UKD 634.0.891:662.641:543.846

NORMA BRANZOWA

BN-80

TORF
| PRZETWORY
TORFOWE

Torf i wyroby z torfu
Oznaczanie azotu ogodlnego

0520-13

Grupa katalogowa 0119

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie zawartosci azotu ogolnego w torfie 1 wyrobach
z torfu zmodyfikowana metoda Kjeldahla.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Metoda
oznaczania ma zastosowanie do torfu 1 wyrobéw z tor-
fu przeznaczonych dla celéw rolniczych.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Ogdlng zawarto$¢ azotu w
torfie 1 wyrobach z torfu oznacza si¢ jedng z modyfi-
kacji metody Kjeldahla. Zasada oznaczania polega na
utlenianiu substancji organicznej probki st¢zonym kwa-
sem siarkowym na goraco, w wyniku czego azot prze-
chodzi w posta¢ amonowa, oznaczang nast¢pnie przez
destylacje amoniaku, po zalkalizowaniu roztworu zmi-
neralizowanej probki.

2.2. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Mtlynek udarowy.

b) Sito o $rednicy oczek 0,5 mm.

c) Waga analityczna o dokiadnosct 0,001 g.

d) Suszarka z regulacja temperatury, z doktadnoscia
27, .

e) Elektrycznie lub gazowo ogrzewany zestaw do
spalania w fazie ciekle;j.

f) Zestaw destylacyjny z kolbami destylacyjnymi po-

jemnosci 500 cm® lub aparat destylacyjny wg Parnasa. -

g) Kolby Kjeldahla pojemnosci 250 cm’.
- h) Kolby stozkowe pojemnosci 200 cm*® w przypadku
zestawu destylacyjnego lub 100 cm® w przypadku apa-
ratu wg Parnasa.
1) Kolby pomiarowe pojemnosci 100 cm?.
j) Biureta pojemnosci 25 cm?® o doktadnosci 0,1 cm?
w przypadku zestawu destylacyjnego lub 10 cm?® o do-
ktadnosci 0,05 cm?® w przypadku aparatu wg Parnasa.
2.3. Odczynniki i roztwory _
a) Kwas borowy cz.d.a., roztwor 3-procentowy.
b) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwér 0,IN oraz roz-

twor 0,05N. :
c) Mieszanina kwasu salicylowego i siarkowego: roz-

pusci¢ 50 g kwasu salicylowego cz. w 2 dm® kwasu
siarkowego cz. (1,84).

d) Mieszanina selenowa — odczynnik handlowy lub
przygotowa¢ we wlasnym zakresie: 400 g siarczanu
potasowego cz.d.a. 1 100 g pieciowodnego siarczanu
miedziowego cz.d.a. rozetrze¢ oddzielnie w mozdzierzu
1 dokladnie zmiesza¢ z 10 g selenu utartego na pyl.

e) Pumeks cz.

f) Tiosiarczan sodowy cz.: rozetrze¢ na drobny pro-
szek.

g) Wodorotlenek
centowy.

sodowy cz., roztwor 40-pro-

h) Wskaznik mieszany wg Bremnera: 0,099 g zieleni
bromokrezolowej 1 0,066 g czerwieni metylowej roze-
trze¢ na pyl i rozpusci¢ w 100 cm? etanolu.

1) Wskaznik mieszany wg Tashiro; zmieszaé
100 ¢cm? 0,03-procentowego etanolowego roztworu czer-
wieni metylowej i 15 cm® 0,l-procentowego etanolo-
wego roztworu bi¢kitu metylenowego.

2.4. Przygotowanie probek

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie prébek — wg
PN-69/G-98002 p. 5.3, PN-78/G-98016 p. 5.2, BN-79/
0522-02 p. 5.2 i BN-79/0522-03 p. 5.2.

2.4.2. Suszenie probek. Czgé¢ probki wydzielonej do
badan laboratoryjnych- rozktada si¢ cienka warstwa na
plastykowej tacy lub arkuszy czystego papieru i suszy
w suszarce w temperaturze 50 +2°C w ciggu 18 h.

2.4.3. Spos6b mielenia probek. Wysuszone prébki
rozdrobni¢ w miynku udarowym, tak aby cata prébka
przeszla przez sito o $rednicy oczek 0,5 mm.

2.4.4. Oznaczanie wody w wysuszonej probce. Ozna-
czanie to wykonuje si¢ metodg szczegétowa wg BN-72/

0520-07.

2.5. Wykonanie oznaczenia

2.5.1. Sposéb mineralizacji

2.5.1.1. Mineralizacja probki. Do suchych kolb
Kjeldahla pojemnosci 250 cm® odwazy¢ 1 g wysuszone]

 prébki i doda¢ 20 cm’ mieszaniny kwasu salicylowego

i siarkowego. Po doktadnym wymieszaniu odstawi¢ do
nast¢pnego dnia. Doda¢ 2,5 g tiosiarczanu sodowego
przez suchy dtugi lejek 1 ogrzewac ostroznie az przesta-
nie pieni¢ si¢. Po ostudzeniu kolb doda¢ 5 ¢cm® wody
destylowanej i 7 g mieszaniny selenowej. Spalanie pro-
wadzi¢ ostroznie przez pierwsze 15 min, a nastepnie
intensywnie az do odbarwienia, co powinno nastgpic
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w ciggu dalszych 25 min. Spalanie nalezy kontynuowaé
przez 1 h przy zmniejszonym ogrzewaniu tak jednak,
aby roztwor stabo wrzal w tym czasie. W przypadku
spalania w zestawie gazowym nalezy zwréci¢ uwage na
jednakowa intensywno$¢ ptomieni oraz aby ptomien
obejmowat wylacznie cz¢$¢ kolby z roztworem. Kolby
w pierwszym okresie spalania nalezy co kilka minut
obraca¢ o 90° 1 do chwili odbarwienia miesza¢ co
10 min. Nachylenie kolb w stosunku do poziomu nie
powinno przekraczaé 45°.

2.5.1.2. Przygotowanie Slepej préby. Do suchej kolby
Kjeldahla pojemnosci 250 ‘cm® odwazy¢ 0,2 g cukru
gronowego 1 postgpowaé dalej zgodnie z 2.5.1.1.

2.5.2. Destylacja amoniaku. W zaleznosci od wypo-
sazenia laboratorium dopuszcza si¢ dwa alternatywne
sposoby destylacji: a) destylacj¢ z cato$ci zmineralizo-
wanych probek lub b) destylacj¢ z czg$ci zmineralizo-
wanych prébek. ‘

a) Destylacja z catosci zmineralizowanych probek. Za-
warto$¢ kolb Kjeldahla, po ostudzeniu, przenies¢ ilos-
ciowo do kolb destylacyjnych pojemnosci 500 cm?.
Doda¢ powoli 100 cm® wody destylowanej, kilka od-
tamkéw pumeksu oraz 60 c¢cm® 40-procentowego roz-
tworu wodorotlenku sodowego wlewajac go po Sciance
kolby, aby nie mieszat si¢ z roztworem prébki. Kolbe
natychmiast zamkna¢ nasadka destylacyjng z deflegma-
torem, zamieszac i1 destylowa¢ amoniak do odbieralnika
— kolby stozkowej pojemno$ci 200 cm? zawierajace]
40 cm?® 3-procentowego roztworu kwasu borowego.
Destylacj¢ nalezy prowadzi¢ dg objetosci okoto 100 cm?
. w odbieralniku przez 30 min. Zawarto$¢ odbieralnika
miareczkowac 0,1 N roztworem kwasu siarkowego wo-
bec wskaznika mieszanego wg Bremnera do zmiany
barwy z zielonej na jasnofioletows.

b) Destylacja z czeSci roztworu zmineralizowanej

prébki. Zawarto$¢ kolb Kjeldahla, po ich ostudzeniu,
przenie$¢ iloSciowo do kolb pomiarowych pojemnosci

100 cm? i dopetni¢ woda destylowang do kreski. Wy-
mieszany dobrze roztwér pozostawi¢ do catkowitego
opadnigcia osadu. Pobraé pipetg 25 c¢cm?® klarownego
roztworu 1 przenie$¢ do kolby destylacyjnej aparatu
wg Parnasa. Dodaé¢ 15 cm® 40-procentowego roztworu
wodorotlenku sodowego oraz 10 cm® wody destylowa-
nej i destylowa¢ w ciggu 4 min do 1acznej objetosci
okoto 50 cm?, zaznaczonej na odbieralniku, ktérym
jest kolba stozkowa pojemno$ci 100 cm?® zawierajgca

10 cm?® 3-procentowego roztworu kwasu borowego z 5

kroplami wskaznika wg Tashiro. Miareczkowaé 0,05 N
roztworem kwasu siarkowego do zmiany barwy z zie-
lonej na rézowo-fioletows.

2.5.3. Obliczanie wynikow oznaczania

2.5.3.1. W przypadku oznaczania z catoSci zminerali-
zowanej probki. Zawarto$é azotu ogélnego (X) obliczy¢
w procentach suchej masy wg wzoru

(V,\'_Vo)'l4
= (D
G-(100-w)

(Vi=V,)-0,014-N-100 - 100
G - (100 - w) |

w_ ktoérym:
Vx — objetos¢ 0,IN roztworu kwasu siarkowego

zuzytego do miareczkowania badanej
probki, c¢cm?,

Vo — objetos¢ 0,1N roztworu kwasu siarkowego
zuzytego do miareczkowania proby $lepej,
cm?,

0,014 — 1lo$¢ azotu odpowiadajgca 1 cm?® IN roz-
tworu kwasu siarkowego, g,

N — normalno$¢ uzytego roztworu kwasu siar-
kowego, |

G — odwazka badanej probki, g,

w — procentowa zawartoS¢ wody w prébce.

2.5.3.2. W przypadku oznaczania z cz¢s$ci zmineralizo-
wanej probki. Zawarto$¢ azotu ogdlnego (X) obliczyé
w procentach suchej masy wg wzoru

e (Vi-V5):0014-N-100-4-100 (V' -V,)-28 2)
G-(100-w) _ G-(100-w) (
w ktérym:
Vi — objetos¢ 0,05N roztworu kwasu siarkowego
zuzytego do miareczkowania badanej probki,
cm’, ‘

V, — objgtos¢ 0,05N roztworu kwasu siarkowego
zuzytego do miareczkowania proby Slepej,
cm?,

Pozostate oznaczenia jak w 2.5.3.1.

2.5.4. Wynik kornicowy oznaczania. Za wynik koficowy
oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng dwdch
rOwnolegtych powtdrzen nie r6znigcych si¢ miedzy sobg
wigce] niz o |

0,05%N dla wyniku do 2%N w suchej masie prébki,

0,10%N dla wyniku powyzej 2%N w suchej masie
probki. '

KONTITEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-

jowy Produkcji Le$nej — Las.
2. Normy zwigzane

PN-69/G-98002 Sciétka torfowa

PN-78/G-98016 Torf ogrodniczy

BN-72/0520-07 Wyroby z torfu do celéw rolniczych. Oznaczanie
zawartosci wody

BN-79/0522-02 Podtoza torfowe (substraty torfowe)
BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne

3. Autorzy projektu normy — dr Henryk Frackowiak, doc. dr
hab. Andrzej Sapek, Instytut Melioracji i Uzytkéw Zielonych w Fa-
lentach.



