DEUTSCHE NORM Entwurf Dezember 2021

DIN EN 15561 IN
ICS 65.080 Einspriiche bis 2022-01-05
Vorgesehen als Ersatz fiir
Diingemittel -

Bestimmung des Gesamtstickstoffs in nitrathaltigem Kalkstickstoff;
Deutsche und Englische Fassung prEN 15561:2021

Fertilizers -
Determination of total nitrogen in calcium cyanamide containing nitrates;
German and English version prEN 15561:2021

Engrais -
Détermination de I'azote total dans la cyanamide calcique nitratée;
Version allemande et anglaise prEN 15561:2021

Anwendungswarnvermerk

Dieser Norm-Entwurf mit Erscheinungsdatum 2021-11-05 wird der Offentlichkeit zur Priifung und
Stellungnahme vorgelegt.

Weil die beabsichtigte Norm von der vorliegenden Fassung abweichen kann, ist die Anwendung dieses Entwurfs
besonders zu vereinbaren.

Stellungnahmen werden erbeten

- vorzugsweise online im Norm-Entwurfs-Portal von DIN unter www.din.de/go/entwuerfe bzw. fiir Norm-
Entwiirfe der DKE auch im Norm-Entwurfs-Portal der DKE unter www.entwuerfe.normenbibliothek.de,
sofern dort wiedergegeben;

- oder als Datei per E-Mail an nal@din.de méglichst in Form einer Tabelle. Die Vorlage dieser Tabelle kann im
Internet unter www.din.de/go/stellungnahmen-norm-entwuerfe oder fiir Stellungnahmen zu Norm-
Entwiirfen der DKE unter www.dke.de/stellungnahme abgerufen werden;

- oder in Papierform an den DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL),
10772 Berlin oder Am DIN-Platz, Burggrafenstr. 6, 10787 Berlin.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevanten
Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.

Gesamtumfang 29 Seiten

DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL)
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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15561:2021) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 260 ,Diingemittel und
Kalkdiinger” erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 057-03-02 AA , Diingemittel” im
DIN-Normenausschuss Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL).

Es wird darauf hingewiesen, dass bei der Kalkanwendung als Diingemittel die deutsche Ubersetzung des
englischen Begriffs ,liming material(s)“ ,Kalkdiinger ist. In relevanten Normen mit einem
Veroéffentlichungsjahr vor 2014 wurde allerdings als deutsche Ubersetzung der Begriff ,Calcium-
/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel” verwendet. Daher wird dieser Begriff in dem Titel der
entsprechenden Normen verwendet, auf die in diesem Dokument verwiesen wird.

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschliefRen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument konnen iiber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch
eine Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen
Gegeniiber DIN EN 15561:2009-06 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) fachliche Anderung bei der Herstellung der Losung, d. h. Streichung des letzten Absatzes von 8.1;

b) Streichung fritherer Tabellen und Ergdnzung um eine fachlich iiberarbeitete Tabelle (8.2).
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Titel de: Diingemittel — Bestimmung des Gesamtstickstoffs in nitrathaltigem
Kalkstickstoff
Titel en: Fertilizers — Determination of total nitrogen in calcium cyanamide

containing nitrates

Titel fr: Engrais — Détermination de I'azote total dans la cyanamide calcique
nitratée
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Europadisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15561:2021) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 260 ,Diingemittel und
Kalkdiinger” erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 15561:2009 ersetzen.

Gegeniiber der Vorgingerversion wurden folgende fachliche Anderungen vorgenommen:

— fachliche Anderung bei der Herstellung der Lésung, d. h. Streichung des letzten Absatzes von 8.1;

— Streichung fritherer Tabellen und Ergdnzung um eine fachlich iiberarbeitete Tabelle (8.2).
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt ein Verfahren zur Bestimmung von Gesamtstickstoff in Kalkstickstoff (Calcium-
cyanamid) fest.

Das Verfahren ist auf Nitrate enthaltenden Kalkstickstoff anwendbar.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte

Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlielich aller Anderungen).

EN 1482-2, Diingemittel und Calcium-/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel — Probenahme und
Probenvorbereitung — Teil 2: Probenvorbereitung

EN 12944-1, Diingemittel und Calcium-/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel — Wérterbuch — Teil 1:
Allgemeine Begriffe

EN 12944-2, Diingemittel und Calcium-/Magnesium-Bodenverbesserungsmittel — Wérterbuch — Teil 2:
Begriffe fiir Diingemittel

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach EN 12944-1 und EN 12944-2.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IEC Electropedia: verfiigbar unter https://www.electropedia.org/

— ISO Online Browsing Platform: verfiigbar unter https://www.iso.org/obp

4 Kurzbeschreibung

Reduktion von Nitratstickstoff mit metallischem Eisen und Zinnchloridlésung zu Ammoniak. Aufschluss in
Schwefelsdure. Destillation des Ammoniaks aus der alkalischen Losung, Aufnahme in einem Uberschuss von

Schwefelsdure-Standardlosung und Riicktitration mit Natriumhydroxid- oder Kaliumhydroxid-
Standardldsung.

5 Reagenzien

Es sind nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit und destilliertes oder demineralisiertes Wasser,
frei von Kohlendioxid und allen Stickstoffbestandteilen (Qualitdt 3 nach EN ISO 3696:1995) zu verwenden.

5.1 Schwefelsiure, Massenkonzentration p = 1,84 g/ml.

5.2 Eisenpulver, reduziert in einer Wasserstoffatmosphare.

5.3 Kaliumsulfat, analysenrein, fein pulverisiert.

5.4 Schwefelsiure (fiir Variante a), Stoffmengenkonzentration ¢ = 0,05 mol/L

5.5 Natrium- oder Kaliumhydroxid-Standardlésung (fiir Variante a), carbonatfrei, c = 0,1 mol/l.
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5.6 Schwefelsaure (fiir Variante b), c = 0,1 mol/L

5.7 Natrium- oder Kaliumhydroxid-Standardlésung (fiir Variante b), carbonatfrei, ¢ = 0,2 mol/L
5.8 Schwefelsiure (fiir Variante c), c = 0,25 mol/I.

5.9 Natrium- oder Kaliumhydroxid-Standardlésung (fiir Variante c), carbonatfrei, c = 0,5 mol/I.
5.10 Indikatorlosungen

5.10.1 Mischindikator

Losung A: 1 g Methylrot wird in 37 ml Natriumhydroxidlésung, ¢ = 0,1 mol/1 (5.6), geldst und mit Wasser auf
1 1 aufgefiillt.

Losung B: 1 g Methylenblau wird in Wasser gel6st und auf 1 1 aufgefillt.
Ein Volumenteil der Losung A wird mit zwei Volumenteilen der Losung B gemischt.

Dieser Indikator ist in saurer Losung violett, in neutraler Losung grau und in alkalischer Losung griin. Von
dieser Indikatorldsung sind 0,5 ml (10 Tropfen) zu verwenden.

5.10.2 Methylrot-Indikatorlésung

0,1 g Methylrot wird in 50 ml 95%igem Ethanol gelést. Mit Wasser wird auf 100 ml aufgefiillt und, falls
erforderlich, filtriert. Dieser Indikator (4 bis 5 Tropfen) darf anstelle des Mischindikators nach 5.10.1
verwendet werden.

5.11 Zinnchloridlésung

120 g SnCl, - 2H,0 werden in 400 ml konzentrierter Salzsaure (Dichte bei 20 °C p,, = 1,18 g/ml) geldst und

mit Wasser auf 11 aufgefiillt. Diese Lésung muss absolut klar sein und ist unmittelbar vor Gebrauch
herzustellen.

