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1. WSTEP 2.3. Odczynniki i roztwory

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3 meto-
dy spalania probek torfu i wyrobéw z torfu w celu
oznaczania w nich, z jednego roztworu, catkowitej za-
warto$ci sodu, potasu, magnezu, wapnia, zelaza, man-
ganu, cynku, miedzi, molibdenu i fosforu.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Objecte
normg metody spalania prObek maja zastosowanie do
oznaczania zawartoSci wymienionych pierwiastkéw
w torfie 1 wyrobach z torfu w analizach chemiczno-
-rolniczych.

2. SPALANIE PROBKI

2.1. Zasada spalania. Dopuszcza si¢, w zaleznosci
od warunkoéw technicznych pracowni, dwie metody spa-
lania. Spalanie w fazie cieklej polega na utlenianiu
substancji organicznej probki mieszaning kwaséw utle-
niajacych. potagczonym z wydzieleniem z roztworu krze-
mionki. Postgpowanic to jest korzystniejsze w przy-
padku oznaczania pierwiastkw metalicznych ptomie-
niowymi metodami atomowej spektrometrii absorpcyj-
nej lub emisyjnej. Spalanie w fazie stalej polega na
spopieleniu prébki w piecu muflowym w temperaturze
450°C, dodatkowym spalaniu za pomocg kwasu azoto-
wego | wydzieleniu krzemionki przez odparowywanie
ze stgzonym kwasem solnym. Post¢gpowanie to jest nie-
odzowne w przypadku oznaczania miedzi i molibdenu
metodam; kolorymetrycznymi.

2.2. Aparatura, przyrzady i materialy
a) Suszarka z regulacja temperatury z doktadnoscig

£2°C. '

b) Mtynek udarowy.

c) Sito plastykowe o Srednicy oczek 0.5 mm.

d) Laznia piaskowa ogrzewana pradem elektrycznym
lub gazem.

e) Laznia wodna. _

f) Piec muflowy z regulacja temperatury z doklad-
noscig *x10°C.

g) Kolby Kjeldahla pojemnosci 100 cm?.

h) Parowniczki porcelanowe lub kwarcowe pojem-
nosci 100 cm’.

i) Kolby pomiarowe pojemnosci 100 cm?.

a) Czterochlorek wegla ¢z.d.a. lub chloroform cz.d.a.

b) Kwas azotowy cz.d.a. (1,40).

c) Kwas solny cz.d.a. (1,19) oraz roztwér 20-pro-
centowy.

d) Mieszanina kwaséw do spalania: kwas azotowy
cz.d.a. (1,40), kwas nadchlorowy cz.d.a. 60-procentowy
1 kwas siarkowy cz.d.a. (1,84), zmieszane w stosunku
obj¢tosciowym 10:5:1. |

2.4. Przygotowanie prébek

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie probek — 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. Cz¢s¢ probki wydzielonej do
badan laboratoryjnych rozktada si¢ cienkg warstwa na
plastykowej tacy lub arkuszu czystego papieru i suszy
w suszarce w temperaturze 50 +£2°C w ciggu 18 h.

2.4.3. Sposéb mielenia probek. Wysuszone probki
rozdrabnia¢ w mtynku udarowym, tak aby cata probka
przeszla przez plastykowe sito o $rednicy oczek 0,5 mm.

