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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normyjes't ozna-

czanie calkowitej zawartosci miedzi w torfie lub wy-
robach z torfu. : v

1.2. Zakres stosowania normy. Obj¢te normg metody
maja zastosowanie do oznaczania catkowitej zawartos-
ci miedzi w torfie i wyrobach z torfu w celu ich atesto-
wania.

1.3. Rodzaje metod oznaczania. W zaleznosci od po-
trzeb 1 wyposazenia laboratorium dopuszcza si¢ dwie
metody oznaczania:

a) kolorymetryczng z zastosowaniem dwukupralu;

b) absorpcyjnej spektrometrii atomowej:

— bezposrednio w roztworze prébki w przypadku
wickszej zawartosci miedzi niz 10 mg/kg prébki,

— po zageszczeniu do fazy organicznej w przypadku
mniejszej zawarto$ci miedzi niz 10 mg/kg probki.

2. METODY OZNACZANIA

- 2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie wykonuje si¢
w roztworach prdobek spalonych w fazie ciektej lub sta-
tej. W przypadku metody kolorymetrycznej stosuje si¢
dwukupral, ktory w roztworze etanolowym, w stabo
kwasnym Srodowisku, reaguje z dwuwartoSciowg mie-
dzig tworzac z6tto zabarwiony zwigzek. Intensywnosé
~zabarwienia roztworu proporcjonalng do zawartosci
w nim miedzi mierzy si¢ przy dlugosci fali 430 nm.
Oznaczanie metoda absorpcyjnej spektrometrii atomo-
wej przeprowadza si¢ bezposrednio w roztworze probki
lub w przypadku mniejszej zawartosci miedzi niz
10 mg/kg probki po zageszczeniu jej kompleksu z 1-pi-
rolidyno-karbodwutionianem amonowym do fazy orga-
niczne] ketonu metyloizobutylowego.

2.2. Aparatura

a). Spektrokolorymetr.

b) Spektrometr do absorpcji atomowej.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Dwukupral C;0H20N;S4 — 0,02M roztwor etano-
lowy. Odwazk¢ 0,593 g dwukupralu rozpusci¢ w eta-
nolu i uzupehlié¢ etanolem do objgtosci 100 cm?. Od-
czynnik przygotowywa¢ w dniu wykonywania analizy.

b) Etanol, roztwor 96 %. '

¢) Keton metyloizobutylowy cz.d.a. nasycony wodga

Okoto 1 dm? ketonu wytrzgsa¢ z 20 cm® wody. Wode
oddzieli¢ na saczku fazowym (np.: Whatman PS-1) lub
po rozdzieleniu faz wod¢ usungé za pomoca rozdzie-
lacza.

d) Keton metyloizobutylowy (MIBK) cz.d.a.

e) Kwas nadchlorowy 60 % cz.d.a.

f) Kwas solny 20 % cz.d.a. lub, jezeli roztwor to:
kwas solny (1,19) cz.d.a. roztwor 20-procentowy.

g) l-pirolidyno-karbodwutionian amonowy (APDC)
cz.d.a. — 1 % roztwdr wodny. Odczynnik przygoto-
wywa¢ w dniu wykonywania analizy. Przed uzyciem
roztwor nalezy przesgczycd.

h) Roztwér wzorcowy podstawowy. Dopuszcza si¢
stosowanie handlowego roztworu wzorcowego zawiera-
jacego 1 pg Cu/cm?® lub roztworu wzorcowego o tym
st¢zeniu miedzi przygotowanego we wlasnym zakresie.

Przygotowanie podstawowego roztworu wzorcowego
we wlasnym zakresie: odwazke 3,93 g siarczanu mie-
dziowego pieciowodnego cz.d.a. umiesci¢ w kolbie po-
miarowej pojemnosci 1 dm?® i rozpusci¢c w 700 cm?

| ‘wody destylowanej, dodaé¢ 2 cm® kwasu nadchlorowego

60 % i uzupetni¢ woda destylowang do kreski.

i) Roztwor wzorcowy rozcieficzony. Objetos¢ 20 cm?
roztworu wzorcowego podstawowego przenie$¢ do kol-
by pomiarowej pojemnosci 1 dm?, doda¢ 2 dm® kwasu

~ nadchlorowego 60 % 1 uzupetni¢ woda destylowana

do kreski. Jeden c¢cm’® powyzszego roztworu zawiera

20 pg Cu. Czas przechowywania roztworu — nie dtuz-

czy niz 1 miesiac.

J) Roztwor wzorcowy do oznaczania kolorymetrycz-
nego. Do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm® od-
mierzy¢ 10 cm® roztworu wzorcowego rozcienczonego
1 uzupetni¢ woda destylowana do kreski. Roztwoér ten
zawiera 2 pg Cu/cm’®. Wzorzec ten przygotowywacd
w dniu wykonywania analizy. "

k) Roztwér wzorcowy do oznaczania metodg ab-

- sorpcyjne] spektrometrii atomowej. Do kolby pomia-

rowej pojemnosci 100 cm?® odmierzy¢ 25 cm? roztworu
wzorcowego rozcienczonego 1 uzupelni¢ woda desty-
lowana do kreski. Roztwér ten zawiera 5 pg Cu/cm?.
Wzorzec ten przygotowywac¢ w dniu wykonywania ana-
lizy. '

2.4. Przygotowanie probek do analizy

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie probek. Liczba pro-
bek pierwotnych i sposéb ich pobierania, przygotowa-
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nie prébki ogdlnej oraz wydzielenie probek do badan
laboratoryjnych — wg PN-69/G-98002, PN-78/
G-98016, BN-79/0522-02 i BN-79/0522-03.
2.4.2. Suszenie probek. Prébki wydzielone do badan
laboratoryjnych suszy¢ wg BN-80/0520-14. |
2.4.3. Oznaczanie wody w wysuszonej probce. