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C. Kabata, A. Karczewska.: Metodyka analiz laboratoryjnych gleb i roslin

UWAGI OGOLNE

. Przygotowanie probek

do wigkszos$ci analiz roztarte tak, by przechodzity przez sito o $rednicach oczek 2 mm,

do oznaczenia wegla organicznego, azotu, metali cigzkich oraz tlenkow zelaza probki
(niewielka objetos¢, np. tyzeczka do herbaty) powinny by¢ dodatkowo roztarte w
mozdzierzu agatowym tak, by cala masa probki przechodzila przez sito o $rednicy oczek
0,1 mm,

. Liczba powtorzen

Standardowo kazda z analiz laboratoryjnych wykonuje si¢ w przynajmniej dwoch
powtdrzeniach, a ich wyniki usrednia, je$li réznica nie przekracza 5%. W przypadku
wiekszej rozbieznosci wynikéw analize nalezy powtorzyc.

Oznaczenie sktadu granulometrycznego oraz pH z reguty wykonuje si¢ bez powtdrzen.

. Przygotowanie odczynnikow

Objetos¢ roztworow ekstrakcyjnych powinna by¢ tak obliczona, by uwzgledniata:

(a) liczbe probek gleby do analizy,

(b) liczbe powtorzen,

(c) probe (proby) kontrolng lub tzw. ,,zeréwke”.

Minimalna potrzebna objeto$¢ na ogot jest zaokraglana do petnych litrow.

Objetos¢ roztworow do miareczkowania szacowana jest z duzym przyblizeniem, w
zaleznosci od charakteru probek i spodziewanych wynikow.

Trwatos$¢ podstawowych odczynnikow

nietrwale; zlikwidowac resztki po trwate; odczynnik pozostaly po analizie
zakonczeniu wlasnej analizy mozna przechowywac¢ do wykorzystania
przez nastepne osoby
1 M octan amonu calgon
1 M octan sodu (lub wapnia) 3% NaF
1 M chlorek amonu NaOH: 0,1 M; 33%
0,01 M NaOH HCI: 0,1 M; 1 M; 10%
0,01 M CaCl, kwas salicylowo-siarkowy
0,1 M s6l Mohra mieszanina chromowa (dwuchromian)
3% kwas borowy indykatory: fenoloftaleina, orto-fenantrolina,
1 M KCI Tashiro, czerwien metylowa (w szczelnych
kolbach)
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C. Kabata, A. Karczewska.: Metodyka analiz laboratoryjnych gleb i roslin

SPIS TRESCI

Oznaczenie absolutnie suchej masy gleby i zawartosci wody higroskopowej
metoda suszarkowo-wagowa

Oznaczenie popielnos$ci / straty zarowej gleb 1 materialdow organicznych
(ros$lin, torfow, Scidtek lesnych itp.)

Oznaczenie sktadu granulometrycznego

Oznaczanie pH metodg potencjometryczng

Oznaczanie zawartos$ci weglanu wapnia metoda Scheiblera

Oznaczanie kwasowosci wymiennej i glinu wymiennego

Oznaczanie kwasowosci hydrolitycznej

Oznaczanie wymiennych kationéw zasadowych

Oznaczenie wegla organicznego metoda Tiurina

. Oznaczanie catkowitej zawarto$ci azotu zmodyfikowang metoda Kjeldahla
. Oznaczanie przyswajalnych form fosforu, potasu i magnezu w glebie

metodami Egnera-Riehma i Schachtschabela

. Oznaczanie przyswajalnych form makro- i mikrosktadnikoéw w glebie metoda

Mehlich-3

Mineralizacja gleb kwasem nadchlorowym (w celu 0znaczenia zblizonej do
catkowitej zawartosci pierwiastkow Sladowych)

Mineralizacja gleb ,,wodg krolewska”

Mineralizacja materialu roslinnego na sucho

Oznaczanie rozpuszczalnych/przyswajalnych form metali cigzkich w glebie
Oznaczenie zelaza ,,wolnego” metodag CBD (wg Mehry i Jacksona)
Oznaczenie zelaza ,,wolnego” metodg CBD (wg Holmgrena)

Oznaczenie zelaza ,,aktywnego” (amorficznego/niekrystalicznego) metoda
szczawianowg wg Tamma/Schwertmanna

Oznaczenie zelaza skompleksowanego przez substancj¢ organiczng metoda
pirofosforanowg
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C. Kabata, A. Karczewska.: Metodyka analiz laboratoryjnych gleb i roslin

1. ABSOLUTNIE SUCHA MASA GLEBY

I ZAWARTOSC WODY HIGROSKOPOWEJ
METODA SUSZARKOWO-WAGOWA

Istota metody jest ustalenie ubytku masy probki gleby bedacego efektem odparowania wody
higroskopowej podczas suszenia w 105°C.

Wykonanie oznaczenia
Analize wykonuje si¢ w co najmniej dwoch powtdrzeniach dla kazdej probki.

1.

oo

~

Wysuszy¢ tygielek porcelanowy lub szklane naczynko wagowe w suszarce w 105°C w
ciggu okoto 2 godzin, nastepnie przenies¢ do eksykatora zawierajagcego CaCl, 1 wystudzic
do temperatury pokojowej (okoto 30 minut).

Zwazy¢ naczynko z doktadnoS$cig przynajmniej do tysiecznej grama — waga Mo.

Do naczynka wsypac¢ ok. 5 g gleby powietrznie suchej 1 zwazy¢ naczynko z glebg — waga
M.

Wstawi¢ naczynko do suszarki i suszyé w temperaturze 105°C okolo 5 godzin, nastgpnie
przenies¢ do eksykatora 1 wystudzic.

Ponownie zwazy¢ naczynko z gleba — waga M.

Dla upewnienia si¢, ze probka jest dobrze wysuszona, nalezy ja powtornie wstawi¢ do
suszarki i suszy¢ przez 1,5 godziny, po czym wystudzi¢ w eksykatorze i zwazyc¢.

Jesli waga nie zmienila si¢, analiz¢ uznajemy za zakonczona.

Jesli waga probki obnizyla si¢, suszenie, studzenie i wazenie probki nalezy dotad
powtarza¢ az probka osiggnie stalg mase (ostateczng wage My).

Obliczenie wynikow
Zawarto$¢ wody higroskopowej Wi w glebie oblicza si¢ nastepujaco:

(Mp - Mo) — (Mk - M)

Wh= M, - Mo

*100  [%]

Absolutnie sucha masa gleby bedzie wigc rowna:

M. = 100 - Wy, [%]

Sprzet: waga analityczna, suszarka laboratoryjna, eksykator, szczypce
Szklo: tygielki porcelanowe (Srednicy 2-5 cm) lub szklane naczynka wagowe.
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2. POPIELNOSC / STRATA ZAROWA
‘GLEB 1 MATERI,AL(")W ORGANICZNYCH
(ROSLIN, TORFOW, SCIOLEK, KOMPOSTOW ITP.)

Wykonanie oznaczenia

Oznaczenie straty zarowej (popielnosci) musi by¢ poprzedzone oznaczeniem absolutnie
suchej masy probki, gdyz do niej odnosi si¢ strat¢ zarowa (popielnosc).

Jesli nie analizowano zawarto$ci wody higroskopowej, to pierwsza czynnoscig zwigzang z
oznaczeniem straty zarowej (popielnosci) jest oznaczenie absolutnie suchej masy.

Materialy organiczne 1 organiczno-mineralne czesto ulegaja rozwarstwieniu w trakcie
przesiewania i przechowywania, dlatego przed analizg probke¢ nalezy doktadnie wymieszac.

Etap 1: Oznaczenie absolutnie suchej masy probki.

1.

N

~

Wyprazy¢ tygielek porcelanowy piecu muflowym (lub podobnym) w 500°C w ciggu
okoto 2 godzin, nastepnie przenies¢ do eksykatora zawierajacego CaCl, 1 wystudzi¢ do
temperatury pokojowej (okoto 30 minut).

Zwazyc¢ tygielek z doktadnos$cig przynajmniej do tysiecznej grama — waga M.

Do tygielka wsypa¢ 2-5 g suchej gleby lub materiatu roslinnego 1 zwazy¢ tygielek z
probka — waga M, (moze postuzy¢ do obliczenia zawartosci wody higroskopowej)
Wstawi¢ tygielek do suszarki 1 suszy¢ w temperaturze 105°C okolo 5 godzin, nastgpnie
przenies¢ do eksykatora 1 wystudzic.

Ponownie zwazy¢ naczynko z probka — waga M.

Dla upewnienia si¢, ze probka jest dobrze wysuszona, nalezy ja powtornie wstawi¢ do
suszarki i suszy¢ przez 1,5 godziny, po czym wystudzi¢ w eksykatorze i zwazy¢.

Jesli waga nie zmienila si¢, analiz¢ uznajemy za zakonczona.

Jesli waga probki obnizyla si¢, suszenie, studzenie i wazenie probki nalezy dotad
powtarza¢ az probka osiggnie stalg mase (ostateczng wage My).

Etap 2: Oznaczenie straty zarowej (popielnosci)

9.

10.

11.
12.

13.
14.

Tygielek z probka umiesci¢ w piecu muflowym i prazyé w temperaturze 500°C przez co
najmniej 5 godzin.

Za pomocg szczypiec laboratoryjnych przenies¢ tygielki do eksykatora 1 wystudzi¢ (okoto
30 minut).

Zwazyc¢ tygielek z probka wyprazong — waga Ms.

Dla upewnienia si¢, ze probka jest dobrze wyprazona, nalezy ja powtdrnie wstawi¢ do
pieca i prazy¢ przez 1 godzing, po czym wystudzi¢ w eksykatorze i zwazy¢.

Jesli waga nie zmienila sie¢, analize¢ uznajemy za zakonczona.

Jesli waga probki obnizyla sie, prazenie, studzenie i wazenie probki nalezy dotad
powtarzac, az probka osiggnie stalg masg (ostateczng wagg Ms).

Obliczenie wynikow
Strat¢ zarowa L; (0d angielskiego: loss on ignition) oblicza si¢ nastepujaco:

(M - Mp) — (Ms - My)

Li= My - M

*100  [%]
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Popielnos$¢ probki bedzie wowcezas rowna:

P=100-L; [%]

Sprzet: waga analityczna, suszarka laboratoryjna, piec muflowy lub podobny, eksykator,
szczypce
Szklo: tygielki porcelanowe ($rednicy 2-5 cm).
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3. SKLEAD GRANULOMETRYCZNY GLEB
METODA SITOWA | AREOMETRYCZNA

3.1. OZNACZENIE ZAWARTOSCI FRAKCJI SZKIELETOWYCH
METODA SITOWA

Wykonanie oznaczenia

1. Odwazy¢ co najmniej 100 g powietrznie suchej gleby do duzego mozdzierza
porcelanowego. W przypadku gleb silniej szkieletowych wielko$¢ nawazki powinna by¢
odpowiednio zwiekszona do 0,5 kg — 1 kg — 2 kg lub nawet wigkszej. Najlepszg praktyka
jest oznaczenie szkieletowo$ci z uzyciem calej pobranej (i przeznaczonej do analiz)
probki gleby.

2. Za pomoca tluczka drewnianego lub porcelanowego nalezy rozbi¢ agregaty. Nalezy
zachowac¢ szczeg6lng ostroznos¢ w przypadku gleb wietrzeniowych (gorskich), by nie
rozdrabnia¢ odtamkow szkieletu.

3. Do wstgpnego rozdrabniania gruboagregatowej probki gleby mozna uzy¢ Kkruszarki
szczekowe] ze szczeling wylotowa 3-5 mm, wcze$niej r¢cznie wybierajac z probki
grubsze odlamki szkieletowe. Nie wolno uzywa¢ mlyna agatowego!

4. Porcjami 100-200 g przesiewal roztartg glebe przez sito 2 mm, lub — jesli jest taka
potrzeba - zestaw sit od najgrubszego do najdrobniejszego (np. 20 — 10 — 5 —2 mm).

5. Zwazy¢ i 0s0bno zanotowa¢ mase frakcji >2 i < 2 mm (lub kazdej wydzielonej frakcji),
nastepnie wyliczy¢ procentowy udziat frakcji szkieletowych w calej masie probki.

Upewnic¢ sie, ze pozostalos$¢ na sicie to odlamki szkieletu, a nie agregaty glebowe!

Nie wolno czegokolwiek rozciera¢ bezposrednio na sicie, gdyz grozi to jego zniszczeniem
a takze zanieczyszczeniem probki!

Sprzet: waga laboratoryjna; duzy mozdzierz porcelanowy; tluczek drewniany lub
porcelanowy; sito laboratoryjne o oczkach 2 mm (ewentualnie roéwniez 5, 10 i 20 mm) facznie
z dopasowanym dnem; pedzel z twardym wlosiem do przeczyszczania sit

3.2. USTALENIE WIELKOSCI NAWAZKI
INIEZBEDNEGO PRZYGOTOWANIA WSTEPNEGO

1. Zawiesiny roznych gleb w cylindrze pomiarowym powinny mie¢ zblizong gestose
podczas analizy, dlatego zaleca si¢ zrdéznicowanie standardowej nawazki (40 g) w
zalezno$ci od przyblizonego uziarnienia gleby:

- piaski luzne i stabogliniaste — 80 g,

- piaski gliniaste, gliny piaszczyste i lekkie oraz pyly zwykte i gliniaste — 40 g,
- pozostate gliny oraz pyly ilaste — 20 g,

-ity—-10g.

2. W przypadku zmiany wielkosci nawazki, wyniki analizy nalezy proporcjonalnie

zmniejszy¢ (przy nawazkach wigkszych niz 40 g) lub zwigkszy¢ (przy nawazkach mniejszych

niz 40 g).

3. Substancja organiczna, weglany oraz rozpuszczalne sole jesli s3 obecne w probce w

wigkszych ilo$ciach, moga wplyna¢ na uzyskane wyniki, totez przed przystapieniem do

Wydanie 8 7



C. Kabata, A. Karczewska.: Metodyka analiz laboratoryjnych gleb i roslin

analizy nalezy je z probki glebowej usungé. Wazna jest wlasciwa kolejno$¢ usuwania
substancji, jesli beda usuwane zarowno weglany, jak i substancja organiczna.

4. Wstepnie ustalona nawazka probki powinna by¢ powigkszona o procentowa zawartos¢
weglanoéw 1/lub substancji organicznej, jesli beda usuwane przed analizg areometryczna.

N

10.

11.

12.

3.3. USUWANIE SUBSTANCJI ORGANICZNEJ
I SOLI ROZPUSZCZALNYCH
(niezbedne przy zawartosci substancji organicznej >5%)

Do szklanego naczynia o pojemnosci okoto 1 I (wysokiej zlewki lub stoja typu twist)
odwazy¢ probke suchej gleby powiekszong o procentowa zawartoS¢ substancji
organiczne;.

Doda¢ 30 cm® wody destylowanej i wymieszaé.

Dodaé 30 cm® 30% H,0,, wstrzasnaé lub wymiesza¢ dluga szklana szpatula i odstawié
naczynie na noc. W przypadku silnego pienienia mozna dodac kilka kropel etanolu lub
alkoholu izopropylowego.

Na drugi dzien podgrzaé zawiesine na plycie grzejnej lub fazni wodnej do 80°C, doda¢ 10
cm® perhydrolu, a jesli jest to konieczne - w odstepach potgodzinnych dodawac kolejne 2-
3 porcje perhydrolu.

Dodawanie perhydrolu i ogrzewanie probki kontynuuje si¢ az do wyraznego ostabienia
reakcji burzenia oraz wyraznego odbarwienia probki.

Po dodaniu ostatniej porcji perhydrolu uzupemié objetosé zawiesiny do ok. 300 cm?®,
zawiesing podgrza¢ do wrzenia i utrzymac¢ w stanie bardzo stabego wrzenia przez okoto 1
godzineg (w celu roztozenia perhydrolu).

Schtodzi¢ naczynie z zawiesing.

Probke odwirowa¢ 1 odla¢ roztwor znad osadu. Alternatywnie, zawiesing mozna
pozostawi¢ do nastepnego dnia do samoistnej sedymentacji. Flokulacje mozna wspomoc
poprzez dodanie 25 cm® 1M CaCls.

Jesli w probce spodziewamy si¢ obecnosci soli rozpuszczalnych (lub stwierdzono ich
obecnosc), probke gleby po usunieciu materii organicznej zalewa sie ok. 250 cm® wody
destylowanej i po zamieszaniu mierzy przewodnos¢ elektryczng zawiesiny.

Jesli EC>0,4 mS/cm, zawiesing nalezy odstawi¢ na godzing, od czasu do czasu mieszajgc
ja (alternatywnie zawiesing mozna wytrzasa¢ przez godzing). Nastepnie zawiesing
poddaje si¢ odwirowaniu, a roztwor znad osadu zlewa sie.