2.4.4. Oznaczanie wody w wysuszonej probce. Ozna-
czanie to wykonuje si¢ metodg szczegblowa wg BN-72/
0520-07.

2.5. Spalanie prébek

2.5.1. Spalanie w fazie cieklej

2.5.1.1. Wykonanie spalania probki. Do suchych kolb
Kjeldahla pojemno$ci 100 cm?® odwazyé 2,000 g wysu-
szonej probki, doda¢ 15 cm? mieszaniny kwaséw do
spalania i 2 cm? czterochlorku wegla lub chloroformu,
jako srodka przeciw pienieniu. Zawartosci’ nie mieszaé -
i kolby odstawi¢ na kilka godzin, najlepiej do nastep-
nego dnia. Wtedy kolby ustawi¢ na tazni piaskowej
I ogrzewac, wpierw tagodnie az do spalenia wiekszos$ci
materialu probki, a nast¢gpnie w temperaturze 200°C
w celu spalenia poZzostatosci i odpedzenia kwasu azo-
towego 1 nadmiaru kwasu nadchlorowego, a takze w ce-
lu wytrgcenia krzemionki. Nalezy unika¢ odparowania
probki do sucha, gdyz powstaja wtedy trudno rozpusz-
czalne spieki, co moze powodowac¢ bledy w oznacza-
niu, gléwnie wapnia. Prébka po spaleniu powinna by¢
bezbarwna lub z6tta, a wytragcony osad biaty. Zazwy-
cza) po ostudzeniu roztwor probki jest zabarwiony na
z6tto, a niekiedy na fioletowo. Zétte zabarwienie wyni-
ka z duzej zawartosci zelaza, a fioletowe manganu.
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Do ostudzonej pozostatoéci po spaleniu dodaé 1 cm?
20-procentowego roztworu kwasu solnego w celu re-
dukcji wyzej warto§ciowych postaci manganu oraz
25 cm’ weody destylowanej. Po wymieszaniu kolby po-
nownie ustawi¢ na tazni piaskowej i ogrzewaé przez
kilka minut nie dopuszczajgc jednak by ciecz wrzatla.
Roztwor z kolby saczy¢ przez Sredni sgczek ilosciowy
do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm?. Kolby Kjél-
dahla i1 saczek przemywac kilkakrotnie matymi objetos-
ciami wody destylowanej. Roztwdr probki vzupetnié
woda destylowang do objetosci 100 cm’.

Tak otrzymany roztwor probki stuzy do oznaczania
w nim fosforu i pierwiastkbw metalicznvch.

2.5.1.2. Przygotowanie $lepej préby. Do suchej puste]
kolby Kjeldahla doda¢ 15 cm® mieszaniny kwaséw do
spalania i postepowaé dalej jak z kolbami zawieraja-
cymi badanc probki zgodnie z 2:5.1.1.

2.5.2. Spalanie w fazie stalej

2.5.2.1. Wykonanie spalania probki. Do parowniczki
pojemnosci 100 cm? odwazy¢ 5,00 g wysuszonej probki.
Parowniczke wstawi¢ do:zimnego pieca muflowego
i spala¢ w temperaturze 450°C w ciggu 8 h. Po ostu-
dzeniu popidt zwilzy¢ wodg. doda¢ 3 cm’® stgzonego
kwasu azotowego, odparowac do sucha na tazni piasko-

‘wej, a nastgpnie parowniczke wstawi¢ do pieca muflo-

wego 1 ogrzewaé w temperaturze 450°C przez 2 h.
Po ponownym ostudzeniu parowniczk¢ przykry¢ szkiel-
kiem zegarowym i ostroznie dodaé¢ 10 cm?® st¢zonego
kwasu solnego 1 odparowac¢ do sucha na tazni piasko-
wej. Do ostudzonej parowniczki doda¢, pod szkietkiem
zegarowym, 5 cm? st¢zonego kwasu solnego i ogrzewadé
na tazni wodnej do ustania burzenia. Wtedy. dodaé
25 ¢m? wody destylowanej i ogrzewa¢ na tazni wodne;j
przez dalsze 30 min.

Zawarto$¢ parowniczki sgczy¢ przez Sredni sgczek
iloSciowy do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm?.
Parowniczk¢ 1 saczek przemywac kilkakrotnie malymi
objetosciami - wody. destylowanej. Kolbg pomiarowa
uzupetnié -woda destvliowany do objgtosct 100 cm’.

Tak otrzymany roztwdr prébki stuzy do oznaczania
w nim fosforu i pierwiastkéw metalicznych.
 2.5.2.2. Przygotowanie slepej proby. Pustg parownicz-
k¢ wstawi¢ do zimnego pieca muflowego 1 post¢powac
z nig jak z parowniczkami zawierajgcymi badane prob-
ki zgodnie z 2.5.2.1. '

2.5.3. Liczba powtdrzen. Spalanie kazdej badanej
probki 1 préby Slepej wykonywaé w dwoch powtdrze-
niach.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Osrodck Badawczo-Rozwo-
jowy Produkcji Le$nej — Las.

2. Normy zwigzane
PN-69/G-98002 Sciotka torfowa
PN-78/G-98016 Torf ogrodniczy-

BN-72/0520-07 Wyroby z torfu do celéw rolniczych. Oznaczanie
zawartoéci wody '
BN-79/0522-02 Podloza torfowe (substraty torfowe)
BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne
3. Autorzy projektu nmormy — doc. dr hab. Andrzej Sapek,
dr Barbara Sapek. ’



