetersaure (3.2), 120 ml Azeton (3.1) hinzufigen und das Gesamtvolumen mit Wasser auf ca. 150 ml auffiillen.
Ruihrstabchen des Magnetrihrers (4.3) in den Titrationsbecher einfihren und Ruihrgeréat einschalten. Silberelektrode (4.1) und das
freie Ende der Briicke (4.2) in die Lésung eintauchen.

Die Elektroden an das Potentiometer (4.1) anschlieBen und nach Nullabgleich den Wert des Ausgangspotentials des Gerates
notieren.

(3) Man titriert, indem mit der Mikroburette (4.4) entsprechend der angewandten Kaliumchlorid-Standardldsung anfanglich 4 bzw.
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9 ml Silbernitratmalldsung hinzugegeben werden. Die Zugabe der 0,004-M-Titerlosung wird in Teilmengen von 0,1 ml und der
0,1M-Titerlésung in Teilmengen von 0,05 ml fortgesetzt. Nach jeder Zugabe ist die Potentialeinstellung abzuwarten.

(4) In den beiden ersten Spalten einer Tabelle sind die zugefligten Volumina und die entsprechenden Potentialwerte zu notieren.
(5) In einer dritten Spalte der Tabelle werden die sukzessiven Potentialzunahmen (£4E) notiert. In einer vierten Spalte notiert man
dann die positiven oder negativen Unterschiede (45E) zwischen den Potential-differenzen (£4E). Das Ende der Titration wird mit
der Zugabe der Teilmenge von 0,1 bzw. 0,05 ml (V1) Silbernitratiésung erreicht, die den Héchstwert von £4E ergibt.

(6) Das genaue Volumen (Veq) der Silbernitratlésung, die dem Reaktionsendpunkt entspricht, erhalt man durch folgende Formel:

Veq = Vo * (V1 x b/B)wobei:

Gesamtvolumen der Silbernitratidsung unmittelbar unterhalb des Volumens, das den
VO N o
héchsten Zuwachs 41 E ergibt, in ml;
V1= Volumen der letzten hinzugefiigten Teilmenge der Silbernitratidsung (0,1 oder 0,05 ml) in ml;
b= Wert des letzten positiven p2E
B = Summe der absoluten Werte des letzten positiven DE und des ersten negativen DE (siehe

Beispiel in Tabelle 1).

Tabelle 1 Beispiel

Hinzugegebene _

Zilebnegr’ra\itratlésung EOtentlal #1E #2E

\%

ml mV

4,80 176
35

4,90 211 +37
72

5,00 283 -49
23

5,10 306 -10
13

5,20 319

Veq =4,9 + 0,1 x 37/(37+49) = 4,943

2) Fur die meisten organischen Stoffe genligt bei Verwendung des Silbernitratkatalysators eine Reaktionszeit von 1 h 30.

5.2 Blindversuch
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Man fiihrt einen Blindversuch durch und beriicksichtigt diesen bei der Berechnung des Endergebnisses.
Das Ergebnis des Reagenzienblindwertes V4, in ml, wird nach folgender Formel erhalten:
Vg4 =2V3-Vop

wobei:

genaues Volumen Veq der Silbernitratlésung, die
V2= der Titration von 10 ml der verwendeten
Kaliumchlorid-Standardlésung entspricht, in ml;

genaues Volumen Veq der Silbernitratidsung, die
V3 = der Titration von 5 ml der verwendeten
Kaliumchlorid-Standardldsung entspricht, in ml

5.3 Kontrollbestimmung

Der Blindversuch dient gleichzeitig dazu, das einwandfreie Funktionieren des Gerates und die korrekte Durchfiihrung des
Testverfahrens zu prifen.

5.4 Bestimmung

10 bis 20 g der Probe werden auf 0,01 genau abgewogen und quantitativ in ein 250-ml-Becherglas gegeben.

Zur eingewogenen Teilmenge fligt man 20 ml Wasser, 5 ml Salpetersaure (3.2) und 120 ml Azeton (3.1) zu und fullt mit Wasser auf
ca. 150 ml auf. Rihrstab des Magnetrihrers (4.3) in das Becherglas einflihren, dieses auf das Ruhrgerat stellen und das Ruhrgerat
einschalten.

Die Silberelektrode (4.1) und das freie Ende der Briicke (4.2) in die Losung einfihren, die Elektroden an das Potentiometer (4.1)
anschlielfen und den Wert des Ausgangspotentials nach Prifung des Nullstandes des Gerates notieren. Titrieren, indem mit der
Mikrobirette (4.4) die Silbernitratldsung in Teilmengen von 0,1 ml hinzugefiigt wird. Nach jeder Hinzugabe Stabilisierung des
Potentials abwarten.

Die Titrierung gemaR 5.1 fortsetzen, wobei ab Absatz 4 zu beginnen ist.

6 Angabe der Ergebnisse

Das Analyseergebnis ist in Prozent Chlor des zur Untersuchung eingereichten Diingemittels anzugeben.

Man berechnet den Gehalt an Chlor (Cl) nach folgender Formel:

Cl % = (0,03545 x T x (V5-V4) x 100) / m

wobei:

T= Molaritat der verwendeten Silbernitratiésung;

V4 = Ergebnis des Blindversuchs in ml (5.2);

V5= Wert von Veq in ml entsprechend der
Bestimmung (5.4);

m = Masse der Teilmenge ing

Methode 7: Bestimmung von Kupfer
1 Zweck und Anwendungsbereich

Diese Methode dient der Bestimmung von Kupfer in Ammoniumnitrat-Einnahrstoffdiingern mit hohem Stickstoffgehalt.
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2 Prinzip

Die Probe wird in verdinnter Salzsdure gelést. Die Loésung wird verdinnt und der Kupfergehalt durch
Atomabsorptionsspektrophotometrie bestimmt.