Procedure przeptukiwania z soli (punkty 9-10) powtarza si¢, dopdki wartos¢ EC
utrzymuje si¢ >0,4 mS/cm.

Nalezy zwraca¢ uwage, by dekantowany roztwodr znad osadu zawsze byl klarowny (nie
zawieral zawieszonej frakcji ilastej). Dekantowany roztwor moze by¢ zabarwiony (np.
zwigzkami humusowymi).

3.4. USUWANIE WEGLANOW
(opcjonalnie, nie zaleca si¢ w przypadku gleb wytworzonych ze skal wapiennych)

Probke po usuwaniu préchnicy/soli lub odwazong probke suchej gleby powigkszong 0
procentowa zawarto$¢ weglanow umieszcza si¢ w szklanym naczyniu o pojemnosci okoto
1 1 (wysoka zlewka lub st6j typu twist).

Dodaé 25 cm® 1M HCI plus po 5 cm® 1M HCl na kazdy 1% procent weglanéw w probee.
Naczynie nalezy przykry¢ na wypadek silnego burzenia. Po zakonczeniu reakcji dodaé ok.
250 cm® wody destylowanej.
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3. Zawiesine podgrzewaé na phycie grzejnej lub tazni wodnej przez 15 minut w temp. 80°C,
mieszajac od czasu do czasu. Odstawi¢ na noc do schlodzenia i sedymentacji.

4. Je$li na drugi dzien roztwor nad osadem jest klarowny mozna go zlaé, jesli nie jest
klarowny — zawiesing nalezy odwirowa¢ (15 min.) az do uzyskania klarownego
supernatantu.

5. Nastepnie z osadu nalezy wyptuka¢ nadmiar chlorkéw pozostatych po HCI. Procedura jest
identyczna jak w przypadku wyplukiwania soli (punkty 9-12). Prowadzi si¢ ja az do
osiggnigcia EC zawiesiny <0,4 mS/cm.

Sprzet: waga, ptyta elektryczna (lub taznia wodna), konduktometr (pomiar przewodnosci
elektrycznej)
Szklo: zlewka lub s16j (ok. 1000 cm®), cylinderek miarowy 25 cm”.

Odczynniki
- do usuwania substancji organicznej: 30% H,O; (perhydrol),
- do usuwania weglanow: 1 M HCL

3.5. OZNACZENIE ZAWARTOSCI FRAKCJI ZIEMISTYCH
METODA AREOMETRYCZNO - SITOWA
(bazujaca na modyfikacji i1 tabelach Proszynskiego)

Jest to metoda kombinowana, w ktorej udzial frakcji drobniejszych oznacza si¢
metodg areometryczng, opierajaca si¢ na pomiarze gestosci zawiesiny glebowej w cylindrze
pomiarowym. Procentowy udzial poszczegdlnych frakecji grubszych (piaszczystych)
wyznacza si¢ metodg sitowa, po uprzednim odmyciu frakcji drobniejszych (<0,1 mm).

Etap 1: dyspersja probki glebowej

1. Odwazy¢ 40 g suchej gleby (albo 10g, 20g, 80g w zalezno$ci od uziarnienia gleby) do
wysokiej zlewki (stoja, garnka itp.) o pojemnosci ok. 1 1, lub przenie$¢ zwilzong probke
po usuni¢ciu weglanow, soli lub substancji organiczne;.

2. Doda¢ ok. 0,5 1 wody destylowanej oraz 25 cm® calgonu.

3. Miesza¢ zawiesing mieszadlem elektrycznym przez 10-30 minut (piaski — 10 min, gliny i
pyty — 20 min, gliny ilaste i ity — 30 min).

4. Zdyspergowana glebe przeniesé ilosciowo do cylindra miarowego o pojemnosci 1000 cm?®
i dopeti¢ wodg destylowang do kreski.

5. Rownoczeénie przygotowaé roztwér poréwnawczy: do cylindra odmierzy¢ 25 cm?
calgonu 1 dopehi¢ woda destylowang do kreski.

6. Wyréwnaé temperature we wszystkich cylindrach (dopuszczalna réznica 0,5°C).

Etap 2: ustalenie czasow odczytow (odczyty probne).

7. Ostroznie wprowadzi¢ areometr do cylindra z roztworem kontrolnym i zanotowac odczyt
kontrolny.

8. Mieszaning glebowa w kolejnych cylindrach miesza¢ przez 30 sekund mieszadlem
recznym, a W momencie wyjecia mieszadta uruchomié stoper lub sekundnik.

9. Po okoto 10 minutach wprowadzi¢ ostroznie areometr do zawiesiny na taka glebokosc,
aby balansowanie areometru bylo jak najstabsze. Areometr nie powinien by¢ zanurzony w
cylindrze dhuzej niz 2 minuty (aby zapobiec osiadaniu czastek na bance areometru),
dlatego najlepiej wprowadzac go na okoto 30 sekund przed ustalonym czasem odczytu.
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10. Po uplywie 11 minut (od momentu zakonczenia mieszania zawiesiny) zanotowa¢ odczyt
probny w zawiesinie glebowej.

11. Od uzyskanego wyniku odja¢ odczyt kontrolny (p. 7). Otrzymana réznica jest przyblizong
zawarto$cig frakcji <0,02 mm. Na tej podstawie i z uwzglgdnieniem rozpoznania
organoleptycznego nalezy wybra¢ dla danej gleby wlasciwg tabele czasow odczytow.

Etap 3. Oznaczenie procentowego udzialu frakcji <0,1 mm.

12. Ponownie wymiesza¢ zawiesing w cylindrze pomiarowym (jak w p. 8). Uruchomi¢ stoper,
wprowadzi¢ areometr do cylindra, i natychmiast przygotowac si¢ do pierwszego odczytu,
ktory wykonuje si¢ juz po 22-30 sekundach od rozpoczgcia sedymentacji. Jesli w
zawiesinie pojawi si¢ piana, nalezy doda¢ kilka kropel alkoholu amylowego
(izopropylowego). Kazda sekunda opdznienia w_uruchomieniu stopera pogarsza wynik
analizy. Dlatego najlepiej, jesli analiza wykonywana jest przez dwie osoby lub stoper jest
uruchamiany jeszcze przed rozpoczgciem mieszania (np. rowno 1 minute przed
rozpoczeciem pomiaru) dla zmniejszenia liczby czynno$ci w momencie zakonczenia
mieszania.

13. Zanotowac odczyty dla $rednic <0,1 mm, <0,05 mm, <0,02 mm (oraz ewentualnie <0,006
mm). Odczyt frakcji ilastej (<0,002 mm) wykonywany jest po 18-20 godzinach, na ogo6t
nastepnego dnia. Nalezy wigc tak zaplanowa¢ rozpoczecie analizy, aby pomiar frakcji
koloidalnej nie wypadt np. o godzinie 5 rano.

14. Przy kazdej serii odczytow sprawdzi¢ 1 zanotowac odczyt w roztworze kontrolnym.

15. Dopuszcza si¢ rezygnacje z pierwszego czasu odczytu (po 22-30 sekundach od
zakonczenia mieszania), gdyz pomiar ten jest obarczony najwickszym btedem. Wowczas
udziat frakcji 0,05-0,1 mm jest resztg (r6znicg) miedzy 100% a sumg frakcji piaskowych
oznaczong na sitach 1 sumg frakcji <0,05 mm oznaczong areometrycznie. Jednak nie
zaleca si¢ rezygnacji z pomiaru po 22-30 sek., gdyz wynik ten umozliwia kontrole jakosci
oznaczenia i pozwala tatwo wychwyci¢ ewentualne biedy.

Etap 4. Oznaczenie procentowego udzialu frakcji piaskow 0,1-2,0 mm.

16. Po zakonczeniu pomiarow zawiesing z cylindra przenies¢ na sito o $rednicy oczek 0,1
mm, ostroznie przemy¢ pod biezaca wodg, a pozostaly na sicie piasek przenies¢ (z
uzyciem tryskawki) do matej parownicy i dokfadnie wysuszyé w 105°C.

17. Wysuszony piasek rozfrakcjonowa¢ na piasek bardzo gruby, gruby, $éredni i drobny
przesiewajac przez sita o Srednicach oczek 1.0, 0.5 oraz 0.25 mm. Zwazy¢ wszystkie
cztery uzyskane frakcje (2,0-1,0; 1,0-0,5; 0,5-0,25; 0,25-0,1 mm).

18. Jesli piaski wykazuja objawy zagregowania po wysuszeniu, przez frakcjonowaniem
nalezy je przenies¢ do mozdzierza porcelanowego 1 delikatnie r¢cznie przetrzed
drewnianym thiczkiem.

Obliczenie wynikéow

- otrzymang wage poszczegdlnych frakcji piaskowych pomnozy¢ przez 2,5 (dla
przeliczenia udziatu procentowego z 40 g na 100 g; w przypadku uzycia nawazki 20 g —
mnoznik wynosi 5, a w przypadku nawazki 10g — mnoznik 10),

- odczyty z areometru dla poszczegdlnych frakcji zmniejszy¢ o odczyty w roztworze
kontrolnym,

- obliczenie udziatu poszczeg6lnych frakcji <0,1 mm dokonywac ,,0d konca” (od itu) przez
odjecie od frakcji grubszej sumy wszystkich frakcji drobniejszych,

- skontrolowaé ogodlng sume wszystkich frakcji <2 mm. Jesli jest rozna od 100% nalezy ja
odpowiednio skorygowac¢ (przy btedzie nie wigkszym niz 3-5%), najczesciej we frakcji
0,05-0,1 mm, albo powtdrzy¢ analize.
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Sprzet: waga, mieszadlo elektryczne, mieszadlo reczne, stoper, termometr, areometr
Proszynskiego, sita o $rednicach oczek: 0,1, 0,25, 0,5 oraz 1,0 mm,

Szklo: zlewka lub sl6j (ok. 1000 cm?), cylindry szklane (1000 cm®), pipeta lub cylinder
miarowy (25 cm?), parowniczki porcelanowe ($rednicy 60-100 cm), tryskawka.

Odczynniki

- calgon — 35,7 g heksametametafosforanu sodu oraz 7,94 weglanu sodu (NayCOs)
rozpusci¢ w wodzie destylowanej i dopetié do 1000 cm®,

- alkohol amylowy w zakraplaczu,

- woda destylowana.
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4. OZNACZANIE pH
METODA POTENCJOMETRYCZNA

Oznaczenie odczynu gleby polega na pomiarze pH zawiesiny gleby w wodzie
destylowanej (pH w H,0, co odpowiada czynnej kwasowosci gleby) oraz w roztworze
obojetnej soli (pH w 1 M KClI lub 0,01 M CaCl,, co odpowiada kwasowosci wymiennej).

Zawiesing dla probek gleb mineralnych sporzadza si¢ w stosunku (objetosciowym)
gleby do roztworu 1:2,5 lub 1:5 (norma PN-1SO). W niektorych przypadkach oznacza si¢ pH
w stanie pasty nasyconej (gleby zasolone) lub przy stosunku 1:1 (na potrzeby Soil
Taxonomy).

Pomiaru pH =zawiesiny dokonuje si¢ metodg potencjometryczng, po ustaleniu
rownowagi gleba-roztwor.

Wykonanie oznaczenia

Wariant 4.1 — z odstawieniem zawiesin na noc (analiza zajmuje 2 dni)

1. Do szklanej zlewki lub pojemnika plastikowego o pojemnosci 50 cm® odmierzy¢ przy
pomocy lyzeczki miarowej 10 cm® gleby (planowany stosunek 1:2,5) lub 5 c¢cm® gleby
(planowany stosunek gleba:roztwor 1:5).

Probke gleby zala¢ 25 cm® wody destylowanej albo 1 M KCl albo 0,01 M CaCl..

3. Zawiesing dokladnie wymiesza¢ przy pomocy bagictki szklanej klub plastikowej i
pozostawi¢ do nastepnego dnia.

4. Nazajutrz ponownie zawiesing wymiesza¢ przy pomocy bagietki oraz bezposrednio przed
wykonywaniem pomiaru. i zmierzy¢ pH przy uzyciu pehametru.

5. Zmierzy¢ pH zawiesin umieszczajac elektrode w roztworze ponad osadem, utrzymujac
elektrode zanurzong az do ustabilizowania odczytu pehametru.

6. Przed przystgpieniem do kazdej serii pomiaréw, pehametr nalezy wykalibrowa¢ wobec
roztworow buforowych (opis ponizej). Poprawnos¢ kalibracji nalezy kontrolowaé nie
rzadziej niz co 20 odczytéw (poprzez sprawdzenie odczytu w roztworach wzorcowych o
pH 714 lub 719, w zalezno$ci od pH mierzonych zawiesin). Nalezy unika¢ przecigzania
elektrody, co oznacza, ze jednorazowo nalezy analizowac¢ nie wigcej niz 100 zawiesin.

N

Wariant 4.2 — z wytrzasaniem zawiesin (analize w calo$ci wykonuje si¢ w 1 dzien)

1. Do pojemnika plastikowego o pojemnosci 50 cm® (zakrecana butelka z szeroka szyjka lub
inne podobne naczynko) odmierzy¢ przy pomocy lyzeczki miarowej 10 cm® gleby
(planowany stosunek 1:2,5) lub 5 cm® gleby (planowany stosunek gleba:roztwor 1:5).
Probke gleby zalaé 25 cm® wody destylowanej albo 1 M KCl albo 0,01 M CaCl,.

Butelki z zawiesing zakreci¢ 1 wytrzasac 2 godziny na wytrzasarce obrotowe;.

4. Przy odkrecaniu, butelke lekko wstrzasnaé, aby zmy¢ zawiesing zgromadzong przy szyjce
buteleczki. Butelki pozostawi¢ na kilka minut do odstania zawiesin.

5. Zmierzy¢ pH zawiesin umieszczajac elektrode w roztworze ponad osadem, utrzymujac
elektrode zanurzong az do ustabilizowania odczytu pehametru.

6. Przed przystapieniem do kazdej serii pomiardw, pehametr nalezy wykalibrowa¢ wobec
roztworéw buforowych (opis ponizej). Poprawno$¢ kalibracji nalezy kontrolowa¢ nie
rzadziej niz co 20 odczytow (poprzez sprawdzenie odczytu w roztworach wzorcowych o
pH 714 lub 7 19, w zaleznosci od pH mierzonych zawiesin). Nalezy unikaé przecigzania
elektrody, co oznacza, ze jednorazowo nalezy analizowa¢ nie wiecej niz 100 zawiesin.

wmn
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Kalibrowanie pehametru

Kalibracje pehametru wykonuje si¢ wedhug instrukcji obstugi aparatu (pehametru), w
oparciu o znane warto$ci pH roztworow buforowych.

Do kalibracji stosuje si¢ zwykle dwa roztwory buforowe o wartosciach pH zblizonych
do gornej i dolnej wartosci spodziewanego zakresu pomiarowego (zazwyczaj sg to: pH 7,0 1
pH 4,0, niekiedy 7,0 i 9,0, lub zblizone). Roztwory buforowe nalezy przechowywaé w
lodowce, ale przed kalibracja koniecznie nalezy je doprowadzi¢ do temperatury otoczenia.

Przed zanurzeniem elektrody w naczyniu z roztworem wzorcowym koniecznie
nalezy ja przepluka¢ w strumieniu wody destylowanej (z tryskawki) oraz delikatnie
osuszy¢ bibula.

Sprzet: pehametr z eclektrodg szklang lub kompozytows, waga laboratoryjna, dozownik
wody/roztworu.

Szklo i akcesoria: zlewki lub butelki plastikowe (zamykane) 50 cm?®, tyzeczka miarowa o
objetosci 5 lub 10 cm®, bagietki plastikowe (lub szklane) do mieszania, cylinderki miarowe 25
cm® (lub dozownik z ustawiona objetoscia dozowania cieczy 25 cm®), tryskawka z H,O
destylowana i duza zlewka (min. 500 cm®) do splukiwania elektrody, miekka bibuta do
osuszania elektrody.

Odczynniki

- Woda destylowana

- 1 M chlorek potasu: nawazy¢ 74,4 g KCI, rozpuscic w H,O i dopemi¢ (w kolbie
miarowej) do 1000 cm®. Otrzymany roztwor powinien wykazywaé pH 5,6 — 6,4.

- 0,01 M chlorek wapnia: 1,11 g bezwodnego CaCl; (lub: 1,47g CaCl,-2 H,0) rozpusci¢ w
H,0 i dopehi¢ (w kolbie miarowej) do 1000 cm®

- Roztwory buforowe: zwykle o pH 7,0 i 4,0. Roztwory buforowe nalezy przechowywaé¢ w
lodowce.

Wydanie 8 13



C. Kabata, A. Karczewska.: Metodyka analiz laboratoryjnych gleb i roslin

5. ZAWARTOSC WEGLANOW (ROWNOWAZNIK CaCO5)
METODA SCHEIBLERA

Wykonanie oznaczenia

1.

