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azotanowego .
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1. WSTEP wodny roztwor siarczanu potasowego cz.d.a.; roztwor

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest po-
tencjometryczna metoda oznaczania azotu azotanowe-
go w torfie i wyrobach z torfu.

1.2. Zakres stosowania normy. Obj¢ta normg metoda
ma zastosowanie do oznaczania zawarto$ci azotu azo-
tanowego w torfie 1 wyrobach z torfu w celu atestowa-
nia tych produktow.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Zawarto$¢ azotu azotanowe-
go (N-NO;) oznacza si¢ w torfie i wyrobach z torfu
W wyciggu otrzymanym przy uzyciu l-procentowego
wodnego roztworu siarczanu potasowego. Oznaczanie
wykonuje si¢ za pomoca jonoselektywnej elektrody azo-
tanowe], przy zachowaniu statej, dostatecznie duzej (rze-
du 10™ mola/dm?) sity jonowej roztworé6w wzorcowych
1 badanych. Wyniki oznaczania przelicza si¢ na zawar-
tos¢ N-NO: w mg/kg suchej masy probki.

2.2. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Suszarka z regulacjg temperatury z dokladnoscig
+2°C.

b) Miynek udarowy.

¢) Sito o $rednicy oczek 0,5 mm.

d) Mieszadto mechaniczne obrotowe o prgdkosci do
40 obr/min.

e) Miernik potencjalu umozliwiajacy pomiar z do-
kladnoscig do 1 mV; dopuszcza si¢ stosowanie jonomie-
rza ze skala bezposredniego odczytu st¢zenia jak np.
firmy Orion model 407A.

f) Jonoselektywna elektroda azotanowa.

g) Elektroda poréwnawcza chlorosrebrowa (Ag/
AgCl) z podwojnym kluczem elektrolitycznym; jako roz-
twlr zewngtrzny stosuje si¢ 0,25M siarczan potasowy.

h) Mieszadlo elektromagnetyczne.

1) Magnesy w ostonie szklanej lub plastykowej za-
pewniajace tagodne i rOwnomierne mieszanie roztworu.

j) Butelki plastykowe z szeroka szyjka pojemnosci
500 cm?.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Roztwér ekstrakcyjny podstawowy, 10-procentowy
wodny roztwor siarczanu potasowego cz.d.a.

b) Roztwér ekstrakcyjny roboczy, 1-procentowy

ekstrakcyjny podstawowy rozcienczony woda destylo-
wang w stosunku 1+9.

c) Roztwor buforowo-maskujacy; kazdy z nastgpuja-
cych odczynnik6w rozpusci¢é w okoto 1 dm? wody:

83,5 g siarczanu glinowego cz.d.a. [AlXSO.); -
- 18 H0],

39,0 g siarczanu srebra cz.d.a. (AgSO.),

15,5 g kwasu borowego cz.d.a. (H:BO3);
otrzymane roztwory, facznie z pozostatoscig nie rozpusz-
czonego siarczanu srebra, przenie$¢ do wspdlnego na-
czynia i uzupeini¢ woda do objetosci 5 dm?. Catos¢ mie-
sza¢ w ciggu 1 h za pomocg mieszadla magnetycznego
lub r¢cznie. Odczyn roztworu doprowadzi¢ do pH 3 za
pomoca IN kwasu siarkowego. RoztwOr przesgczyé
przez Sredni sgczek.

d) Roztwér zewnetrzny do elektrody poréwnawczej,
0,25M roztwér wodny siarczanu potasowego cz.d.a.

e) Roztwér wzorcowy podstawowy. Odwazke¢ 6,071 g
azotanu sodowego cz.d.a. (NaNO3;) rozpusci¢ w 50 cm?
wody 1 iloSciowo przenies¢ do kolby pomiarowej pojem-
nosci 1 dm?, dodaé 100 cm?® roztworu ekstrakcyjnego
podstawowego i uzupelnié woda do objgtosci 1 dm’.
1 cm® powyzszego roztworu zawiera 1000 pg N-NOs,
czas przechowywania roztworu nie dtuzszy niz p6t roku.

f) Roztwor wzorcowy rozciericzony. Do kolby pomia-
rowej pojemnoséci 1 dm?® odmierzy¢ 100 cm?® roztworu
wzorcowego podstawowego i uzupelni¢ do kreski roz-
tworem ekstrakcyjnym roboczym. 1 cm?® powyzszego
roztworu zawiera 100 pg N-NO;. Czas przechowywania
roztworu nie dluzszy niz | miesigc.

g) Roztwory wzorcowe robocze. Do kolb pomiaro-
wych pojemnosci 250 cm? odmierzy¢ nast¢pujace objg-
to$ci roztworu wzorcowego rozcieniczonego: 0,5; 1,0; 1,5;
2,0; 2,5; 5; 12,5; 25; 50. Zawartos¢ kolb uzupetni¢ do
kreski roboczym roztworem ekstrakcyjnym. Tak przygo-
towane roztwory maja nat¢zenie: 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0;
2,0; 5,0; 10; 20 pg N-NO; w 1 cm? i odpowiadajg nastg-
pujacym zawarto$ciom N-Nos: 4; 8; 12; 16; 20; 40; 100;
200; 400 mg w kg wysuszonej probki torfu lub wyrobu
torfowego.

2.4. Przygotowanie prébek

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie probek. Liczba pro-
bek pierwotnych i sposéb ich pobierania, przygotowa-
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nie probki ogdlnej oraz wydzielenie probek do badan
laboratoryjnych — wg PN-69/G-98002, PN-78/
G-98016, BN-79/0522-02 1 BN-79/0522-03.

2.4.2. Suszenie probek. Cz¢$¢ probki wydzielonej do
badan laboratoryjnych rozklada 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. Sposob mielenia probek. Wysuszone probki
rozdrabnia¢ w mtynku udarowym, tak by cata prébka
przeszta przez sito o Srednicy oczek 0,5 mm.

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

2.4.5. Przygotowanie wyciagu z probek. Odwazke
10,00 g wysuszonej probki przeniesé ilosciowo do plasty-
kowej butelki pojemnosci 500 cm?® dodaé¢ 200 cm? robo-
czego roztworu ekstrakcyjnego i1 wytrzgsa¢ na mieszadle
obrotowym w ciaggu | h. Nast¢pnie sgczy¢ wyciag przez
sredni ilosciowy saczek do kolb stozkowych pojem-
nosci 250 cm’, odrzucajac pierwszg porcje prze-
sgczu.

2.4.6. Przygotowanie S§lepej proby. Z roztworem
ekstrakcyjnym roboczym, przygotowanym zgodnie
z 2.3.2, postgpowac jak w 2.4.5, bez dodawania probki
torfu lub wyrobu torfowego.

2.5. Wykonanie oznaczania

2.5.1. Przygotowanie ukladu pomiarowego do pracy.
Przed przystapieniem do pomiaréw uruchomié i spraw-
dzi¢ dziatanie stosowanego miernika potencjatu wedtug
instrukcji  pracy przyrzadu. Przygotowaé elektrode
azotanowa 1 sprawdzi¢ poprawnos$¢ jej dziatania
zgodnie z instrukcja jej obstugi. Podobnie przygo-
towac 1 sprawdzi¢ elektrod¢ poréwnawcza. Przed kaz-
da serig pomiaroéw, zewnetrzng komore elektrody po-
rdwnawcze) wypetni¢ 0,25M roztworem siarczanu pota-
sowego. Po podtaczeniu elektrod do miernika potencja-
tu umiesci¢ je w zlewce z wodg destylowang 1 przemy-
wac¢ w ciggu 1 h, zmieniajagc w tym czasie trzykrotnie
wodeg.

2.5.2. Ogolne czynnosci przy wzorcowaniu i pomia-
rze zawartosci N-NO; w wyciggu. Wszystkie pomiary
roztworow wzorcowych i1 badanych oraz przemywanie
elektrod wykonywaé przy cigglym mieszaniu za pomoca
mieszadta elektromagnetycznego. Po kazdym pomiarze
sptukac¢ elektrody strumieniem wody i osuszy¢ kawat-
kiem bibuly do saczenia. Wszystkie pomiary wykony-
waé w stalej temperaturze +2°C.

2.5.3. Wzorcowanie uktadu pomiarowego

a) W przypadku stosowania miernika potencjatu
do zlewek pojemnosci 100 cm? odmierzy¢ po 50 cm? ko-
lejnych roztworéw wzorcowych roboczych. Nastepnie
doda¢ po 5 cm’ roztworu buforowo-maskujacego. Prze-
myte eclektrody umieszczaé w kolejnych roztworach
wzorcowych roboczych, w kierunku od najmniejszego
do najwigkszego st¢zenia N-NOs; i mierzy¢ odpowiada-
Jace im wartosci potencjatu. Wykreslié krzywa wzor-

cowania na papierze potlogarytmicznym. Na osi odcig-
tych (X), w skali logarytmicznej, odlozy¢ zawartosci
mg N-NOs; w kg wysuszonej probki, odpowiadajace
kolejnym roztworom wzorcowym jak w 2.3.7. Na osi
rzgdnych (y) odtozy¢ odpowiednie wartosci potencjatu
w mV. W przypadku sprawnego uktadu pomiarowego
i dobrze dziatajacych elektrod krzywa wzorcowania po-
winna mie¢ przebieg liniowy. Po zakonczeniu pomia-
roOw roztworéw wzorcowych elektrody przemywacé w
ciggu 10 min, zmieniajgc dwukrotnie wodg.