3 Reagenzien

3.1 Salzsaure (Dichte bei 20 °C = 1,18 g/ml)

3.2 Salzsaure, 6 M

3.3 Salzsaure, 0,5 M

3.4 Ammoniumnitrat

3.5 Wasserstoffperoxid, 30 %ig

3.6 Kupferlésung (2) (Stammldsung): 1 g reines Kupfer auf 0,001 g genau abwiegen, in 25 ml 6 M Salzsaure (3.2) auflésen,
portionenweise 5 ml Wasserstoffperoxid (3.5) hinzugeben und mit Wasser auf 1| aufflllen, 1 ml dieser Lésung enthalt 1.000 ug
Kupfer (Cu).

3.6.1 Kupferlésung (verdinnt): 10 ml Stammlésung (3.6) mit Wasser auf 100 ml auffillen und 10 ml der so erhaltenen Lésung mit
Wasser auf 100 ml auffillen, 1 ml der zuletzt erhaltenen Lésung enthalt 10 ug Kupfer.

Diese Losung ist zum Zeitpunkt ihrer Verwendung herzustellen.
4 Gerate

Atomabsorptionsspektrophotometer mit Kupferlampe (324,8 nm)
5 Durchfiihrung

5.1 Zubereitung der Probenlésung

25 g der Probe werden auf 0,001 g genau in ein 400-ml-Becherglas abgewogen. Man gibt vorsichtig 20 ml Salzsaure (3.1) zu.
(Durch die Bildung von Kohlendioxid kann es zu einer heftigen Reaktion kommen). Falls erforderlich, ist weitere Salzsaure
zuzugeben.

Nach Beendigung der Gasentwicklung wird die Losung unter gelegentlichem Riihren mit einem Glasstab in einem Wasserbad bis
zur Trockne eingedampft. Dann fiigt man 120 ml Wasser und 15 ml 6 M Salzsaure (3.2) zu. Mit dem Glasstab, der im Becherglas
verbleiben sollte, wird umgerthrt. Das Becherglas wird mit einem Uhrglas abgedeckt. Durch vorsichtiges Kochen wird der
Rickstand vollig gelost. AnschlieRend wird abgekiihlt.

Unter Ausspllen des Becherglases mit 5 ml 6 M Salzsaure (3.2) und zweimaligem Nachspulen mit 5 ml kochendem Wasser wird
die Lésung quantitativ in einen 250-mlI-MeRkolben Uberfuhrt. Man fillt bis zur Marke mit 0,5 M Salzsaure (3.3) auf und mischt
sorgfaltig.

Man filtriert durch ein kupferfreies Filterpapier ab; die ersten 50 ml sind zu verwerfen.
5.2 Blindprobenlosung

Eine Blindprobenlésung, zu der keine Probe hinzugefiigt wird, ist herzustellen und bei der Berechnung der Endergebnisse zu
beriicksichtigen.

5.3 Bestimmung

5.3.1 Zubereitung der Probe und der Lésungen fir den Blindversuch Die Probenlésung (5.1) und die Blindprobenlésung (5.2) wird
mit 0,5 M Salzsaure (3.3) auf eine fir den MeRbereich des Spektrophotometers optimale Konzentration verdiinnt. Fir gewéhnlich
ist keine Verdiinnung erforderlich.

5.3.2 Herstellung der Kalibrationslésung

Durch Verdinnung der Standardldsung (3.6.1) mit 0,5 M Salzsédure (3.3) werden mindestens 5 Lésungen hergestellt, die dem
optimalen MeRbereich des Spektrophotometers 0 bis 5,0 pg/l Cu entsprechen.
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Vor dem Auffiillen bis zur Marke wird jeder L6sung Ammoniumnitrat (3.4) zugegeben, um eine Endkonzentration von 100 mg/ml zu
erhalten.

5.4 Messung

Das Spektrophotometer (4) wird auf eine Wellenldnge von 324,8 nm eingestellt. Man verwendet zur Messung eine oxydierende
Luft-Acetylenflamme. Nacheinander werden die Ldsungen (5.3.2), die Probe sowie die Blindprobenlésung (5.3.1) dreifach
eingespriuht. Das Gerat wird zwischen jedem Mefvorgang mit destilliertem Wasser durchgespiilt. Zur Erstellung der Kurve werden
die durchschnittlichen Extinktionswerte jeder MaRldsung auf der Ordinate und die entsprechenden Kupferkonzentrationen in pg/ml
auf der Abszisse aufgetragen.

Die Kupferkonzentration der Proben- und Blindprobenlésung wird mit Hilfe der Kurve bestimmt.
6 Angabe der Ergebnisse

Der Kupfergehalt der Probe wird unter Berlicksichtigung der Einwange, der im Verlauf der Analyse durchgefiihrten Verdiinnungen
und des Blindwerts berechnet. Das Ergebnis wird in mg Cu/kg angegeben.

Fufinoten
(1) Amtl. Anm.: Fir die meisten organischen Stoffe genligt bei Verwendung des Silbernitratkatalysators eine Reaktionszeit von 1 h 30.

(2) Amtl. Anm.: Es kann auch eine handelsibliche Standard-Kupferlésung verwendet werden
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