2.

o1

Odwazy¢ od 1,00 do 20,00 g gleby (w zaleznosci od przewidywanej® zawartosci CaCOs)
do suchej kolby stozkowej o pojemnosci 250 cm® (nawazka s).

Do naczynka przeznaczonego na kwas w aparacie Scheiblera wla¢ cylinderkiem
miarowym lub pipeta 10 cm® 10% roztworu HCI.

Wsung¢ bardzo ostroznie naczynko z kwasem do kolby z probka w taki sposob, aby kwas
przedwczesnie nie wylal si¢ na glebe.

Zamkna¢ szczelnie stoik korkiem.

Wyroéwna¢ do jednakowego poziomu ptyn w naczyniach polaczonych przez podniesienie
stoika z ptynem (i zanotowaé poziom poczatkowy). Ustawi¢ kranik w takim potozeniu,
aby wydzielajacy si¢ z gleby CO; nie mégt wydostac si¢ poza aparat.

Przechyli¢ kolbg z probka w takim stopniu, aby kwas wylat si¢ z naczynka na glebg.
Wydzielajacy si¢ CO, wypiera stopniowo ciecz z naczynia kalibrowanego. Przy bardzo
duzej ilosci wydzielajacego si¢ kwasu nalezy otworzy¢ kran boczny 1 wypusci¢ czese
plynu z lewego ramienia aparatu do naczynia rezerwowego.

Pomiar prowadzi¢ az do zaniku wydzielania si¢ CO,, o czym $wiadczy nie zmieniajacy
si¢ poziom plynu w naczyniach.

Odczyta¢ objetos¢ v wydzielonego CO, (objetos¢ wypartego plynu), odczyta¢ z tabeli
mase 1 cm® CO; w zalezno$ci od temperatury i ci$nienia panujgcego w pomieszczeniu
laboratoryjnym (parametr d).

Obliczanie wynikow:

% CaCO3 =

dxv
sx10

gdzie:

d

- wspolczynnik masy CaCO; odpowiadajacy wydzieleniu 1 cm® CO, — odczytaé z tabeli

(ponizej),

V_
S_

objetosé¢ wydzielonego CO; (cm®),
nawazka gleby (g).

Sprzet: waga, aparat Scheiblera,
Szklo: kolbka stozkowa 250 cm®, cylinderek miarowy 10 lub 25 cm?®,.

Odczynniki

10% HCI — do kolby o pojemnosci 1000 cm® wlaé¢ ok. 0,5 litra wody destylowanej, dola¢
240 cm® stezonego kwasu solnego i dopehié do kreski.

! Przyblizong zawarto$¢ weglanu wapnia mozna ustali¢ umieszczajac niewielka probke gleby na szkietku
zegarkowym 1 traktujac ja kilkoma kroplami 10% HCI. Przy silnym burzeniu nawazka powinna wynosi¢ 1-5 g,
przy stabym i bardzo stabym 5-20 g.

Wydanie 8 14



C. Kabata, A. Karczewska.: Metodyka analiz laboratoryjnych gleb i roslin

Masa CaCOj3 (mg) odpowiadajaca 1 cm® wydzielonego CO,

w zaleznosci od temperatury i ciSnienia atmosferycznego

Ci$nienie (hPa // mm Hg)
T‘f,'gp' 089 | 993 | 996 | 999 [ 1001 | 1004 | 1006 | 1011 | 1013 | 1017 | 1020 | 1023 [ 1025 | 1028 | 1031
742 | 745 | 747 | 740 | 751 | 754 | 756 | 758 | 760 | 763 | 765 | 767 | 760 | 771 | 774
28 | 4,044 | 4,057 | 4,073 | 4,087 | 4,103 4.1 16| 4,132 | 4,146 | 4,157 | 4,169 | 4,178 | 4,189 | 4,201 | 4,212 | 4,221
27 | 4,057 4,071 4,087 | 4,100 | 4,116 | 4,130 | 4,146 | 4,160 | 4,171 | 4,182 | 4,191 | 4,203 | 4,214 | 4,226 | 4,237
26 | 4,073 |4,087| 4,100 | 4,114 | 4,130 | 4,144 | 4,166 | 4,173 | 4,185 | 4,196 | 4,205 | 4,216 | 4,228 | 4,239 | 4,251
25 | 4,087 4,100 4,116 | 4,130 | 4,145 | 4,160 | 4,176 | 4,189 | 4,201 | 4,212 | 4,221 | 4,232 | 4,244 | 4,255 | 4,267
24 |4,100| 4,114 | 4,130 | 4,144 | 4,160 | 4,173 | 4,189 | 4,203 | 4,214 | 4,226 | 4,235 | 4,246 | 4,257 | 4,269 | 4,280
23 | 4,114 | 4,128 4,144 | 4,157 | 4,173 | 4,197 | 4,203 | 4,216 | 4,228 | 4,230 | 4,248 | 4,260 | 4,271 | 4,282 | 4,204
22 | 4,128 (4,141 4,157 | 4,171 | 4,187 | 4,201 | 4,216 | 4,230 | 4,241 | 4,253 | 4,264 | 4,276 | 4,287 | 4,298 | 4,310
21 | 4144|4157 4,173 | 4,187 | 4,203 | 4,216 | 4,232 | 4,246 | 4,257 | 4,260 | 4,280 | 4,292 | 4,303 | 4,314 | 4,326
20 | 4,157 4,171 4,187 | 4,201 | 4,216 | 4,230 | 4,246 | 4,260 | 4,271 | 4,282 | 4,204 | 4,305 | 4,317 | 4,328 | 4,339
19 | 4,171 |4,185 | 4,201 | 4,214 | 4,230 | 4,244 | 4,260 | 4,273 | 4,285 | 4,296 | 4,307 | 4,319 | 4,330 | 4,342 | 4,353
18 | 4,185 | 4,198 | 4,214 | 4,228 | 4,244 | 4,257 | 4,273 | 4,287 | 4,298 | 4,310 | 4,321 | 4,332 | 4,344 | 4,355 | 4,367
17 | 4,198 | 4,214 | 4,230 | 4,244 | 4,260 | 4,273 | 4,289 | 4,303 | 4,314 | 4,326 | 4,337 | 4,348 | 4,360 | 4,371 | 4,382
16 | 4,214 | 4,230 | 4,244 | 4,260 | 4,273 | 4,280 | 4,303 | 4,317 | 4,328 | 4,330 | 4,351 | 4,362 | 4,373 | 4,385 | 4,396
15 | 4,208 | 4,244 | 4,257 | 4,273 | 4,280 | 4,303 | 4,319 | 4,332 | 4,344 | 4,355 | 4,367 | 4,378 | 4,389 | 4,401 | 4,412
Wydanie 8 15




C. Kabata, A. Karczewska.: Metodyka analiz laboratoryjnych gleb i roslin

6. KWASOWOSC WYMIENNA | GLIN WYMIENNY

Na kwasowos$¢ wymienng sktadaja si¢ czynne oraz wymiennie zwigzane z kompleksem
sorpeyjnym jony H* i AP*. Jony AP* wypierane z kompleksu sorpcyjnego ulegaja w
roztworze hydrolizie, wigzac aniony OH™ pochodzace z dysocjacji H,O (H,0— H'+ OH),
wskutek czego w roztworze pozostaje rownowazna ilo$é kationow H* powstatych z hydrolizy
molekut wody. Hydroliza jednego kationu AI** prowadzi do pojawienia sic w roztworze
trzech kationow H".

Oznaczenie kwasowo$ci wymiennej polega na wyparciu z kompleksu sorpcyjnego
wymiennych jonéw H* i AP za pomoca roztworu obojetnej soli (1 M KCI), doprowadzeniu
do hydrolizy A" i odmiareczkowaniu roztworem zasady sodowej uwolnionych jonow
wodorowych, pochodzacych zaréwno z bezposredniej desorpcji z kompleksu sorpcyjnego, jak
i powstatych wskutek hydrolizy AI**.

W podanej metodzie (w Polsce zwanej metodg Sokotowa) glin wymienny oblicza si¢ z
roznicy miedzy catkowita kwasowoscig wymienng a kwasowoscig pochodzaca wytacznie od
wodoru wymiennego, oznaczang w roztworze, z ktorego usunigto glin zanim ulegt on
hydrolizie. Do usunigcia glinu z roztworu uzywa si¢ fluorku sodu NaF, ktory tworzy z glinem
trudno rozpuszczalny zwigzek NazAlFg (kriolit), zgodnie z reakcja:

AP+ 6NaF = NasAlFs | + 3Na"*
Alternatywnie, st¢zenie glinu wymiennego w roztworze moze by¢ oznaczone bezposrednio,
metoda spektrofotometryczng, np. ICP, MP-AES.

Wykonanie oznaczenia

1. Nawazy¢ 25,0 g powietrznie suchej gleby 1 umiesci¢ w butelce plastikowej o pojemnosci
500 cm®. W przypadku gleb o uziarnieniu piasku lub gleb 0 pHy»0>5,5 mozna uzyé
nawazki 50,0 g.

2. Doda¢ 250 cm® roztworu 1 M KCl i wytrzasa¢ przez 2 godz. na mieszadle obrotowym
przy predkosci obrotowej okoto 40 obr./min.

3. Przesagczy¢ zawiesing przez $redni sgczek do szklanych kolb stozkowych o pojemnosci
>250 cm”.

4. Przenie§¢ pipeta po 50 cm® przesaczu (objetosci: vi = vo = 50 cm®) do 2 kolbek
stozkowych (przy miareczkowaniu r¢cznym, kolorymetrycznym) lub do 2 waskich
zlewek/cylinderkéw (przy miareczkowaniu za pomoca titratora) o pojemnosci 100 cm®.

5. Do jednej z kolbek/zlewek doda¢ 3 cm?® roztworu 3,5% NaF w celu stracenia jonow Al**,

6. Ekstrakty miareczkuje si¢ roztworem 0,01 M NaOH z uzyciem titratora automatycznego
(potencjometrycznie), ustawionego na pH koncowe 8,2.

7. Jesli odczyn gleb byl kwasny (pHwzo ponizej 5) 1 spodziewamy sie wysokiej kwasowosci,
miareczkowa¢ mozna roztworem 0,05 M NaOH (co skraca czas miareczkowania), ale
tylko probki bez dodatku NaF.

8. Analogicznie (punkty 4-7) nalezy wykona¢ drugie oznaczenie (powtorzenie). Wyniki
miareczkowan mozna usredni¢, jesli roznica nie przekracza 10%.

Alternatywnie, przy braku titratora, miareczkowanie mozna wykona¢ tradycyjnie za pomoca
biurety wobec fenoloftaleiny. Do kolbek z odpipetowanym przesaczem dodaé po kilka kropel
fenoloftaleiny i1 miareczkowaé roztworem 0,01 M NaOH do lekko r6zowego zabarwienia,
utrzymujacego si¢ przez 15-20 sekund. Miareczkowania wobec fenoloftaleiny nie zaleca si¢
w przypadku silnego zabarwienia przesaczy (np. przez zwigzku humusowe).
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Obliczanie wynikow:

Kwasowos$¢ wymienng Ky, oblicza si¢ na podstawie miareczkowania ekstraktow bez dodatku
NaF, wediug wzoru:

Kw=ai - n; - 1000 / v; - przy nawazce 25 g
(lub Ky =a; - n; - 500 / v1 przy nawazce 50 Q)

gdzie : Ky — kwasowos$¢ wymienna gleby, cmol(+)/kg
a; — ilo§¢ cm® NaOH zuzyta przy miareczkowaniu do zobojetnienia kwasowosci
wymiennej (w probce bez dodatku NaF)
V1 — objetos¢ miareczkowanego ekstraktu (probka bez dodatku NaF), cm®
Ny — stezenie molowe roztworu NaOH (0,01 M lub 0,05 M)

Glin wymienny AI**,, oblicza sie z roznicy miedzy kwasowoscia wymienna K, (ekstrakty bez
dodatku NaF) i kwasowoscia powodowang przez wymienne jony wodorowe H*,, (ekstrakty z
dodatkiem NaF):

AI3+W = Kw' H+W
czyli:
AP, =1/ v1) n1 — (a2 / Vo) np]- 1000 przy nawazce 25 g
(lub AP, =[(a1/v1) n1 — (a2 / V2)- nz]* 500 przy nawazce 50 Q)

gdzie : AP, — glin wymienny w glebie, cmol(+)/kg
H*w — wodor wymienny w glebie, cmol(+)/kg
a, — ilo§¢ cm® NaOH zuzyta do zobojetnienia kwasowosci pochodzace;j
tylko od wodoru wymiennego (w ekstrakcie z dodatkiem NaF)
V7 — objeto$¢ miareczkowanego roztworu, do ktérego dodano NaF, cm®
Ny — stezenie molowe roztworu NaOH uzytego do miareczkowania probki z NaF
(z reguty 0,01 M)

Jesli do miareczkowania uzyto te same objetosci przesaczu vi=v,=50 cm® i do obydwu
miareczkowan uzyto roztworu NaOH o stezeniu n;=n,=0,01 M, wowczas wzor na A13+W
upraszcza si¢ do postaci:

AP, =02 (a;— @) (cmol(+)/kg), przy nawazce gleby 25 g
(lub AP, =0,1"(a;—a) (cmol(+)/kg), przy nawazce gleby 50 g)

Uwagi

1. Aby wyrazi¢ zawarto$¢ glinu wymiennego w glebie w mg/kg nalezy wynik z
miareczkowania pomnozy¢ przez mase 1 miligramoréwnowaznika AI** wynoszaca 90
mg/cmol(+), wg wzoru: AF*,, (mg/kg gleby) = APF*, (cmol(+)/kg) - 90 mg/cmol(+)

2. Jedli stezenie glinu w roztworze ekstrakcyjnym ma by¢é o0znaczane metods
spektrometryczng (np. ICP, MP-AES), ekstrakt nalezy przesaczy¢ przez saczek twardy
oraz rozcienczy¢ 5x lub 10x. Wynik oznaczenia, podany w mg/kg lub mg/l roztworu,
nalezy skorygowac o stopien rozcienczenia, a nastepnie pomnozy¢ razy 0,9 dla uzyskania
wyniku w cmol(+)/kg gleby. Mnoznik ten ma zastosowanie wylacznie przy proporcji
gleby do roztworu 1:10.

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne (obrotowe), biureta lub titrator
automatyczny z mieszadtem magnetycznym i elektroda pH
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Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci 500 cm® z korkami lub szczelnymi
zakretkami (do wytrzasania), kolby stozkowe o pojemnosci co najmniej 250 cm® (do
sgczenia), saczki 125 mm, pipeta szKlana lub automatyczna do odmierzania przesaczu (50
cm®), kolby stozkowe lub zlewki o pojemnosci 100 cm® (do miareczkowania), cylinder
miarowy 10 cm?® lub osobna biureta (dozowanie NaF).

Odczynniki :

-1 M chlorek potasu: 74,5 g KCl rozpusci¢ w H20 i rozcieczyé do 1000 cm®.

- Roztwér podstawowy 0,1 M zasady sodowej: zawarto$¢ pojemnika z fabrycznie
przygotowang nawazka analityczng 4,00 g NaOH (tzw. fiXanalu) rozpusci¢ w H,O
destylowanej w kolbie miarowej 1000 cm® i dopemi¢ do kreski.

- Roztwér 0,01 M NaOH do miareczkowania: dokladnie odmierzone 100 cm?® roztworu 0,1
M NaOH przenies¢ ilosciowo do kolby miarowej 1000 cm® i dopeti¢ do kreski H,O
destylowang (najlepiej §wiezo przegotowang w celu usuniecia CO,). Roztworu 0,01 M
NaOH nie nalezy przechowywa¢ dhuzej niz 3 dni.

- Roztwér 0,05 M NaOH do miareczkowania: doktadnie odmierzone 250 cm® roztworu 0,1
M NaOH przenie$¢ ilosciowo do kolby miarowej 500 em® i dopeti¢ do kreski H,O
destylowang. Roztworu 0,05 M NaOH nie nalezy przechowywa¢ dtuzej niz 3 dni.

- 3,5 % fluorek sodu: 3,5 g NaF rozpusci¢ w H,O i rozcienczyé do 100 cm® (Trucizna!
Przygotowanie odczynnika i jego dozowanie wylacznie w jednorazowych
rekawiczkach PP lub lateksowych)

- Opcja: 1 % roztwoér fenoloftaleiny: 1 g fenoloftaleiny rozpuscic w 100 cm® alkoholu
etylowego C,HsOH (95 %)
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7. KWASOWOSC HYDROLITYCZNA

Kwasowos¢ hydrolityczna odpowiada maksymalnej kwasowosci gleby, ktora ujawnia
si¢ w warunkach obojetnego i lekko alkalicznego odczynu (mozliwa jest wowczas desorpcja
jondéw H' zwigzanych przez t.zw. tadunki zmienne, zalezne od pH, wynikajace m.in. z
dysocjacji grup -OH i -COOH substancji organicznej).

Kwasowos¢ hydrolityczng oznacza si¢ zasadniczo tylko dla gleb zakwaszonych, ktore
podlega¢ maja wapnowaniu (kwasowos$¢ hydrolityczna stuzy wowczas do okreslenia dawki
wapna). Celowos¢ oznaczania kwasowosci hydrolitycznej dla innych gleb (np. lesnych lub
wapiennych) jest watpliwa.

Zasada oznaczania kwasowosci hydrolitycznej polega na wyparciu z kompleksu
sorpcyjnego gleby wszystkich jonow wodorowych (w tym m.in. zwigzanych przez fadunki
zmienne) za pomoca hydrolizujacych zasadowo octanow Ca lub Na 1 odmiareczkowaniu
uwolnionych jonéw wodorowych roztworem zasady sodowe;.

Warto$¢ kwasowosci hydrolitycznej oznaczanej dla gleb silnie kwasnych moze zosta¢
zafalszowana wskutek tworzenia w ekstrakcie trudno rozpuszczalnego zelu hydroksyoctanu
glinowego.

Wykonanie oznaczenia:

1. 15,0 g gleby powietrznie umiesci¢ w butelce plastikowej o pojemnosei 500 cm®. W
przypadku gleb o pHp20>6,5 nalezy uzy¢ nawazki 30,0 g.

2. Dodaé¢ 150 cm® 1 M octanu sodu lub 0,5 M octanu wapnia 1 wytrzasa¢ przez 2 godz. na
mieszadle rotacyjnym przy predkosci obrotowej okoto 40 obr/min.

3. Zawiesing przesaczy¢ przez sredni saczek, odrzucajac pierwsze krople przesaczu, tak aby
uzyska¢ klarowny roztwor.

4. Z przesaczu pobraé pipeta po 50 cm® (objetos¢ V) roztworu do dwoch zlewek o
pojemnosci 100 cm”.

5. Przesacz miareczkuje si¢ roztworem 0,1 M NaOH za pomocg titratora automatycznego
(potencjometrycznie), ustawionego na pH koncowe 8,2, wynik z dwoch rownolegtych
oznaczen usrednia sig, jesli nie rozni sie wiecej niz 0 10%.

Alternatywnie, przy braku titratora, miareczkowanie mozna wykona¢ tradycyjnie za pomoca
biurety, wobec fenoloftaleiny. Do kolbek stozkowych z odpipetowanym przesgczem dodac po
kilka kropel fenoloftaleiny i miareczkowa¢ roztworem 0,1 M NaOH do lekko rézowego
zabarwienia, utrzymujacego si¢ przez 15-20 sekund. Miareczkowania wobec fenoloftaleiny
nie zaleca si¢ w przypadku silnego zabarwienia przesaczy (np. przez zwigzku humusowe),
ktore utrudnia wychwycenie momentu zabarwienia si¢ fenoloftaleiny.

Obliczanie wynikow:
Kwasowos¢ hydrolityczng gleby oblicza si¢ wg wzoru:

Hh=a-n-1000/v - przy nawazce 15
(ubHy=2a-n-500/v - przy nawazce 30 Q)

gdzie : Hy — kwasowo$¢ hydrolityczna gleby, cmol(+)/kg
a—ilo$¢ cm® NaOH zuzyta przy miareczkowaniu,
n — stezenie molowe roztworu NaOH (zaleca si¢: 0,1 M)

V — objetos¢ roztworu wzieta do miareczkowania, cm® (domyslnie: 50 cm®)
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Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo obrotowe, titrator automatyczny lub biureta.

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci 500 c¢cm® z korkami lub szczelnymi
zakretkami (do wytrzasania), kolby stozkowe lub butelki (do saczenia), saczki 110 lub 125
mm, zlewki (lub kolby stozkowe) o pojemnosci 100 cm® (do miareczkowania).

Odczynniki:

- 1 M octan sodu lub 0,5 M octan wapnia: 136,1 g krystalicznego CH3COONa - 3H,0 (lub
82,0 g bezwodnego CH3COONa) albo 88,0 g (CH3COO),Ca - H,0 rozpusci¢c w wodzie
destylowanej i dopemi¢ do 1000 cm® w kolbie lub cylindrze miarowym

- 0,1 M roztwér zasady sodowej (o precyzyjnie ustalonym stezeniu): zawartos¢ pojemnika z
fabrycznie przygotowang nawazka analityczng 4,00 g NaOH (t.zw. fiksanalu) rozpusci¢ w
H,O destylowanej w kolbie miarowej 1000 cm® i dopetni¢ do kreski.

- Przy miareczkowaniu wobec fenoloftaleiny: 1% roztwor fenoloftaleiny: 1 g fenoloftaleiny
rozpusci¢ w 100 cm® alkoholu etylowego C,HsOH (95 %)
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8. WYMIENNE KATIONY ZASADOWE

Wymienne kationy zasadowe: Ca, Mg, K i Na w glebie oznacza si¢ po ich wyparciu z
kompleksu sorpcyjnego gleby roztworem 1 M octanu amonowego o pH 7,0 (metoda
uniwersalna, aktualnie powszechnie stosowana na $wiecie, np. na potrzeby klasyfikacji gleb
w systematyce WRB oraz Soil Taxonomy) albo roztworem 1 M chlorku amonowego o pH 8,2
(metoda Pallmanna, stosowana w Polsce na wapnowanych glebach uprawnych), przy
zastosowaniu duzego nadmiaru roztworu w stosunku do gleby.

Wykonanie oznaczenia
Wariant 8.1 — z wytrzasaniem zawiesin (analize w calo$ci wykonuje si¢ w 1 dzien)

1. Do butelki plastikowej o pojemnosci 100 cm® nawazyé 1,25 g powietrznie suchej gleby.
W przypadku prébek o uziarnieniu piasku lub probek o pHu20<5,5 nalezy uzy¢ nawazki
2,50 g.

2. Nawazke gleby zala¢ 50 cm® roztworu ekstrakcyjnego (1 M CH3COONH, albo 1 M
NH,4CI).

3. Butelki z zawiesing wytrzasa¢ 2 godziny na wytrzgsarce obrotowej (predkos¢ ok. 40
obr/min).

4. Zawiesing przesaczy¢ przez twardy saczek do kolb stozkowych lub butelek plastikowych
0 pojemnosci co najmniej 50 cm®, odrzucajac pierwsza porcje przesaczu, tak aby uzyskac
klarowny roztwor.

5. Stezenie pierwiastkdw (wapnia, magnezu, potasu i sodu) w przesaczu oznaczy¢ metoda
spektrofotometryczng (AAS, ICP lub inng réwnowazng). Nalezy pamigta¢ o zachowaniu
pewnej iloSci oryginalnego roztworu ekstrakcyjnego — jako proby zerowej oraz dodatku
do wzorcow przy wykreslaniu krzywek wzorcowej.

Wariant 8.2 — z odstawieniem zawiesin 3 dni (analiza trwa 4 dni)

1. Do butelki lub kolby o pojemnosci 100 cm® nawazyé 1,25 g powietrznie suchej gleby. W
przypadku probek o uziarnieniu piasku lub préobek o pHp20<5,5 nalezy uzy¢ nawazki 2,50
g.

2. Nawazke gleby zala¢ 50 cm® roztworu ekstrakcyjnego (1 M CH3COONH, albo 1 M
NH.CI).

3. Zawiesing dokladnie wymiesza¢ (wstrzasajac), pozostawi¢ butelki/kolby na 3 doby, co
pewien czas wstrzasajac zawiesing (przynajmniej 4 razy dziennie).

4. Po 3 dniach zawiesing przesaczy¢ przez twardy saczek do kolb stozkowych lub butelek
plastikowych o pojemnos$ci co najmniej 50 cm®, odrzucajac pierwsza porcj¢ przesaczu, tak
aby uzyskac¢ klarowny roztwor.

5. Stezenie pierwiastkOw (wapnia, magnezu, potasu i sodu) w przesaczu oznaczy¢ metoda
spektrofotometryczng (ICP, MP-AES, FAAS lub inng réwnowazng). Nalezy pamigtac o
zachowaniu do analizy roztworu ekstrakcyjnego — jako proby zerowej oraz dodatku do
wzorcow przy wykreslaniu krzywek wzorcowe;.

Obliczanie wynikow
Na potrzeby obliczenia pojemnosci sorpeyjnej gleby (pojemnosci wymiany kationdw) oraz

wysycenia kationami zasadowymi, wyniki oznaczen podaje si¢ w cmol(+)/kg gleby.
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Aby przeliczyé wyniki oznaczenia stgzeti z AAS/ICP (podane w ppm, mg/dm?® lub mg/l) na
cmol(+)/kg, nalezy oznaczone stgzenia podzieli¢ przez masy miligramoréwnowaznikow
poszczegolnych kationdw, wyrazone w mg/cmol(+), ktore wynosza: dla Ca: 40,08 g/mol / 2
(warto$ciowo$¢) = 20,04 mg/mmol(+) czyli 200,4 mg/cmol(+), dla Mg: 122,5 mg/cmol(+),
dla K: 391 mg/cmol(+) i dla Na: 230 mg/cmol(+).

Po uproszczeniu, stezenia pierwiastkow przelicza si¢ nast¢pujgco:

Ca’* =a-0,20 [cmol(+)/kg gleby],
Mg?* = a-0,327 [cmol(+)/kg gleby],
K* a- 0,102 [cmol(+)/kg gleby],
Na® = a-0,174 [cmol(+)/kg gleby]

gdzie: a - stezenie pierwiastka w roztworze ekstrakcyjnym, mg/dm?® (lub mg/l, ppm)

Jesli zastosowano nawazke gsleby 5 g¢. uzyskany wynik nalezy dodatkowo podzieli¢
przez 2.

Sprzet. waga laboratoryjna, pehametr, mieszadlo rotacyjne (obrotowe), dost¢p do aparatu
spektrometrycznego (ICP, AAS lub innego)

Szklo i akcesoria: kolby szklane o pojemnosci 100 cm® albo butelki plastikowe o pojemnoscei
>50 cm® (do wytrzasania); kolby stozkowe lub butelki o pojemno$ci minimum 50 cm?® (do
saczenia); dozownik roztworu lub cylinder miarowy o poj. 50 cm?, saczki twarde $rednicy
110 lub 125 mm.

Odczynniki:

- 1 M octan amonowy o pH 7,0: nawazy¢ 77,08 g krystalicznego CH3COONH, do zlewki o
poj. 1000 cm® i rozpusci¢ w okoto 900 em® wody destylowanej. Sprawdzi¢ warto$¢ pH
roztworu - powinna wynosi¢ 7,0. W razie potrzeby skorygowa¢ wartos¢ pH dodajac
kroplami zasade amonowa (NH4OH,) lub kwas octowy. Odczyn roztworu sprawdza si%
potencjometrycznie. Nastepnie zawarto$¢ zlewki przenies¢ do kolby miarowej 1000 cm
(lub do cylindra miarowego 1000 cm?®) i dopetni¢ do kreski woda destylowana.

- (alternatywnie) 1 M chlorek amonowy o pH 8,2: nawazy¢ 53,5 g NH4Cl do zlewki o poj.
1000 cm® i rozpusci¢ w okoto 900 cm® wody destylowanej. Odczyn roztworu sprawdza
si¢ metoda potencjometryczng albo wobec fenoloftaleiny, pobierajac niewielka probke
roztworu na szkietko zegarkowe. Nalezy uwaza¢, aby nie przealkalizowa¢ roztworu.

Zawarto$¢ zlewki przeniesé ilosciowo do kolby lub cylindra miarowego 1000 cm® i

dopehi¢ do kreski woda.
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9. CALKOWITA ZAWARTOSC WEGLA ORGANICZNEGO
METODA TIURINA

W metodzie tej utleniaczem wegla organicznego jest mieszanina dwuchromianu potasu i
stezonego kwasu siarkowego (K,Cr,O; + H,SO,). Utlenianie odbywa si¢ w obecnos$ci
katalizatora (siarczanu srebra), z podgrzewaniem zewnetrznym przez 5 minut. Jako reduktor
nadmiaru utleniacza jest stosowany 0,1 M roztwor soli Mohra (FeSO4/NH4/2SO4 6H,0).

Wykonanie oznaczenia

1.

N

ok~

Odwazy¢ na wadze analitycznej 0,10-0,50 g powietrznie suchej gleby, dobrze roztartej i
przesianej przez sito o $rednicy oczek 0,25 lub 0,1 mm. Nawazka gleby powinna by¢
dostosowana do przewidywanej zawartosci prochnicy w probce:

Przewidywana zawarto$¢ prochnicy [%] Nawazka [g]
7-10 0,10
5-7 0,20
2-5 0,30
<2 0,50

Przenie$¢ nawazke gleby do kolby stozkowej o pojemnosci 100 cm® (z waska szyjka).
Doda¢ szczypte (ok. 0,05 g) Ag,SO, oraz z biurety potautomatycznej 10 cm® mieszaniny
chromowej i1 ostroznie wymiesza¢. Probki pozostawi¢ do nastepnego dnia. Nie wolno
nalewa¢ mieszaniny chromowej cylinderkiem miarowym (zbyt mala dokladnos¢) ani
pipeta bez pompki zasysajacej (ze wzgledéw bezpieczenstwa)!

Przykry¢ kolbe lejkiem o srednicy 4-6 cm i ustawi¢ na nagrzanej ptycie elektryczne;.
Doprowadzi¢ mieszaning do wrzenia i od tego momentu powoli gotowac¢, doktadnie przez
5 minut (stoperem kontrolujac czas wrzenia).

Ostudzi¢ kolbe (odstawi¢ na 20-30 min), a lejek sptuka¢ nad kolbg z wewnetrznej i
zewngetrznej strony wodg destylowang z uzyciem tryskawki. Sptukac¢ takze szyjke i $§cianki
kolbki.

Roztwér powinien mie¢ zabarwienie pomaranczowozolte. Brudnozielone zabarwienie
roztworu $wiadczy o niewystarczajacej ilosci utleniacza. W takim przypadku analize
nalezy powtorzy¢ z odpowiednio mniejszg nawazka lub wiekszg obj¢toscig mieszaniny
chromowej.

Nadmiar pozostalego po reakcji K,Cr,0O; miareczkowaé¢ 0,1 M roztworem soli Mohra
uzywajac orto-fenantroliny jako wskaznika (3 krople doda¢ do kolbek bezposrednio przed
miareczkowaniem). Zabarwienie roztworu zmienia si¢ podczas miareczkowania od
brunatnego przez zielone do bordowego. Zmiana zabarwienia jest bardzo wyrazna.
Rownolegle do analizy gleby, w ten sam sposodb, prowadzi si¢ oznaczenie ,,$lepej” probki
kontrolnej (bez gleby) réwniez w 2-3 powtdrzeniach. Dla zapewnienia wolnego 1
rownomiernego wrzenia (co zabezpiecza K,Cr,0; przed rozkladem) do kolbek
kontrolnych dodaje si¢ 0,1 g roztartego pumeksu.
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Obliczenia:
(K=P)-n-0,003-100
% Corg = S

gdzie:

K - objetos¢ soli Mohra [ecm®] zuzyta do zmiareczkowania ,$lepej” probki kontrolnej
(odpowiada objetosci KoCr,07 wzigtej do utleniania C),

P - objeto$¢ soli Mohra [em®] zuzyta do zmiareczkowania badanej probki,

n — stezenie molowe soli Mohra,

S - nawazka gleby [g],

0,003 - masa wegla rownowazona przez 1 cm®1 M soli Mohra,

100 - przeliczenie na procenty.

Sprzet: sito o Srednicy oczek 0,25 mm; waga analityczna; elektryczna ptyta grzejna; stoper;
biureta pétautomatyczna (10 cm®) do odmierzania mieszaniny chromowej, biureta do
miareczkowania, mozdzierz

Szklo: kolbki stozkowe z waskimi szyjkami (100 cm®); mate lejki; tryskawka.

Odczynniki

- stezony kwas siarkowy,

- mieszanina chromowa (0,068 M roztwor dwuchromianu potasu w kwasie siarkowym): 20
g K2Cr,07 rozpuscié w 500 cm® H,0, nastgpnie doda¢ 500 cm® stezonego H,SO4. Kwas
nalezy dolewaé porcjami (po ok. 100 cm®), chfodzac butle z mieszanina.

- 0,1 M s6l Mohra: 39,21 g FeSO4(NH;)SO, - 6 H,0 rozpusci¢ w ok. 0,5 1 wody, doda¢ 10
cm® stezonego HySO4 1 dopetni¢ wodag do 1000 cm®. Roztwor soil Mohra nalezy
przechowywac¢ w ciemnosci i nie dtuzej niz kilka dni. Do kazdej serii oznaczen nalezy
oznaczy¢ rzeczywiste st¢zenie soil Mohra wobec 0,1 M roztworu KMnOQOy,

- 0,1 M mianowany roztwor nadmanganianu potasu: zawarto$¢ ampuiki (fixanalu)
ilosciowo przenies¢ do kolby miarowej 1000 em® i dopehic¢ do kreski.

- orto-fenantrolina (indykator miareczkowania): 1,485 g o-fenantroliny oraz 0,695 ¢
FeSO47H,0 (nie myli¢ z solg Mohra!) rozpusci¢ w wodzie w kolbce miarowej 100 cmg,
dopehi¢ do kreski. Nalezy uzy¢ kolbki przeznaczonej specjalnie do tego celu! (silnie
zabarwiona na czerwono),

- Ag,SO, — krystaliczny,

- roztarty pumeks.
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10. CALKOWITA ZAWARTOSC AZOTU
METODA KJELDAHLA
(z destylacja w aparacie Parnasa-Wagnera)

Metoda Kjeldahla polega na przeprowadzeniu catkowitej zawartosci azotu w probce
gleby do postaci amonowej i jego oznaczenie metoda destylacji. W tym celu dokonuje si¢
rozkladu substancji organicznej gleby za pomocg stezonego kwasu salicylowo-siarkowego na
gorgco. W tych warunkach azot amonowy przechodzi w (NH4),SO,. Jako katalizatora reakcji
dodaje si¢ mieszaning selenowg (CuSO4, K;SO4, SeSO, zmieszane w stosunku 1:1:1).
Obecny w glebie azot azotanowy ulega redukcji w reakcji z tiosiarczanem sodu w obecnos$ci
kwasu siarkowego. Po przejsciu catkowitej ilosci azotu w siarczan amonu, azot oznacza si¢
metoda destylacji. Wskutek dodania zasady sodowej (w aparacie Parnasa-\Wagnera) siarczan
amonu ulega rozkladowi z wydzieleniem amoniaku, wigzanego nastgpnie w odbieralniku
przez kwas borowy. Ilo$¢ zwigzanego przez kwas borowy NHs, a na tej podstawie ilo$¢ azotu,
okresla si¢ przez miareczkowanie 0,1 M kwasem solnym.

Wykonanie oznaczenia

Etap I - mineralizacja

1. Odwazy¢ 1,00 g powietrznie suchej gleby (0,50 g jesli gleba jest silnie prochniczna) do
szerokiej probowki mineralizacyjne;.

2. Doda¢:

- 5cm?® kwasu salicylowo-siarkowego,

- 10cm® stezonego H,SOy,

- szczypte katalizatora reakcji - mieszaniny selenowej (ok. 0,2 g) oraz

- 2 gtiosiarczanu sodu. Tiosiarczan powinien by¢ dodawany pod wyciagiem, ze wzgledu na
mozliwos¢ wydzielania si¢ HyS. Zawarto$¢ probowki ostroznie wymiesza¢, probowke
przykry¢ lejkiem i pozostawi¢ w digestorium do nastepnego dnia.

3. Mineralizacj¢ poczatkowo nalezy prowadzi¢ w nizszej temperaturze, stopniowo j3
zwigkszajac — zgodnie z instrukcjg laborantki. Utrzymywac roztwor w stanie wrzenia tak
dlugo az ciecz ulegnie odbarwieniu.

4. Po ostygnieciu zawartos¢ probowki mineralizacyjnej przenie$¢ ilosciowo do kolby
miarowej 0 poj. 100 cm®, doda¢ 5 kropli czerwieni metylowej oraz uzupemi¢ woda do
kreski 1 doktadnie wymieszac.

Etap Il - destylacja

5. Przygotowanie odbieralnika: przenies¢ z biurety 25 cm® 3% kwasu borowego do kolby
stozkowej o pojemnosci 100 (lub 250) cm®, doda¢ 10 kropli wskaznika Tashiro i umie$ci¢
pod chlodnica w ten sposdb, aby rurka byla zanurzona w kwasie borowym.

6. Pobra¢ pipeta 25 cm’ klarownego roztworu po mineralizacji i wla¢ do kolby aparatu
destylacyjnego Parnasa — Wagnera przez lejek tulipanowy.

7. Odmierzy¢ cylinderkiem miarowym 25 cm® 33% NaOH i wla¢ do kolby destylacyijne;.
Roztwor w kolbie powinien zmieni¢ zabarwienie z czerwonego (malinowego) na zotte
(miodowe). Przeptukac¢ lejek tulipanowy woda destylowang i zamkna¢ kran lejka.

8. Wlaczy¢ grzatke elektryczng podgrzewajaca kolbe z woda destylowana, aby powstajaca
para wodna doprowadzita do wrzenia zawarto$¢ kolby destylacyjnej. Uwolniony amoniak
wraz z parg wodng przechodzi przez chlodnice do odbieralnika.

9. Destylacje prowadzi¢ do momentu, az objetos¢ roztworu w kolbce stozkowej zwigkszy si¢
do 2-3 krotnie, a jego barwa zmieni si¢ z niebieskiej na morska. Przerwanie destylacji
nastepuje w momencie wyltgczenia grzalki elektryczne;j.

10. Sptuka¢ koniec chtodnicy woda za pomoca tryskawki.
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Etap 111 - miareczkowanie
11. Miareczkowa¢ amoniak zwigzany przez kwas borowy roztworem 0,1-molowym HCI do

zmiany zabarwienia z zielonkawego do niebieskiego.

Obliczanie wynikow

% N =

(P-K)x 0,014 x 0,1x 100

S

Gdzie :

P_
K-

objetosé 0,1 M HCl zuzyta do miareczkowania roztworu po destylacji [cm®]
objetos¢ 0,1 M HCI zuzyta do miareczkowania kontroli — 25 cm®3% HsBOs

0,014 — ilo$¢ N odpowiadajaca 1 cm® 0,1 M HCI

0,1 — stezenie molowe HCI uzytego do miareczkowania

100 — przeliczenie na procenty

S —masa gleby dla jakiej odnosi si¢ wynik miareczkowania, wyznaczona z rOwnania:

nxd
S=
\'
gdzie:
n —nawazka gleby [g],
d — objetos¢ roztworu (wyciagu) uzyta do destylacji [cm?],

V —

objetos¢ kolby miarowej wypekionej roztworem po mineralizacji [cm3]

na 0got (zgodnie z przepisem): v=100 em®, d=25 cm?®, wowezas s =n x 0,25 [g]

Sprzet. waga analityczna, blok mineralizacyjny, aparat Parnasa - Wagnera, biurety do
odmierzania kwasu borowego i miareczkowania

Szklo: probowka mineralizacyjna (szeroka), kolba miarowa (100 cm?®), cylinderek miarowy
(50 cm®), pipeta (25 cm®), kolbka stozkowa (100 lub 250 cm®), tryskawka.

Odczynniki

stezony HySOy4,

kwas salicylowo-siarkowy: 60 g kwasu salicylowego rozpusci¢ w 1 1 stezonego H,SQOy,
mieszanina selenowa,

tiosiarczan sodu (krystaliczny),

33% roztwor NaOH: 330 g granulatu NaOH rozpusci¢ w ok. 0,6 1 wody destylowanej i
dopeié¢ do 1000 cm®),

3% kwas borowy: 30 g H3BOj3 rozpusci¢ w ok. 0,5 1 H>O i dopehi¢ do 1000 cm’,

0,1 M kwas soln3y: zawarto$¢ ampuitki (tzw. fixanal) iloSciowo przenies¢ do kolby
miarowej 1000 cm® i dopetni¢ wodg do kreski.

czerwien metylowa: 0,2 g czerwieni rozetrze¢ w mozdzierzu i rozpuscic w 100 cm
alkoholu etylowego (nalezy uzy¢ mozdzierza i kolby miarowej przeznaczonych specjalnie
do tego celu)

wskaznik Tashiro: rozetrze¢ 0,03 g czerwieni metylowej, doda¢ 0,1 g blekitu metylowego,
rozpusci¢ w 20 cm® wody destylowanej i dopemi¢ do 100 cm® alkoholem etylowym
(nalezy uzy¢ mozdzierza i kolby miarowej przeznaczonych specjalnie do tego celu).

3
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11. PRZYSWAJALNE FORMY FOSFORU, POTASU I

MAGNEZU
METODA EGNERA-RIEHMA | SCHACHTSCHABELA

Dla gleb uzytkowanych rolniczo opracowano procedur¢ oceny ich zasobnosci w
przyswajalne dla roslin formy makrosktadnikow: fosforu, potasu i magnezu w oparciu o
wyniki ekstrakcji tych pierwiastkow z gleby, zgodnie z metoda Egnera-Riehma (dla P i K)
oraz Schachtschabela (dla Mg).

11.1. ROZPUSZCZALNY (“PRZYSWAJALNY”) FOSFOR I POTAS
METODA EGNERA-RIEHMA

Metoda polega na ekstrakcji fosforu i potasu z gleby roztworem mleczanu wapnia
buforowanym do pH ok. 3,6. Zaklada si¢, ze formy fosforu i potasu ekstrahowane tym
odczynnikiem stanowig pule obu pierwiastkOw przyswajalng dla roslin. Liczby graniczne,
okreslajace stopien zasobnosci gleb w fosfor i potas, stosowane w Stacjach Chemiczno-
Rolniczych, odnosza si¢ wylacznie do tej metody ekstrakeji.

Uwaga: Roztwory zawierajace mleczan wapnia s3 bardzo nietrwale. Oznaczenia fosforu i
potasu w probkach muszg by¢é wiec wykonane najpdzniej nastepnego dnia po
przeprowadzeniu ekstrakcji.

Etap I. Wykonanie oznaczenia

1. 2,00 g suchej gleby umiesci¢ w butelce plastikowej o pojemnosci co najmniej 120 cm®.

2. Dodaé¢ 100 cm® $wiezo przygotowanego roztworu 0,04 M mleczanu wapnia o pH 3,55 (+
0,05). Jednoczesnie przygotowac takze kontrolng probe ,,Slepa” - bez gleby.

3. Wytrzasa¢ przez 1,5 godz. na mieszadle rotacyjnym przy predkosci obrotowej okoto 40
obr./min.

4. Przesaczy¢ przez $redni saczek, odrzucajac pierwsza porcje (kilka cm®) przesaczu, tak aby
uzyska¢ klarowny roztwor. Uzywac sgczkow bezfosforowych i bezpotasowych.

5. Z uzyskanego przesaczu pobierane beda 2 probki roztworu, kazda o objetosei 25 cm® -
jedna do analizy P, druga - do analizy K.

6. Rownolegle nalezy przygotowac roztwory wzorcowe (w porcjach o tej samej objetosci v
= 25 cm®), zawierajace zroznicowane stezenia K i P. Sposob przygotowania roztworow
wzorcowych o stezeniach odpowiadajacych zakresowi zawartosci od 0 do 50 mg/100g
gleby KO oraz P,0s opisano ponizej.

Etap II. Przygotowanie roztworéow wzorcowych

1. Przygotowaé nietrwaly roboczy roztwor wzorcowy P i K, zawierajacy w 1 cm®: 0,1 mg
P,Os i 0,1 mg K0, rozcienczajac 10-krotnie zapasowy roztwor wzorcowy. Na
sporzadzenie dwoch serii wzorcow (jednej - do analizy K i drugiej - do analizy P) potrzeba
ok. 350 cm® roboczego roztworu wzorcowego. Aby przygotowa¢ 500 cm® tego roztworu,
nalezy dokladnie odmierzong objetos¢ 50 cm® (pipeta: 2 x 25 cm®) zapasowego roztworu
wzorcowego rozcienczy¢ woda destylowang w kolbie miarowej 500 cm®.

2. Przygotowaé roztwory do krzywych wzorcowych, odmierzajac pipeta podane w tabeli
ilosci roztworow: zapasowego 0,8 M mleczanu wapnia oraz roboczego roztworu
wzorcowego P i K (0,1 mg/cm®), i dopehiajac do 200 cm® woda destylowana (w kolbach
miarowych 200 cm?®).
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3. Oznaczenie stezenie P 1 K w roztworach wykonuje si¢ metoda spektrometryczng (ICP,
MP-AES lub rownowazng)

objetos¢ objetos¢ Roztwory zawieraja P i K w stgzeniach
roboczego roztworu zapasowego roztworu | odpowiadajacych nastgpujacym zawarto§ciom w
wzorcowego P i K mleczanu wapnia glebie:
(o stez. 0,1 mg/cm’®) (0,8-molowego) mg P,Os/ 100g gleby mg K,0 / 100g gleby
cm® cm®
0 10 0 0
1 10 2,5 2,5
2 10 5 5
4 10 10 10
6 10 15 15
8 10 20 20
10 10 25 25
12 10 30 30
20 10 50 50

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnos$ci co najmniej 120 cm® z korkami lub

szczelnymi zakretkami, butelki lub kolby stozkowe do sgczenia zawiesiny, lejki, saczki 110
lub 125 mm, pipeta 25 cm® do odmierzania przesaczu, tryskawka z H,O destylowana, kolby
miarowe 200 cm?® do sporzadzenia wzorcow.

Odczynniki

- Roztwor zapasowy mleczanu wapnia (0,8 M roztwor mleczanu wapnia w 0,4 M HCI): 30
g mleczanu wapnia Ca(CHsCHOHCOO),- 5 H,0 rozpusci¢ w ok. 200 cm?® goracej wody
destylowanej w kolbie miarowej 250 cm®. Doda¢ 10 cm® 10 M HCI (przygotowanego
przez dopehienie 82.5 cm® stezonego HCI woda destyl. do 100 cmg). Podgrza¢ do
rozpuszczenia (nie dopuszczajac do wrzenia!). Ostudzi¢, uzupetni¢ do kreski (do 250 cm3)
wodag destylowang. Przenies¢ do butelki z ciemnego szkta. Do utrwalenia roztworu dodaé 3
krople chloroformu. Roztwor jest trwaty przez ok. 1 tydzien.

- Roztwor roboczy mleczanu wapnia (0,04 M roztwor mleczanu wapnia w 0,02 M HCI), pH
okoto 3.55. Roztwor roboczy przygotowaé rozcienczajac 20-krotnie roztwédr zapasowy
mleczanu wapnia.

- Roztwor wzorcowy P i K - zapasowy. Roztwor zapasowy zawiera 1 mg P,0s i 1 mg K,0O
w 1 ml: 0,958 g KH,PO4 + 0,267 g KCl rozcienczy¢ do 500 cm®. Mozna dodaé 2 krople
formaliny. Roztwor przechowywac w loddéwce.

- Roboczy roztwor wzorcowy P i K. Roztwor roboczy zawiera 0,1 mg P,Os i 0,1mg KO w
1 cm®. Aby go przygotowaé, nalezy rozcienczyé roztwor zapasowy 10-krotnie.

11.2. ROZPUSZCZALNY (“PRZYSWAJALNY”) MAGNEZ
METODA SCHACHTSCHABELA

Metoda polega na ekstrakcji magnezu z gleby roztworem 0,0125 M CaCl, przy stosunku
gleby do roztworu m:v wynoszacym 1:10. Zaktada si¢, ze formy magnezu ekstrahowane tym
odczynnikiem stanowig pule przyswajalng dla roslin. Liczby graniczne, okreslajace stopien
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zasobno$ci gleb w magnez, stosowane W Stacjach Chemiczno-Rolniczych, odnosza si¢
wylacznie do tej metody ekstrakcji.

Wykonanie oznaczenia

1. 5,00 g suchej gleby umiescié¢ w butelce plastikowej o pojemmnosci co najmniej 60 cm®

2. Doda¢ 50 cm® roztworu 0,0125 M CaCl,.

3. Wiytrzasaé przez 2 godz. na mieszadle rotacyjnym przy predkosci obrotowej okoto 40
obr./min.

4. Przesaczy¢ przez twardy saczek, odrzucajac pierwsze krople przesaczu, tak aby uzyskaé
klarowny roztwor.

5. Zawartos¢ Mg w ekstrakcie oznacza¢ metoda AAS, ICP, MP-AES lub inna, rownowazng.
Wyniki odczytuje si¢ w mg/dm® (ppm) w analizowanym roztworze, co odpowiada
liczbowo takze zawarto$ci rozpuszczalnego Mg w 100 g gleby

Mgy = a = (mg Mg/100 g gleby)
gdzie: Mg, - zawartos¢ w glebie Mg przyswajalnego dla roslin (mg Mg/100 g gleby)
a - stezenie Mg w ekstrakcie, mg/dm® (ppm)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci co najmniej 60 cm® z korkami lub
szczelnymi zakretkami, butelki lub kolby stozkowe 100 cm® (do saczenia), lejki, saczki
twarde 110 lub 125 mm.

Odczynniki:

- 0,0125 M chlorek wapnia CaCl, - 1,39 g CaCl, bezwodnego (albo 1,84 g CaCl,-2 H,0
lub 2,74 g CaCl,- 6 H,0) rozpusci¢ w H,0 i dopeti¢ (w kolbie miarowej) do 1000 cm®
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12. PRZYSWAJALNE FORMY MAKRO- |
MIKROSKEADNIKOW

METODA MEHLICH-3

Wykonanie oznaczenia

1. 2,00 g suchej gleby umiescié w butelce plastikowej o pojemnosci 50 cm®

2. Dodaé 20 cm® roztworu Mehlich-3. Zalewa¢ nie wiecej niz 10 probek jednoczesnie.
Probka nie moze sta¢ po zalaniu dluzej niz 2 minuty bez wytrzasania.

3. Wiytrzgsaé (jak najintensywniej) doktadnie 5 minut.

4. Przefiltrowa¢ przez saczki Srednie. Probka musi by¢ przefiltrowana natychmiast po
wytrzasaniu.

5. Przesaczy¢ przez twardy saczek, odrzucajac pierwsze krople przesaczu, tak aby uzyskaé
klarowny roztwor.

6. Zawartos¢ fosforu i innych sktadnikow w ekstrakcie oznaczaé¢ metodg ICP, MP-AES lub
inng, rownowazna.

Wyniki oznaczen (w mg/l, mg/dm? lub ppm) przelicza sie na kilogram gleby

Puws = a 10 (mg P/kg gleby)

gdzie: Pwms - zawarto$¢ w glebie P przyswajalnego (mg P/kg gleby)
a - stezenie P w ekstrakcie, mg/dm® (ppm)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnoéci co 50 cm® z korkami lub szczelnymi
zakretkami, butelki 50 cm® (do saczenia), saczki twarde 110 mm.

Wszystkie butle i cylinderki wylgcznie plastikowe, nie szklane (ze wzgledu na
dodatek NH4F)

Odczynniki:

Odczynniki niezbedne do przygotowania roztworu ekstrakcyjnego:
- NH4NO; czda,

- NH,4F czda,

- EDTA'HZ czda

- kwas octowy (stg¢zony)

- kwas azotowy (stgzony)

Przygotowanie roztworu ekstrakcyjnego (w naczyniu plastikowym 1 litr, na okoto 45
probek gleby):

- uzy¢ kolby miarowej lub wykalibrowa¢ naczynie plastikowe do objetosci 1 litra,

- ustawi¢ naczynie na mieszadle magnetycznym, wla¢ 400 ml wody destylowane;,

- doda¢ 20 g NH4NO; (miesza¢ minimum 10 minut),

- odwazy¢ 0,556 g NH4F do czystej nieuzywanej 16deczki, ktdérg po uzyciu nalezy
wyrzuci¢. Doda¢ do roztworu ekstrakcyjnego (miesza¢ okoto 1 godziny),

- odwazy¢ 0,292 g EDTA-H,, doda¢ do roztworu ekstrakcyjnego (miesza¢ okoto 3
godzin lub nawet przez catg noc),

- doda¢ 11,5 ml kwasu octowego odmierzonego za pomoca cylindra plastikowego
(miesza¢ 15 minut),
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- doda¢ 0,8 ml kwasu azotowego odmierzonego za pomocg cylindra plastikowego
(miesza¢ 15 minut),

- dopetni¢ wodg do 1 litra, mieszac jeszcze przez godzing.

- pH roztworu powinno by¢ 2,5+0,1. Adjustowa¢ za pomoca 1M HCI lub 1M NH,OH.
Przed kazdym pomiarem pH mieszaé roztwor przez minimum 15 minut!
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13. MINERALIZACJA GLEB KWASEM NADCHLOROWYM
ZAWARTOSC PIERWIASTKOW SLADOWYCH ZBLIZONA DO CALKOWITEJ

Wykonanie oznaczenia

1. 1,00 g gleby roztartej tak, by przechodzita przez sito 0,25 mm, odwazy¢ do szklanych
probéwek mineralizacyjnych (w dwoch powtdrzeniach).

2. Dodaé 10 cm® stezonego kwasu nadchlorowego za pomoca dozownika.

3. Rownolegle przygotowac¢ 2 proby kontrolne (bez gleby), umieszczajac w probéwkach
wylacznie kwas nadchlorowy.

4. Probowki mineralizacyjne nakry¢ szklanymi ,.chlodniczkami  smoczkowymi”
wypetionymi woda lub szklanymi lejkami o $rednicy 4-6 cm i pozostawi¢ do nastgpnego
dnia (w przypadku niewielkiej ilosci prochnicy 1 weglanow, mineralizacj¢ mozna
prowadzi¢ bezposrednio po zalaniu probek kwasem).

5. Mineralizacj¢ poczatkowo nalezy prowadzi¢ w nizszej temperaturze (ok. 120°C),
stopniowo ja zwiekszajac (do ok. 2500C). Utrzymywac roztwor w stanie wrzenia az do
jasno zéltej barwy lub catkowitego odbarwienia zawiesiny.

6. Zdja¢ probowki z mineralizatora, wystudzi¢, a ekstrakt przenie$¢ ilosciowo do kolb
miarowych o pojemnosci 50 cm®.

7. Kolby dopemi¢ do kreski, nastepnie ekstrakt przesgczy¢ przez twarde saczki do kolb
szklanych o pojemmosci co 100 cm? lub butelek plastikowych.

8. Oznaczenie zawartosci pierwiastkoOw §ladowych w wyciggach wykonuje si¢ metodg ASA,
ICP, MP-AES lub réwnowazng. Jesli okaze si¢ to konieczne, przesacz nalezy dodatkowo
rozcienczyc.

Przeliczenie wynikow:
Me =50-a (mg/kg gleby)

gdzie: Me - zawarto$¢ metalu w glebie, mg/kg gleby
a - oznaczone stezenie pierwiastka w ekstrakcie, mg/dm?® (mg/l, ppm)
50 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga analityczna, blok mineralizacyjny (uktad otwarty), dozownik kwasu
nadchlorowego

Szklo: szklane probowki mineralizacyjne, kolby miarowe 50 cm?®, butelki plastikowe lub
kolby szklana o pojemnosci ok. 100 cm® (do saczenia), chtodniczki smoczkowe lub szklane
lejki 40-60 mm (do mineralizacji), lejki szklane lub plastikowe (do sgczenia), sgczki twarde
110 mm, tryskawka z woda destylowana.

Odczynniki: 60-70% kwas nadchlorowy HCIO, (stosowany bez rozcienczenia).
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14. MINERALIZACJA GLEB ,,WODA KR()LEWSKA”
ZAWARTOSC PIERWIASTKOW SLADOWYCH ZBLIZONA DO CALKOWITEJ

Wykonanie oznaczenia

Procedura 14.1: w bloku mineralizacyjnym, w ukladzie otwartym

1. 1,00 g gleby roztartej tak, by przechodzita przez sito 0,25 mm, odwazy¢ do szklanych
probéwek mineralizacyjnych (w dwoch powtorzeniach).

2. Za pomoca dozownikéw doda¢ 7,5 cm® stezonego kwasu solnego, a nastepnie 2,5 cm
stezonego kwasu azotowego (,woda krolewska” jest mieszaning kwasu solnego |
azotowego w proporcji 3:1). Natychmiast nakry¢ szklanymi ,chlodniczkami
smoczkowymi” wypelnionymi woda lub szklanymi lejkami o s$rednicy 4-6 cm. W
zwiazku z wydzielaniem si¢ szkodliwych oparéw, procedura musi by¢ wykonywana w
digestorium ze sprawnie dziatajacym wyciggiem!

3. Rownolegle przygotowac¢ 2 préby kontrolne (bez gleby), umieszczajac w probéwkach
wylacznie wode krolewska.

4. Probowki mineralizacyjne pozostawi¢ do nastgpnego dnia (w przypadku niewielkiej ilosci
prochnicy 1 weglandéw, mineralizacje mozna prowadzi¢ bezposrednio po zalaniu probek
kwasami).

5. Mineralizacja trwa 3 godziny. Poczatkowo nalezy ja prowadzi¢ w nizszej temperaturze
(ok. 100°C), stopniowo ja zwiekszajac (do ok. 200°C). Utrzymywaé roztwdr w stanie
wrzenia, regularnie sprawdzajac, czy kwasy nie ulegly nadmiernemu odparowaniu. Jesli z
probowki ubylo wigcej niz 30% mieszaniny kwasow, probowke nalezy zdja¢ z bloku,
wystudzi¢ i uzupehi¢ kwasem solnym i azotowym w proporcji 3:1. Mineralizacja trwa 3
godziny, nawet jesli probki gleby lub zawiesina nie odbarwig sie.

6. Zdja¢ proboéwki z mineralizatora, wystudzi¢, a ekstrakt przenie$¢ iloSciowo do kolb
miarowych o pojemnosci 50 em®.

7. Kolby dopemi¢ do kreski, nastepnie ekstrakt przesgczy¢ przez twarde saczki do kolb
szklanych o pojemnoéci co 100 cm® lub butelek plastikowych.

8. Oznaczenie zawartosci pierwiastkow §ladowych w wyciggach wykonuje si¢ metodg ASA,
ICP, MP-AES lub réwnowazng. Jesli okaze si¢ to konieczne, przesacz nalezy dodatkowo
rozcienczyc.

3

Przeliczenie wynikow:
Me =50-a (mg/kg gleby)

gdzie: Me - zawarto$¢ metalu w glebie, mg/kg gleby
a - oznaczone stezenie pierwiastka w ekstrakcie, mg/dm® (mg/I, ppm)
50 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga analityczna, blok mineralizacyjny (ukfad otwarty), dozowniki kwasu solnego i
azotowego

Szklo: szklane probowki mineralizacyjne, kolby miarowe 50 cm?®, butelki plastikowe lub
kolby szklane o pojemnosci ok. 100 cm® (do saczenia), chiodniczki smoczkowe lub szklane
lejki 40-60 mm (do mineralizacji), lejki szklane Iub plastikowe (do saczenia), saczki twarde
110 mm, tryskawka z wodg destylowana.

Odczynniki:
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- kwas solny — st¢zony,
- kwas azotowy — stgzony.

Procedura 14.2: w piecu mikrofalowym, w ukladzie zamkni¢tym

(Wkrétce zostanie uzupetiona).

Przeliczenie wynikow:
Me =100-a (mg/kg gleby)

gdzie: Me - zawarto$¢ metalu w glebie, mg/kg gleby
a - oznaczone stezenie pierwiastka w ekstrakcie, mg/dm® (mg/l, ppm)
100 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga analityczna, piec mikrofalowy (uktad zamknigty), dozowniki kwasu solnego i
azotowego

Szklo: teflonowe naczynia mineralizacyjne, kolby miarowe 50 cm?®, butelki plastikowe lub
kolby szklane o pojemnosci ok. 100 cm® (do saczenia), lejki szklane lub plastikowe (do
saczenia), sgczki twarde 110 mm, tryskawka z woda destylowana.

Odczynniki:

- kwas solny — stezony,
- kwas azotowy — stezony
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15. MINERALIZACJA MATERIALU ORGANICZNEGO

NA SUCHO
CALKOWITA ZAWARTOSC PIERWIASTKOW SLADOWYCH

Wykonanie oznaczenia

1. Do kwarcowej lub szklanej parownicy odwazy¢ 5,00 g powietrznie suchego, zmielonego
materiatu organicznego (ro$liny, $ciotka, torf, komposty, osady itd.).

2. Wstawi¢ do pieca muflowego i spala¢ powoli w temperaturze 150-200°C (przez co
najmniej godzing), nastepnie temperature ustawi¢ na 450°C na co najmniej 4 godziny Po
wylaczeniu pieca parownice pozostawi¢ w nim do wystygnigcia. Po dobrze
przeprowadzonym spalaniu popiot jest szarobiaty lub szary, jedynie przy duzej zawartosci
pierwiastkow metalicznych popidét moze mie¢ inne zabarwienie.

3. Popidt zwilzy¢ odrobing wody destylowanej (z tryskawki) oraz dozownikiem lub
cylinderkiem dodac¢ 2 em® stezonego kwasu azotowego.

4. Roéwnolegle przygotowa¢ 2 proby kontrolne (bez popiotu), dodajagc do parownic

wylacznie wode 1 kwas.

Zawarto$¢ parownicy odparowac do sucha na plycie grzejnej lub fazni.

Probe wstawi¢ ponownie do pieca i prazy¢ przez 1 godzing w temperaturze 450°C.

7. Po wystudzeniu popidt zwilzy¢ woda destylowang 1 doda¢ 5 cm® kwasu solnego (roztwor

1:1). Wystepuje ,,burzenie” bedace przejawem rozkltadu weglandow. Jesli popidt nie

przeszedt do zawiesiny, doda¢ kolejng porcje kwasu solnego 1 ostroznie wymieszac.

Ekstrakt przenies¢ ilosciowo do kolb miarowych o pojemnosci 50 cm®.

9. Kolby dopemi¢ do kreski, nastepnie ekstrakt przesgczy¢ przez twarde saczki do kolb
szklanych 100 cm? lub butelek plastikowych

10. Oznaczenie zawartosci pierwiastkow Sladowych w wyciggach wykonuje si¢ metodg AAS,
ICP, MP-AES Iub inng, réwnowazng. Jesli okaze si¢ to konieczne, przesacz nalezy
dodatkowo rozcienczyc.

oo

o

Przeliczenie wynikow:
Me =10-a (mg/kg gleby/materiatu)

gdzie: Me - zawarto$¢ metalu w glebie/materiale, mg/kg gleby/materiatu
a - oznaczone stezenie pierwiastka w ekstrakcie, mg/dm® (mg/l, ppm)
10 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby/materiatu)

Sprzet: waga analityczna, piec muflowy, ptyta grzejna lub taznia wodna, dozownik kwasu
azotowego i solnego

Szklo: parownica szklana lub kwarcowa, kolba miarowa 50 cm?®, butelka plastikowa lub kolba
szklana o pojemnosci 100 cm®, lejki 40-60 mm (szklane lub plastikowe), saczki twarde 110
mm, tryskawka z woda destylowana.

Odczynniki:

- kwas azotowy — stezony,
- kwas solny 1:1 (objetosciowo).
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16. ROZPUSZCZALNE/PRZYSWAJALNE FORMY
PIERWIASTKOW SLADOWYCH W GLEBIE

Przyswajalno$¢ metali cigzkich dla roslin (a takze mikroflory i fauny glebowej) zalezy
nie tyle od calkowitej zawartos$ci metali w glebie ile od form, w jakich wystepuja. Przyjmuje
si¢, ze pulg metali cigzkich przyswajalng dla roslin stanowi ich ilo$¢ rozpuszczalna w
odpowiednio dobranym roztworze ekstrakcyjnym.

16.1. POTENCJALNIE ROZPUSZCZALNE FORMY
PIERWIASTKOW SLADOWYCH
EKSTRAKCJA W DTPA (WG NORMY ISO)

Test DTPA opracowany zostat przez Lindsaya i1 Norvella (1978) dla oceny
fitoprzyswajalnosci mikroelementow: Cu, Fe, Mn i Zn w glebach alkalicznych. Obecnie
wykorzystywany jest do ekstrakcji metali cigzkich w rdéznych glebach, m.in.
zanieczyszczonych, niezaleznie od ich odczynu. Test posiada status normy ISO (DIS 14870).
Metoda polega na ocenie zawartosci w glebie form metali ciezkich ekstrahowanych
roztworem 0,005 M DTPA + 0,1 M TEA (trietanoloamina) + 0,01 M CaCl,, o pH 7,3.

Wykonanie analizy

1. Nawazy¢ 10,0 g suchej gleby do plastikowych butelek o pojemnosci 50 cm®. W glebach
organicznych nalezy uzy¢ nawazki 2,00 g.

2. Dodaé 20 cm® roztworu DTPA

3. Miesza¢ zawarto$¢ przez 2 godz. na mieszadle rotacyjnym z szybkoscig ok. 40 obr/min., W

temp. ok. ok. 20°C

(Zalecane: odwirowa¢ w celu oddzielenia ekstraktu (10 minut, 3000 G))

Przesgczy¢ supernatant (lub zawiesing) przez twardy sgczek do plastikowych butelek

plastikowych lub kolb stozkowych 50-100 cm®, odrzucajac pierwsze krople przesaczu,

(Zalecane: dodatkowo supernatant przesaczy¢ przez membrang 0,2 um lub 0,45 um)

7. Zawarto$ci metali w ekstraktach oznacza si¢ metoda AAS, ICP, MP-AES Ilub inng
rOwnowazna.

o s

o

Przeliczenie wynikow na mg/kg gleby

Meprpa =2 -2 (mg/kg gleby) (gleby mineralne, nawazka 10 g), lub
Meprpa =10 - a (mg/kg gleby) (gleby organiczne, nawazka 2 g)
gdzie:

Meprpa - zawarto$¢ w glebie form Me rozpuszczalnych w DTPA, mg/kg
a - oznaczone stezenie Me w ekstrakcie, mg/dm® (mg/I, ppm)
2 lub 10 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci co najmniej 50 cm® z korkami lub
szczelnymi zakretkami (do wytrzasania), butelki lub kolby stozkowe 50-100 cm® (do
saczenia), lejki, saczki twarde 110 lub 125 mm.
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Odczynniki: Roztwér DTPA: 0,005 M DTPA + 0,01 M CaCl; + 0,1 M trietanolaminy o pH
7,30. Nawazy¢ do zlewki objetosci 1000 cm® 14,92 g trietanolaminy (TEA), 1,967 g DTPA i
1,11 g bezwodnego CaCl, (albo 1,47 g CaCly- 2 H,0). Rozpusci¢ w okoto 100 cm® wody
destylowanej. Doda¢ wody destylowanej do ok. 900 cm®, doprowadzié¢ pH do wartosci 7,3 +
0,05 przy pomocy HCI (1:1), mieszajac stale roztwor na mieszadle magnetycznym (pod
wyciagiem). Przela¢ do kolby miarowej 1000 cm?® i uzupehié do kreski.