Wichtig ist, das Reduktionsvermogen der Zinnchloridlésung wie folgt zu iiberprifen. 0,5 g SnCl, - 2H,0
werden in 2 ml konzentrierter Salzsdure (p,y = 1,18 g/ml) gelost und mit Wasser auf 50 ml aufgefiillt. Dann

werden zur Losung 5g Rochellesalz (Kaliumnatriumtartrat) und eine ausreichende Menge an
Natriumhydrogencarbonat hinzugefiigt, bis diese eine gegen Lackmuspapier alkalische Reaktion zeigt.

Sie wird mit Iodl6sung (I,), ¢ = 0,05 mol/l in Gegenwart von Starkelosung als Indikator titriert.
1 ml lodlsung (1), ¢ = 0,05 mol/l, entspricht 0,011 28 g SnCl, - 2H,0.

Mindestens 80 % des vorhandenen Gesamtzinns in der so hergestellten Losung miissen als zweiwertiges
Zinn vorliegen. Fiir die Titration miissen mindestens 35 ml Iodlésung (I,), ¢ = 0,1 mol/l, verbraucht werden.

5.12 Natriumhydroxidlésung, mit einem Gehalt an NaOH (p = 1,33 g/ml) von etwa 30 %, ammoniakfrei.
5.13 Nitrat-Ammonium-Standardlésung

2,5 g Kaliumnitrat und 10,16 g Ammoniumsulfat werden eingewogen und in einen 250-ml-Messkolben (6.4)
eingebracht. Diese Menge wird in Wasser geldst und auf 250 ml aufgefiillt. Ein ml dieser Losung enthalt

0,01 g Stickstoff.

5.14 Bimssteingranulat als Siedehilfe, in Salzsdure gewaschen und gegliiht.
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6 Gerite und Ausriistung

Ubliche Laborgerite aus Glas und Laborausriistungen, und insbesondere die Folgenden.

6.1 Destillationsapparatur, bestehend aus einem Rundkolben von ausreichendem Nennvolumen, der mit
Hilfe eines Spritzschutzes (Tropfenfinger) mit einem Kiihler verbunden ist. Die Ausriistung ist aus

Borosilikatglas gefertigt.

ANMERKUNG  Die unterschiedlichen Typen der Ausriistung, die fiir diese Bestimmung empfohlen werden, sind in
Bild 1, Bild 2, Bild 3 und Bild 4 dargestellt, wobei alle konstruktiven Einzelheiten gezeigt sind.

Eine automatische Destillationsapparatur darf ebenfalls verwendet werden, vorausgesetzt, die Ergebnisse
sind statistisch gleichwertig.
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Legende

1 Langhals-Rundkolben, 1 000 ml Nennvolumen

2 Destillationsrohr mit Spritzschutz, verbunden mit dem Kiihler durch eine Kugelschliffverbin-
dung (Nr. 18) (die Kugelschliffverbindung fiir die Verbindung zum Kiihler darf durch eine
entsprechende Gummischlauchverbindung ersetzt werden)

3 Tropftrichter mit einem Hahn aus Polytetrafluorethylen (PTFE) (6) fiir die Zugabe von Natriumhydroxid
(der Hahn darf ebenso gut durch einen Gummischlauch mit Klemme ersetzt werden)

4  Kugelkiihler mit sechs Kugeln und am Kiihlereintritt mit einer Kugelschliffverbindung (Nr. 18)

ausgestattet und am Kiihleraustritt iiber einen kleinen Gummischlauch mit einem Verldngerungsrohr

aus Glas verbunden (falls die Verbindung zum Destillationsrohr mit einem Gummischlauch erfolgt, darf

die Kugelschliffverbindung durch einen geeigneten Gummistopfen ersetzt werden)

500-ml-Kolben, in dem das Destillat gesammelt wird

6 PTFE-Hahn

Bohrung.

921

%)

Bild 1 — Destillationsapparatur 1
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