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Несоблюдение стандарт» преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на торф з: продукты
его переработки для сельского хозяйства н устанавливает метод 
определения обменного кальция и обменного (подвижного) маг­
ния.

Метод основан на извлечении обменного кальция з» обменного 
(подвижного) магния из торфа и торфяной продукции раствором 
соляной кислоты молярной концентрации 0,2 моль/дм5 (0,2 н) с 
последующим титрованием суммы кальция и магния при pH —10 
з прис\тствин индикатора хром кислотного темно-синего, а затем 
кальция при pH 12.5—13,0 в присутствии металдоиндихатора флу- 
орексона гкальиенна) или мурекенда. Мешающие элементы мас- 
кнруют триэтаноламином.

I. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Общие требования к методу анализа — по ГОСТ :ГЬ94.0.

2. АППАРАТУРА. РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

Весы лабораторные 4 го класса точности с наибольшим преде­
лом взвешивания 500 г и 2-го класса точности с наибольшим пре­
делом вэвешзевания 200 г по ГОСТ 24104.

Соль дннатриеван этилендиамии-.V, N, N', А'-тетрауксусной 
кислоты, 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10652, раствор мо­
лярной концентрации с {wsNa; ЭДТА)=0,05 моль/дм4 (0,05 н)„ 
приготовленный по ГОСТ 10398.
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Кальций углекислый по ГОСТ 4530.
Гидроксила мин солянокислый по ГОСТ 5456, раствор с массо­

вой долей 1 %
Калий хлористый но ГОСТ 4234 или натрий хлористый по- 

ГОСТ 4233.
Калия гидроксид по ГОСТ 24363, раствор с массовой долей

20% .

Кислота соляная по ГОСТ 3118 плотностью 1,19 г/см3, раствор 
с массовой долей 25% и раствор концентрации 0,2 моль/дм3 
(0,2 и).

Натрия диэтилдитнокарбамат но ГОСТ 8864 или натрия суль­
фид по ГОСТ 2053, раствор с массовой долей 2%.

Натрия гидроксид по ГОСТ 4328, раствор с массовой долей
10% .

Триэтаноламин технический, разбавленный дистиллированной 
водой в соотношении 1:3.

Мурексид (индикатор), приготовленный по ГОСТ 4919.1.
Флуорексон (кальцеии), динатрисвая соль (индикатор).
.Хром кислотный темно-синий (индикатор).

3. ПОДГОТОВКА к ИСПЫТАНИЮ

3.1. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  т р и  л о н а  Б 
(СюНиО, N2Na2-2 Н ,0) с (У, Na2 ЭДТА)-0,05 моль/дм3 (0.05 н)

Навеску массой (9,306±0,001) г трнлона Б растворяют в не­
большом объеме дистиллированной воды. Раствор переносят в 
мерную колбу вместимостью 1 дм3, доводят объем водой до метки, 
перемешивают и фильтруют.

Точную концентрацию приготовленного раствора трилона Б 
устанавливают по раствору хлористого хальция в соответствии с 
п. 3.10. Более точно готовят раствор трилона Б концентрации 
с (7aNa2 ЭДТД)=0,1 моль/дм3 (0.) н) из стандарт-титра (фикса- 
нала). Коэффициент полярности такого раствора равен 1.

3.2. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  и н д и к а т о р а  х р о ­
ма  к и с л о т н о г о  т е мн о - с и н е г о

Навеску массой (0,5±0.1) г хрома кислотного темно-синего 
помешают в мерную колбу вместимостью 100 см3, растворяют в 
этиловом спирте, разбавленном дистиллированной водой в соотно­
шении 1:5, доводя объем раствора до метки. Раствор хранят в 
склянке оранжевого стекла с притертой пробкой нс более 2 мес.

3.3. П р и г о т о в л е н и е  с у х о й  и н д и к а т о р н о й  с м е ­
си и з  м у р е н е и д а  и х л о р и д а  н а т р и я

Навеску массой (0,10±0,01) г мурексида тщательно растира­
ют в фарфоровой или агатовой ступке с 20 г хлорида натрия до 
получения однородной смеси.
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3.4. П р и г о т о в л е н и е  с у х о й  и и д н к а то р и о й с м е ­
с и  из  ф л у о р е к с о н а  ( к а л ь ц е н н а )  и х л о р и д а  к а ­
л и я

Навеску массой (1,0±0,1) г флуорексона (кальцеина) тща­
тельно растирают в фарфоровой или агатовой ступке со 100 г хло­
рида калия до получения однородной смеси.

3.5. П р и г о т о в л е н и е  х л о р и д но-a м ы и а ч н о г  о бу­
ф е р н о г о  р а с т в о р а

Навеску массой (20,0±0,1) г хлористого аммония растворяют 
в 100 см3 дистиллированной води, приливают 100 см5 водного рас­
твора аммиака с массовой долей 25% и доводят объем до 1000 см3 
дистиллированной водой.

3.6. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  г и д р о к с и л  а м и н а  
с о л я н о к и с л о г о  (NH2OH—НС1) с м а с с о в о й  д о л е й  
1%

Навеску массой (1,0:г0,1) г шдроксиламина солянокислого 
растворяют в дистиллированной воде, переносят в мерную колбу 
вместимостью 100 см3 и доводят объем до метки водой. Раствор 
хранят в закрытой колбе не более 5 дней.

1.7. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  н а т р и я  г и д р о ­
к с и д а  (NaOH) с м а с с о в о й  д о л е й  10%

Навеску массой (100,0±0,1) г NaOH помещают в термостойкую 
м.лбу или фарфоровый стакан и растворяют в 900 см3 дистилли­
рованной воды при постоянном перемешивании содержимого.

3.8. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  с о л я н о й  к и с л о ­
ты (НО) с м а с с о в о й  д о л е й  25%

635 см5 соляной кислоты плотностью 1,19 г/см3 
(или 705 см5 плотностью 1,17 г/см3) помещают в мерную колбу 
вместимостью 1 дм3, содержащую 200—300 см3 дистиллированной 
воды, и доводят объем до метки водой.

3.9. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  к а л ь ц и я  к о н ц е н ­
т р  а ц и и с (7гСа , г ) -0,01 моль/дм3 (0,01 н)

Навеску массой (0,500±0,001) г углекислого кальция, высу­
шенного до постоянной массы при температуре 100—105 °С, пере­
носят в мерную колбу вместимостью 1 дм3, прибавляют 2 см3 рас­
твора соляной кислоты с массовой долей 25% и доводят объем до 
метки дистиллированной водой. Полученный раствор хлористого 
кальция имеет концентрацию с (1/аСат* ) =0,01 моль/дм3 (0,01 н) 
н используется для определения точной концентрации раствора 
трнлона Б.

3.10. О п р е д е л е н и е  к о н ц е н т р а ц и и  п р и г о т о в л е н ­
н о г о  р а с т в о р а  т р н л о н а  Б к о н ц е н т р а ц и и  
с ('/zNa? ЭДТА) =0,05 моль/дм3 (0,5 и)

50 см3 приготовленного по и. 3.9 раствора хлористорого каль­
ция разбавляют дистиллированной водой до 100 см3, прибавляют 
5 капель раствора гидроксила мина с массовой долей 1%, несколь-
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ко кристалликов диэтилдитиокарбамата натрии (или 2 капли рас­
твора сульфида натрия массовой долей 2%) и 10 см3 раствора 
NaOH с массовой долей 10%, чтобы обеспечить рИ 12,5— 13,0. За­
тем вносят 50- 60 мг смеси мурехснда и хлорида натрия (или флу- 
орексона с хлористым калием) и титруют раствором трилоиа Б 
до изменения розовой окраски в сиреневую.

Одновременно проводят холостое титрование без раствора хло­
ристого кальция.

Коэффициент полярности (К) приготовленного раствора три- 
лона Б концентрации c('/jN ai ЭДТА)=*0,05 моль/дм* рассчитыва­
ют ло формуле

где 50 — объем раствора кальция, взятый для титрования, см3:
V — объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова­

ние раствора кальпия, см*.
3.11. П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  с у л ь ф и д а  н а т ­

ри я (N taS '9НаО) с м а с с о в о й  д о л е й  2%
II см3 насыщенного раствора сульфида натрия разбавляют 

дистиллированной водой до 100 см3.
3.12. Ир и г о т о в  л е и  не р а с т в о р а  г и д р о к с и д а  к а ­

л и я  ( КОН) с  м а с е о в о й  д о л е й  20%
Навеску массой (100±1) г калия гидроксида растворяют в 

400 см3 воды.

4. ПРОВЕЛЕНИЕ ИСПЫТАНИЯ

4.1. Навеску массой (5,00±0,01) г торфа или торфяной продук­
ции заливают 2о0 см3 раствора соляной кислоты концентрации \),2 
моль/дм3 (0,2 н), перемешивают и настаивают 18—20 ч. Можно 
использовать фильтрат, полученным по л. 2.3 при определении 
фосфора

4.1.1. О п р е д е л е н и е  с у м м ы  к а л ь ц и я  и м а г н и я
Суспензию фильтруют и отбирают 50 см3 фильтрата, добавля­

ют 5 капель гидроксиламина, несколько кристаллов диэтнлдиги- 
окарбамата натрия или 5— 10 см3 разбавленного раствора триэта­
ноламина. прибавляют 10 см3 буферного раствора, 12—15 капель 
индикатора хрома кислотного темио-еннего и сразу же титруют 
раствором трнлопа Б молярной концентрации с ( '/sNа2 ЭДТА} =  
*•0.05 моль/дм3 (0,05 н) до перехода окраски из вишнево-красной 
в голубую.

4.1.2. О п р е д е л е н и е  к а л ь ц и я
Отбирают пипеткой 50 см3 фильтрата, нейтрализуют по лакму­

совой бумажке гидроксидом натрия с массовой долей 10%, при­
бавляют о капель гидроксиламина, несколько кристалликов ди-
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этнлднтнокарбамата натрия или 5— 10 см3 разбавленного раство­
ра триэтаноламина, затем добавляют еще 2 см3 раствора NaOH с 
массовом долей 10% и 50—60 мг смеси мурексида с хлористым 
натрием и сразу же титруют раствором трилона Б до перехода ок­
раски из розовой в сиреневую.

Перед окончанием титрования прибавляют трклон Б по кап­
лям, тщательно перемешивая.

При использовании в качестве индикатора флуорексона (каль- 
ценна) испытание проводят следующим образом: к 25—50 см3
фильтрата прибавляют 5 капель гкдроксиламина, несколько крис­
талликов диэтиллитиокарбамата или 5—10 см3 разбавленного 
раствора триэтаноламина, через 2—3 мин, прибавляют дистилли­
рованную воду до 200 см3, затем при перемешивании приливают 
по каплям 15 см3 раствора гидроксида кадия с массовой долей 
30 % до рН =13 (проба лакмусовой бумажкой)* 50—60 мг (на 
кончике шпателя) сухой индикаторной смеси флуорексона (каль- 
ценна) с хлоридом калия н сразу же титруют раствором трилона 
Б до перехода желтоватой окраски раствора с интенсивной зеленой 
флуоресценцией ы оранжево-розовую с одновременным гашением 
флуоресценции.

Одновременно проводят титрование контрольной пробы, содер­
жащей все реактивы, кроме анализируемой вытяжки. Объем трн- 
лона Б, использованный на титрование контрольной пробы, вычи­
тают из объема трилона Б, израсходованного на титрование ана­
лизируемой пробы.

5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

5.1. Массовую долю оксида кальция (X) в процентах при нату­
ральной влаге вычисляют по формуле ,

ГС10./С-250.°,001402.|00 
* ------------------- аГм---------------  ’

где V a o — объем раствора трилона Б, израсходованный на титро­
вание анализируемой пробы при определении оксида 
кальция, см3;

К - коэффициент молярностн раствора трилона Б концент­
рации с (V2Na2 ЭДТЛ) -0 ,05  моль/дм3;

250 — объем раствора соляной кислоты концентрации 0,2
моль/дм3, приливаемый к навеске исследуемого мате­
риала, см3;

0,001402 — масса оксида кальция, соответствующая 1 см3 раство­
ра трилона Б точной концентрации c(VsNa2 ЭДТЛ)-  
■* 0,05 моль/дм3, г;

50 — объем фильтрата, взятый для титрования, см3;
т — масса навески торфа или торфяной продукции, г.
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5.2. Массовую долю оксида магния (X,) в процентах при нату­
ральной влаге вычисляют по формуле

v _  (У—У,) • /С-260-0,00108-100 
Л*~  Wm ’

:де V — объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова­
ние суммы оксидов кальция и магния в пробе вытяжки, 
см3;

V'i — объем раствора трилона Б, израсходованный на титро­
вание оксида кальция в пробе вытяжки, см3;

50 — объем фильтрата, взятый для титрования, см3; 
т — масса навески торфа или торфяной продукции, г;

0,00108 — масса оксида магния, соответствующая 1 см3 раст­
вора трилона Б точной концентрации с ( ’/s Na*
ЭДТА) =0.05 моль/дм3.

5.3. Массу оксида кальция (АГа) и оксида магния (Хл) в про­
центах в пересчете на сухое вещество вычисляют по формулам:

v х -100 . v x,-ioo
* 1 0 0 - Г  » Л *=  100-1Г »

где tt7 — массовая доля влаги торфа или торфяной продукции. %.
5.4. Абсолютное допускаемое расхождение между результата­

ми двух параллельных определений при определении’оксида каль­
ция при доверительной вероятности Р —0,95 не должно превышать 
значений, указанных в табл. 1.

%
Т £ б Я  и ц а 1

Маем «я я доля обжитого 
калымя <СаО)

Абсолютное допускаемое расхождение

в одной лаборатории 
<по одной пробе)

о разных лабораториях (по дублика­
там ода ой пробы!

До 1.0 0,10 0.20
От 1,0 » 2,0 0.15 0.30
Сп. 2.0 0.20 0.40

5.5. Абсолютное допускаемое расхождение между результата­
ми двух параллельных определений при определении оксида маг­
ния при доверительной вероятности Р=0,95 не должно превышать 
значений, указанных в табл. 2.

Массоаак доля обменного 
мягкий (МцО)

Абсолютное допускаемое рЬсхожлеяие

s одной лаборатории
<оо одной пробе) а резких лабораториях <оо дуб 

л яка гам одной греби)

До 0.1 0.02 0,04
Or 0,10 » 0,3 0.04 0.08
Си 0.3 0.06 0.12
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