Ocena zasobnosci gleby w przyswajalne Cu, Zn, Mn i Fe - na podstawie testu DTPA

Pierwiastek Zawartosci form metali rozpuszczalnych w DTPA, mg/kg
deficytowe (niewystarczajace) | odpowiednie (wystarczajace)
Cu <0,2 >(,2
Zn <0,5 >1,0
Mn <1,0 >1,0
Fe <2,5 >4.5

16.2. POTENCJALNIE ROZPUSZCZALNE FORMY
PIERWIASTKOW SLADOWYCH
EKSTRAKCJA W ROZCIENCZONYM KWASIE AZOTOWYM (WG NORMY ISO)

Ekstrakcja rozcienczonym kwasem azotowym, w warunkach pH okoto 0,5 stanowi
alternatywe dla testu DTPA.  Stluzy oznaczeniu zawartoSci w glebie potencjalnie
bioprzyswajalnych form pierwiastkow $ladowych. Metoda uzyskata status normy 1SO
(17586:2016). Zostala zaproponowana przez Westerfhoffa w 1954 r. dla oceny zasobnosci
gleb w przyswajalne dla roslin formy Cu.

Metoda polega na ocenie zawartosci w glebie form pierwiastkow $ladowych
ekstrahowanych rozcienczonym kwasem azotowym o stezeniu 0,43 M, co pozwala na
uzyskanie pH ok. 0,5-1,0, zgodnie z zaleceniami normy ISO 17402: 2008 dotyczacej
okreslania bioprzyswajalnosci zanieczyszczen. Metod¢ mozna stosowaé do wszystkich
rodzajow gleb.

Wykonanie analizy
Nawazy¢ 2,50 g suchej gleby do plastikowych butelek o pojemnosci 50 cm3.
Doda¢ 25 cm® roztworu 0,43 M HNO3
Miesza¢ zawarto$¢ przez 2 godz. na mieszadle rotacyjnym, w temp. pokojowe;]
(Zalecane: odwirowac w celu oddzielenia ekstraktu)
Przesaczy¢ supernatant (lub zawiesing) przez twardy saczek do plastikowych butelek
plastikowych lub kolb stozkowych 50-100 cm®, odrzucajac pierwsze krople przesaczu,
(Zalecane: dodatkowo supernatant przesaczy¢ przez membrang 0,2 pm lub 0,45 um)
Zawartos$ci metali w ekstraktach oznacza si¢ metoda AAS, ICP, MP-AES lub inng
roOwnowazna.

oo PE

~No

Uwaga: w przypadku gleb weglanowych lub zawierajacych znaczne ilo$ci weglanow nalezy
zastosowac zwigkszone ilosci kwasu, tak aby koncowe pH ekstraktu miescilo si¢ w przedziale
0,5-1,0. Uzyskuje si¢ to (przy nawazce gleby 2,50 g) - dodajac 0,1 cm® 5M HNO; na kazdy
1% CaCOj. Zastosowanie bardziej stezonego (5M) kwasu jest tu wskazane, aby nie
spowodowac radykalnej zmiany stosunku m:v, ktory wynosi w tej analizie 1:10
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Przeliczenie wynikéw na mg/kg gleby
Me nunos =10 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Me pnos - zawarto$¢ w glebie form Me potencjalnie rozpuszczalnych (podatnych na
ekstrakcje rozcienczonym kwasem azotowym), mg/kg

a - oznaczone stezenie Me w ekstrakcie, mg/dm®

10 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci co najmniej 50 cm® z korkami lub
szczelnymi zakretkami (do wytrzasania), butelki lub kolby stozkowe 50-100 cm® (do
saczenia), lejki, saczki twarde 110 lub 125 mm.

Odczynniki: 0,43 M HNOs: Rozpuscié 30 ml stezonego HNO3 (65%, cz.d.a.) w 1000 cm®
wody destylowanej. (Na pierwszym etapie wla¢ kwas do ok. 900 ml wody - w kolbie
miarowej 1000 cm®, a nastepnie uzupehié do kreski).

16.3. PIERWIASTKI SLADOWE ROZPUSZCZALNE W 1M HCI
(FORMY ,,PRZYSWAJALNE” wg PROCEDURY IUNG)

Metoda polega na ekstrakcji metali z gleby roztworem 1 M HCI, przy stosunku gleby
do roztworu 1:10. Po przesaczeniu ekstraktu metale oznacza si¢ w nim metodg absorpcyjnej
spektrofotometrii atomowej (AAS) 1 przelicza na mg/kg gleby. Oceny zasobnos$ci gleby w
metale petnigce funkcj¢ mikroelementow (Cu, Zn, Mn 1 Fe) dokonuje si¢ w oparciu o liczby
graniczne, zalezne od kategorii cigzkosci gleby.

Wykonanie analizy

1. Nawazy¢ 5,00 g suchej gleby do plastikowych butelek o pojemnos$ci co najmniej 60 em®

2. Dodaé 50 cm® roztworu 1 M HCI

3. Miesza¢ zawartos$¢ przez 1 godz. na mieszadle rotacyjnym z szybkos$cia ok. 40 obr/min.,

4. Przesaczy¢ zawarto$é do plastikowych butelek lub kolb stozkowych 100 cm?®, odrzucajac
pierwsze krople przesaczu,

5. Zawarto$ci metali w ekstraktach oznacza si¢ metoda AAS, ICP, MP-AES lub inng
rOwnowazna.

Przeliczenie wynikow na mg/kg gleby
Menci =10 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Meyc - zawarto$¢ w glebie form Me rozpuszczalnych w 1M HCI, mg/kg
a - oznaczone stezenie Me w ekstrakcie, mg/dm® (mg/I, ppm)
10 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr.

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci co najmniej 60 cm® z korkami lub
szczelnymi zakretkami (do wytrzasania), butelki lub kolby stozkowe 100 cm® (do saczenia),
lejki, saczki twarde 110 lub 125 mm.

Odczynniki: 1 M kwas solny HCI — odmierzy¢ cylindrem miarowym (o pojemnosci 100 cm®)
objetos¢ 82,5 cm?® stezonego HC1 (d = 1,19 g/em®) i rozcieticzyé H,O do 1000 cm®. Wszystkie
czynnos$ci wykonywac¢ pod wyciggiem.
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16.4. PIERWIASTKI SLADOWE ROZPUSZCZALNE
W 0,11 M KWASIE OCTOWYM

Test jest pierwszym etapem sekwencyjnej ekstrakcji BCR, zaproponowanej przez
European Community Bureau of Reference. Metoda umozliwia ekstrakcje frakcji tatwo
rozpuszczalnych w srodowisku kwasnym lacznie z frakcja wymienng i weglanowa.

Proste kwasy organiczne maja wptyw na mobilno$¢ metali cigzkich przede wszystkim
poprzez obnizanie pH i mozliwo$¢ tworzenia komplekséw z jonami metali. Zastosowanie
0,11M kwasu octowego jako ekstrahenta umozliwia imitacje naturalnych warunkow
wystepujacych w ryzosferze i w warstwie §ciolki.

Wykonanie analizy

1. Nawazy¢ 2,50 g suchej gleby do plastikowych butelek o pojemnos$ci co najmniej 60 cm®

2. Dodaé 50 cm® roztworu 0,11 M kwasu octowego.

3. Miesza¢ zawarto$¢ przez 16 godzin na mieszadle rotacyjnym z szybkoscig ok. 40 obr/min.
(odpowiednio zaplanowaé czas: rozpoczecie wytrzasania o godz. 16:00 o0znacza
koniecznos¢ sgczenia o godz. 8:00 dnia nastgpnego).

4. Przesaczy¢ zawarto$¢ do plastikowych butelek Iub kolb stozkowych o pojemnosci 50-100
cm®, odrzucajac pierwsze krople przesaczu,

5. Zawarto$ci metali w ekstraktach oznacza si¢ metoda AAS, ICP, MP-AES lub inng
rOwnowazng.

Uwaga: ekstrakty sg nietrwale, mozna je przechowywaé¢ w lodéwce w szczelnie zamknigtych
naczyniach maksymalnie 3 dni!

Przeliczenie wynikow na mg/kg gleby
Meo: =20 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Mey: - zawarto$¢ form Me rozpuszczalnych w 0,11M kwasie octowym, mg/kg
a - oznaczone stezenie Me w ekstrakcie, mg/dm® (mg/l, ppm)
20 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr.

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci co najmniej 60 cm® z korkami lub
szczelnymi zakretkami (do wytrzasania), butelki lub kolby stozkowe 50-100 cm® (do
saczenia), lejki, sagczki twarde 110 lub 125 mm.

Odczynniki: 0,11 M kwas octowy (CHsCOOH) — odmierzy¢ pipeta objetosé 6,25 cm® 80%
kwasu octowego w kolbie miarowej 1000 cm® i dopeti¢ do kreski woda destylowana.
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16.5. POTENCJALNIE ROZPUSZCZALNE FORMY
PIERWIASTKOW SLADOWYCH
EKSTRAKCJA W KWASIE WERSENOWYM (EDTA)

Metoda polega na ocenie zawartosci w glebie form metali cigzkich ekstrahowanych
roztworem 0,02 M EDTA (kwasu wersenowego) w buforze octanowym o pH 4,65.

Wykonanie analizy

1. Nawazy¢ 10,0 g suchej gleby do plastikowych butelek o pojemnosci co najmniej 60 cm®

2. Dodaé 50 cm® roztworu 0,02 M EDTA w buforze octanowym o pH 4,65.

3. Wytrzasa¢ zawiesing przez 30 minut na mieszadle obrotowym z szybkoscig ok. 40
obr/min..

4. Przesaczy¢ zawiesing przez twardy saczek do plastikowych butelek lub kolb stozkowych
100 cm®, odrzucajac pierwsze krople przesaczu.

5. Zawarto$ci metali w ekstraktach oznacza si¢ metoda AAS, ICP, MP-AES lub inng
rOwnowazng.

Przeliczenie wynikow na mg/kg gleby
Meepta =5 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Megpra - zawarto$¢ w glebie form Me rozg)uszczalnych w EDTA, mg/kg
a - oznaczone stezenie Me w ekstrakcie, mg/dm® (mg/l, ppm)
10 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci co najmniej 60 cm® z korkami lub
szczelnymi zakretkami (do wytrzasania), butelki lub kolby stozkowe 100 cm® (do saczenia),
lejki, saczki twarde 110 lub 125 mm.

Odczynniki:

- 0,02 M kwas wersenowy EDTA w buforze octanowym o pH 4,65 (jest to roztwoér o
sktadzie 0,5 M CH3COONH, + 0,5 M CH3;COOH + 0,02 M EDTA) - w zlewce 1000
cm® rozpusci¢ 38,5 g octanu amonowego CH;COONH, w niewielkiej ilosci wody
destylowanej (ok. 200-300 cm®), doda¢ 25 cm® kwasu octowego CH3COOH i 5,845 g
EDTA. Uzupemi¢ woda destylowana do objetosci ok. 900 cm®. Sprawdzi¢ pH i
skorygowa¢ do wartosci 4,65 + 0,03 dodajac matymi porcjami kwas octowy CH;COOH
lub zasad¢ amonowa NH4OH (roztwér amoniaku w wodzie). Przenies¢ do kolby
miarowej i uzupetni¢ woda destylowang do kreski. Wszystkie czynnosci wykonywac¢ pod

wyciagiem!
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16.6. PIERWIASTKI SLADOWE ROZPUSZCZALNE W
1M AZOTANIE AMONOWYM

Ekstrakcja 1 M NH4NO; pozwala na oceng aktualnej fitoprzyswajalnosci metali, m.in.
w glebach zanieczyszczonych. Przyjmuje si¢, ze roztwdr ten ekstrahuje z gleby tatwo
rozpuszczalne oraz wymienne (niespecyficznie sorbowane) formy metali, tj. pulg aktualnie
przyswajalng dla roslin.
Ta ekstrakcja uzyskata status normy ISO (ISO 19730: 2008)

(Uwaga: Nalezy braé¢ pod uwage fakt, ze w przypadku gleb o alkalicznym odczynie jony amonowe z
odczynnika powodujq ekstrakcje zawyzonych ilosci Cu oraz Ni, w wyniku tworzenia sig
kompleksowych polgczern amina-miedziowych i amina-niklowych)

Wykonanie analizy

1. Nawazy¢ 10,00 g suchej gleby do plastikowych butelek o pojemnosci ok. 50 cm3.

2. Doda¢ 25 cm® roztworu 1 M NH4NOs.

3. Miesza¢ zawarto$¢ przez 2 godz. na mieszadle rotacyjnym z szybkoscig ok. 20 obr/min., w
temp. ok. 20°C

4. Zalecane: odwirowa¢ w celu oddzielenia ekstraktu (10 minut, 1000 G)

Przesaczy¢ supernatant (lub zawiesing) Is)rzez twardy saczek do plastikowych butelek

plastikowych lub kolb stozkowych 100 cm”, odrzucajac pierwsze krople przesaczu

6. W celu utrwalenia ekstraktu mozna doda¢ do 0,5 cm® stezonego HNO® (65%) cz.d.a.

Utrwalone probki mozna przechowywac przez kilka dni.

(Zalecane: dodatkowo supernatant przesgczy¢ przez membrane 0,2 um lub 0,45 um)

8. Zawartosci metali w ekstraktach oznacza si¢ metoda AAS, ICP, MP-AES lub inng
rOwnowazna.

o

~

Przeliczenie wynikow na mg/kg gleby
Me nHanos = 2,5 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Me nanos - zawarto$¢ w glebie form Me rozpuszczalnych w 1 M NH4NO3, mg/kg
a - oznaczone stezenie Me w ekstrakcie, mg/dm® (mg/l, ppm)
25 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci co najmniej 50 cm® z korkami lub

szczelnymi zakretkami (do wytrzasania), butelki lub kolby stozkowe 50-100 cm® (do
saczenia), lejki, saczki twarde 110 lub 125 mm, pipeta (do zakwaszenia/utrwalenia

przesaczy).

Odczynniki:
- 1M azotan amonu NHs;NO;3 - rozpusci¢ 80,04 g krystalicznego NHisNO; w H30 i
dopemi¢ (w kolbie miarowej) do 1000 cm®,

- Stezony kwas azotowy HNO3 (65%) cz.d.a, do utrwalenia probek
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16.7. PIERWIASTKI SLADOWE ROZPUSZCZALNE W 0,01 M CaCl,

Roztwor 0,01 M CaCl, uwazany jest za przydatny odczynnik ekstrakcyjny dla oceny
rzeczywistej rozpuszczalnosci metali 1 ich uwalniania z fazy stalej gleby do roztworu
glebowego. Byl rozpatrywany przez BCR jako uniwersalny odczynnik ekstrakcyjny do
oznaczania zasobno$ci gleb w przyswajalne formy makroelementow (z wyjatkiem P) i
mikroelementow, jednak ostatecznie nie zostala opracowana norma ISO dla tej ekstrakcji.
Roztwor 0,01 M CaCl; jest jednak wymieniony jako jeden z odczynnikow zalecanych do
okreslania bioprzyswajalnosci zanieczyszczen, zgodnie z ISO 17402: 2008.

Ekstrakcja 0,01 M CaCl, pozwala na oceng aktualnej bioprzyswajalnosci metali
ciezkich, szczegdlnie w glebach w znacznym stopniu zanieczyszczonych.

Wykonanie analizy

1. Nawazy¢ 2,50 g suchej gleby do plastikowych butelek o pojemnosci okoto 50 cm3

2. Doda¢ 25 cm® roztworu 0,01 M CaCl2

3. Miesza¢ zawarto$¢ przez 2 godz. na mieszadle rotacyjnym z szybkoscig ok. 40 obr/min., w
temp. ok. 20°C

4. (Zalecane: odwirowac¢ w celu oddzielenia ekstraktu (10 minut, 3000 G))

5. Przesgczy¢ supernatant (lub zawiesing) przez twardy sgczek do plastikowych butelek
plastikowych lub kolb stozkowych 50-100 cm?, odrzucajac pierwsze krople przesaczu

6. (W celu utrwalenia ekstraktu mozna doda¢ do 0,5 cm® stezonego HNO3 (65%) cz.d.a.