b) W przypadku stosowania jonomierza do zlewek
pojemnosci 100 cm® odmierzyé po 50 cm’® roztwordéw
wzorcowych roboczych o stgzeniach 0,2; 2,0 i 20 pg
N-NO; w 1 c¢m’, odpowiadajacych zawarto$ciom 4;
40 1 400 mg N-NO;: w kg wysuszonej probki, przygoto-
wanej wedtug 2.4.1. Nast¢pnie doda¢ po 5 cm? roztwo-
ru buforowo-maskujacego. Tutaj nie wykresla sie krzy-
we] wzorcowania, lecz za pomocg kolejnych par roz-
tworéw wzorcowych (4 1 40 lub 40 1 400 mg N-NOs w
kg wysuszonej probki) kalibruje skal¢ bezposredniego
odczytu st¢zenia, zgodnie z zaleceniami instrukcji
obstugi jonomierza.

2.5.4. Pomiar zawarto$ci N-NO3; w wyciggu z probki.
Do zlewek pojemnosci 100 cm?® odmierzy¢ 50 cm? prze-
saczonego wyciggu z probki lub roztworu slepej proby,
doda¢ 5 cm?® roztworu buforowo-maskujgcego, po czym
przystapi¢ do pomiaréw stezenia N-NOjz; w badanych
wyciagach. Warto$¢ potencjatéw elektrody w kolejnych
wyciggach odczytywac po ustaleniu tej wartosci na skali
miernika. Zawarto$¢ azotu azotanowego w badanej
probce, wyrazong w mg na kg wysuszonej prébki, od-

- czyta¢ z krzywe) wzorcowania. W przypadku stosowa-

nia jonomierza zawartos$¢ azotu azotanowego w probce
odczyta¢ ze skali bezposredniego odczytu st¢zenia.

2.5.5. Pomiar w przypadku zawartosci przekraczajacej
wartos¢ najwyzszego wzorca. Do kolby pomiarowej po-
jemnoséci 100 cm?® odmierzyé 10 cm?® wyciggu z probki
1 uzupetni¢ do kreski roztworem ekstrakcyjnym robo-
czym. Wykona¢ ponownie pomiar wedtug 2.5.4. Otrzy-
mane wyniki zawartosci N-NOj3; pomnozy¢ przez 10.

2.5.6. Obliczanie wyniku. Zawartos¢ N-NO; (xsm) W
suchej masie probki obliczy¢ w mg na kg suchej masy
wedlug wzoru

xp - 100
Xsm = 7 ——
100-w
w ktorym:
xp — zawartos¢ N-NO; w wysuszonej probce uzys-
kana z pomiaru w mg/kg,
w — zawartos¢ wody w wysuszonej probce oznaczo-

na wedlug 2.4.4 w procentach.

2.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng 2 row-
noleglych wynikdéw, pomniejszonych o wartos¢ slepej
proby, réznigcych sie miedzy sobg nie wiecej niz o 10%
wyniku mniejszego.
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INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo- 3. Autorzy projektu mormy — dr Barbara Sapek, doc. dr hab.
jowy Produkcji Le$nej LAS, Skolimow. Andrzej Sapek — Instytut Melioracji 1 Uzytkéw Zielonych.

2. Normy zwigzane
PN-69/G-98002 Scidtka torfowa 4. Teoretyczne podstawy i zasady pomiaru za pomocg jonoselektyw-
PN-78/G-98016 Torf ogrodniczy nych elektrod mozna znaleZ¢ w ksigzce: J. Dojlido . Instrumentalne me-

BN-72/0520-07 Wyroby z torfu do celéw rolniczych. Oznaczanie tody badania wody i $ciekéw™, Wydawnictwo Arkady, Warszawa 1980.

zawartosci wody Przy wykreslaniu krzywej wzorcowania nalezy zwroci¢ uwage na

BN-79/0522-02 Podloza torfowe (substraty torfowe) podstawowe zasady zamieszczone w kazdej instrukcji obstugi jono-
BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne selektywne) elektrody stosowanej do oznaczania.