Utrwalone probki mozna przechowywac przez kilka dni.)

(Zalecane: dodatkowo supernatant przesgczy¢ przez membrange 0,2 um lub 0,45 pum)

8. Zawartosci metali w ekstraktach oznacza si¢ metoda AAS, ICP, MP-AES lub inng
rOwnowazna.

~

Przeliczenie wynikow na mg/kg gleby
Mecaciz =10 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Mecaci2 - zawartos¢ w glebie form Me rozpuszczalnych w CaCl,, mg/kg
a - oznaczone stezenie Me w ekstrakcie, mg/dm® (mg/l, ppm)
10 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr absorpcji atomowej AAS

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnoséci co najmniej 50 cm® z korkami lub
szczelnymi zakretkami (do wytrzasania), butelki lub kolby stozkowe 50-100 cm® (do
saczenia), lejki, sagczki twarde 110 lub 125 mm.

Odczynniki:
- 0,01 M chlorek wapnia CaCl, - 1,11 g bezwodnego CaCl, (lub 1,47 g CaCl,-2 H,O lub
2,19 g CaCly' 6 H,0) rozpusci¢ w H20 i dopeti¢ (w kolbie miarowej) do 1000 cm®

- (Stezony kwas azotowy HNOj3 (65%) cz.d.a, do utrwalenia probek)
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16.8. PIERWIASTKI SLADOWE ROZPUSZCZALNE W
1M AZOTANIE AMONOWYM

Zwykle zawarto$¢ w glebie pierwiastkoéw §ladowych rozpuszczalnych w wodzie jest
niewielka. Dopuszcza si¢ (alternatywnie) dwie procedury ekstrakcji: z zastosowaniem
stosunku m:v albo 1:2 (w oparcm o zalozenia ISO 21268-2007 — cz.1), albo 1:10 (I1SO
21268-2007 cz.2).

Dla gleb zw1e;zlejszych lub bogatych w substancj¢ organiczng zalecany jest stosunek 1: 10
Nalezy jednak zwrdci¢ uwage, ze uzyskiwane stgzenia pierwiastkow sladowych w ekstrakcie
sg przy stosunku 1:10 znacznie nizsze niz przy stosunku 1:2, dlatego w przypadku gleb o
niewielkich zawartos$ciach pierwiastkow sladowych nalezy rozwazy¢ ekstrakcje przy m:v 1:2.

Wykonanie analizy (opcja 1:10)

1. Nawazy¢ 2,5 g suchej gleby do plastikowych butelek o pojemnosci ok. 50 cm3

2. Dodaé 25 cm® wody podwojnie destylowanej / demineralizowane;j

3. Miesza¢ zawarto$¢ przez 2 godz. na mieszadle rotacyjnym z szybkoscig ok. 40 obr/min., w
temp. ok. 20°C

(Zalecane: odwirowac w celu oddzielenia ekstraktu (10 minut, 3000 G))

Przesaczy¢ supernatant (lub zawiesing) przez twardy saczek do plastikowych butelek
plastikowych lub kolb stozkowych 50-100 cm?, odrzucajac pierwsze krople przesaczu,

6. (Zalecane: dodatkowo supernatant przesaczy¢ przez membrane 0,2 um lub 0,45 um)

7. Zawarto$ci metali w ekstraktach oznacza si¢ metoda AAS, ICP, MP-AES lub inng

rOwnowazng.

ok~

Przeliczenie wynikow na mg/kg gleby
Me w20 =10 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Me w20 - zawarto$¢ w glebie form Me rozpuszczalnych w wodzie, mg/kg
a - oznaczone stezenie Me w ekstrakcie, mg/dm°
10 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

Sprzet: waga laboratoryjna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr

Szklo i akcesoria: butelki plastikowe o pojemnosci co najmniej 50 cm® z korkami lub
szczelnymi zakretkami (do wytrzasania), butelki lub kolby stozkowe 50-100 cm® (do
saczenia), lejki, saczki twarde 110 lub 125 mm, pipeta (do zakwaszenia/utrwalenia

przesaczy).

Odczynniki:

Woda podwojnie destylowana / demineralizowana

Wymogi normy ISO: zaleca si¢ aby woda destylowana spehiata normy ISO3696, stopien 2:
przewodnictwo elektryczne ponizej 0,1 mS/m, co odpowiada rezystancji powyzej 0,01 MQ m
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17. ZELAZO ,,WOLNE” (NIEKRZEMIANOWE)

METODA CYTRYNIANOWO — WEGLANOWO - DWUTIONINOWA (CBD)
PROCEDURA ORYGINALNA, WG MEHRY | JACKSONA

Wykonanie oznaczenia

1. 2,50 g gleby zawierajacej mniej niz 0,5 g Fe,O3, roztartej tak, by przechodzila przez sito
0,1 mm, odwazy¢ do szklanych stoiczkéw typu simax. Wielko§¢ probki powinna by¢
dobrana odpowiednio do spodziewanej ilosci Fe.

2. Dodaé¢ 20 cm® 0,3 M cytrynianu sodu i 2,5 cm® 1 M kwasnego weglanu sodu, zakrecié
stoiczki.

3. Rownolegle przygotowac 2 proby kontrolne (bez gleby), dodajac do sloiczkow te same
odczynniki 1 poddajac takiej samej obrobce jak stoiczki z gleba.

4. Sloiczki z zawiesing umiesci¢ w basenowej fazni wodnej i podgrza¢ do temperatury 75-
80°C wstrzasajac od czasu do czasu zawiesing w sloiczkach. Nie wolno przekroczy¢
temperatury 80°C, gdyz powyzej 80°C ditionit moze ulega¢ rozkladowi. Nie nalezy
nalewac¢ zbyt duzo wody do tazni, gdyz grozi to wywracaniem si¢ stoiczkéw z probkami.

5. Gdy temperatura zawiesiny glebowej osiggnie 75-80°C, doda¢ tyzeczka miarowg ok. 0,5 g
krystalicznego Na,S,04, niezwlocznie wymieszaé, i nastepnie jeszcze wstrzgsa¢ od czasu
do czasu przez 5 min.

6. Doda¢ drugg — 0,5 g porcje NaS,0,4 i kontynuowaé wstrzgsanie od czasu do czasu przez
kolejne 10 min.

7. Po ekstrakcji doda¢ 5 em® NaCl dla wywotania flokulacji i przesaczy¢ do zwazonej
uprzednio butelki plastikowej o pojemnosci 70-100 cm® (z_szeroka szyjka). Jezeli
zawiesina nie flokuluje z dodatkiem NaCl, doda¢ 5 cm® acetonu (C3HgO), wymieszaé i
ogrza¢ w fazni wodnej. Alternatywna procedura flokulacji obejmuje dodanie 2—4 kropli
roztworu Superfloc, wymieszanie i przesaczenie.

8. Ustawi¢ butelke z przesagczem na wadze 1 dopeli¢ woda destylowang do wagi 50 g
ekstraktu (uwzgledni¢ wage butelki plastikowej).

9. Przesacz nalezy 5x rozcienczy¢ wodg destylowang (np. w probéwkach: 4 ml przesaczu +
16 ml wody).

10. Oznaczenie zawarto$ci zelaza (i ew. glinu, manganu i krzemu) w wyciggu wykonuje si¢
metodg ICP, MP-AES lub rownowazng.

Sprzet: waga analityczna, taznia wodna basenowa, spektrofotometr.

Szklo: stoiczek typu simax (grubos$cienny, z niebieska zakretka), cylinderki miarowe 50 cm®
(lub dozownik), kolba szklana lub butelka plastikowa 100 cm® z szeroka szyjka (do saczenia),
pipeta 5 cm®, probowki szklane lub plastikowe 25 cm?® (do rozcieficzen), lejki szklane lub
plastikowe, saczki twarde 110 lub 125 mm, lyzeczka miarowa (0,5 grama)

Odczynniki

- 0,3 M cytrynian sodu: 88,2g krystalicznego NasCs HsO7* 2H,0 rozpusci¢ w 200 cm®
wody destylowanej w 1 1kolbie miarowej i dopehi¢ do kreski.

-1 M kwasny weglan sodu: 84g NaHCO3 rozpusci¢ w 200 cm® wody destylowanej w 1 |
kolbie miarowej 1 dopetié¢ do kreski.

- dwutionin sodu (ditionit sodu, Na,S,0,) — krystaliczny.

- chlorek sodu (NaCl), roztwor nasycony lub Superfloc, poliakrylamidowy czynnik
flokulujacy
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Przeliczenie wynikow na mg/kg gleby
Feq =50 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Fey - zawarto$¢ zelaza wolnego — niekrzemianowego (manganu/glinu/krzemu), mg/kg
a - oznaczone stezenie Fe w ekstrakcie, mg/dm?® (mg/l, ppm)

50 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

dodatkowo nalezy uwzglednic¢ rozcienczenie przesaczu!

Jesli wyniki majq by¢ podane w formie tlenkowej, nalezy zastosowac nastepujqce przeliczniki:
% Fe,03 =1,43x % Fe

% A|203 = 1,89 X % Al.
% MnO, =1,58 x % Mn
% SiO; =2,14x%Si
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18. ZELAZO ,WOLNE” (NIEKRZEMIANOWE)
METODA UPROSZCZONA WG HOLMGRENA

Wykonanie oznaczenia

1.
2.
3.

4.

1,00 g drobno roztartej gleby odwazy¢é do butelki plastikowej o pojemnosei 100 cm?®,
Doda¢ 50 cm® buforu cytrynianowo-dwutioninowego.

Wytrzasa¢ mieszaning przez 16 godz. na mieszadle obrotowym z szybko$ciag ok. 40
obr/min.

W celu przyspieszenia flokulacji mozna doda¢ 2—-4 krople roztworu Superfloc i silnie
wstrzasng¢ zawiesing.

Ekstrakt przesaczy¢ na sgczku twardym do butelek plastikowych lub kolb szklanych o
pojemnosci 100 cm® (szerokie szyjki).

Przesacz nalezy 5x rozcienczy¢ woda destylowang (np. w probowkach: 4 ml przesaczu +
16 ml wody).

Oznaczenie zawartosci zelaza (i ewentualnie glinu 1 manganu) w wyciaggu wykonuje si¢
metodg ICP, MP-AES, ICP lub réwnowazng. Jesli okaze si¢ to konieczne, przesacz nalezy
dodatkowo rozcienczyc.

Sprzet: waga analityczna, mieszadlo rotacyjne, spektrofotometr.

Szklo: butelki plastikowe 100 cm® (do wytrzasania), kolby szklane lub butelki plastikowe 50-
100 cm® (do saczenia), cylinderek miarowy 50-100 cm® (lub dozownik), pipeta 5 cm?,
probowki szklane lub plastikowe 25 cm® (do rozcienczen), lejki szklane lub plastikowe, saczki
twarde 110 lub 125 mm.

Odczynniki

Bufor cytrynianowo-dwutioninowy (17% cytrynian sodu + 1,7% dwutionin sodu): 103,3
g krystalicznego cytrynianiu sodu NasCs Hs07*2H,0 rozpusci¢ w ok. 500 cm® wody
destylowanej w 1 | kolbie miarowej, doda¢ 16,7 g krystalicznego dwutioninu sodu
(ditionit sodu, Na;S,04) i dopetni¢ do kreski.

Superfloc, poliakrylamidowy czynnik flokulujacy

Przeliczenie wynikéw na mg/kg gleby

Feq =50 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Fey - zawarto$¢ zelaza wolnego — niekrzemianowego (Mn, Al, Si), mg/kg
a - oznaczone stezenie Fe w ekstrakcie, mg/dm® (mg/l, ppm)
50 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

dodatkowo nalezy uwzgledni¢ rozcienczenie przesaczu!
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19. ZELAZO ,AKTYWNE”
(AMORFICZNE, NIEKRYSTALICZNE)

METODA SZCZAWIANOWA (W CIEMNOSCI) WG TAMMA | SCHWERTMANNA

Wykonanie oznaczenia

1.

N

Do butelki plastikowej o pojemnosci 100 cm® odwazyé 1,00 g gleby roztartej tak, by
przechodzita przez sito o $rednicy oczek 0,1 mm.

Dodaé 50 cm? roztworu szczawianu amonowego o pH 3,0.

Zakrecone butelki jak najszybciej umiesci¢ na mieszadle i rozpoczaé wytrzasanie probek
W_CIEMNOSCI. Wytrzasanie powinno trwa¢ doktadnie 2 godziny.

Po zakonczeniu wytrzasania jak najszybciej rozpoczal saczenie ekstraktu do butelek
plastikowych lub kolb szklanych o pojemnosci 50-100 cm?® (szerokie szyjki).

Przesacz nalezy 5x rozcienczy¢ woda destylowang (np. w probowkach: 4 ml przesaczu +
16 ml wody).

Oznaczenie zawartos$ci zelaza (i ewentualnie glinu) w wyciggu wykonuje si¢ metoda ICP,
MP-AES, ICP lub rownowazng. Jesli okaze si¢ to konieczne, przesacz nalezy dodatkowo
rozcienczyc.

Sprzet: waga analityczna, wytrzasarka.
Szklo: butelki plastikowe 100 cm® (do wytrzasania), kolby szklane lub butelki plastikowe 50-
100 cm® (do saczenia), cylinderek miarowy 50-100 cm® (lub dozownik), pipeta 5 cm®,

pro

bowki szklane lub plastikowe 25 cm?® (do rozcienczen), lejki szklane lub plastikowe, saczki

twarde 110 lub 125 mm.

Od

czynniki

Kwasny szczawian amonowy o pH 3,0 (mieszanina 0,175 M szczawianu amonowego +
0,1 M kwasu szczawiowego): 24,87 g (NH4).C,0.* H,O i 12,61 g H,C,04* 2H,0
rozpusci¢ w 800 cm® wody destylowanej. Za pomoca pehametru ustalié pH roztworu na
wartosci 3,0 dodajg kroplami amoniak lub kwas solny, przela¢ do 1 I kolby miarowej i
dopehi¢ do kreski.

Przeliczenie wynikéw na mg/kg gleby

Feox =50 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Fe ox - zawarto$¢ zelaza amorficznego (Mn, Al, Si), mg/kg
a - oznaczone stezenie Fe w ekstrakcie, mg/dm® (mg/I, ppm)

50 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)
dodatkowo nalezy uwzgledni¢ rozcienczenie przesaczu!
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20. ZELAZO SKOMPLEKSOWANE

PRZEZ SUBSTANCJE ORGANICZNA
METODA PIROFOSFORANOWA

Wykonanie oznaczenia

1.

abrwmn

o

Odwazy¢ 0,250 g gleby do plastikowych butelek o poj. 100 cm® lub probowek
wirdwkowych o poj. 50 cm®.

Dodaé 25 cm® 0,1 M pirofosforanu sodu o pH 10.

Wytrzasac probke na mieszadle elektrycznym przez 16 godzin.

Odwirowac ekstrakt w czasie 15 minut przy 4000 obr/min.

Przesaczy¢ supernatant przez twardy saczek o jak najmniejszej $rednicy (maksymalnie
100 mm) do kolb lub butelek plastikowych o poj. 50-100 cm®.

Przesacz nalezy 5x rozcienczy¢ woda destylowang (np. w probowkach: 4 ml przesaczu +
16 ml wody).

Oznaczenie zawartos$ci zelaza (i ewentualnie glinu) w wyciggu wykonuje si¢ metoda ICP,
MP-AES, AAS lub inna rownowazng.

Sprzet: waga analityczna, wytrzasarka, wirowka.

Szklo: butelki plastikowe 100 cm® do wytrzasania, kolby szklane lub butelki plastikowe 50-
100 cm® (do saczenia), cylinderek miarowy 25-50 cm® (lub dozownik), lejki szklane lub
plastikowe, probowki szklane lub plastikowe 25 cm® (do rozcienczen), saczki twarde o
srednicy maksymalnie 100 mm.

Odczynniki

0,1 M pirofosforan sodu, pH 10: 44,61 g NasP,O;* 10 H,0 rozpusci¢ w 800 cm® wody
destylowanej. Za pomoca pehametru ustali¢ pH roztworu na wartosci 10,0 dodajac
kroplami NaOH, przela¢ do 1 | kolby miarowej i dopeti¢ do kreski. Przechowywaé¢ w
szczelnie zakreconej butli w lodéwece.

Przeliczenie wynikéw na mg/kg gleby

Fep, =100 - a (mg/kg gleby)

gdzie: Fe, - zawarto$¢ zelaza skompleksowanego organicznie, mg/kg
a - oznaczone stezenie Fe w ekstrakcie, mg/dm® (mg/l, ppm)
100 - stosunek gleby do roztworu (przeliczenie na 1 kg gleby)

dodatkowo nalezy uwzgledni¢ rozcienczenie przesaczu!
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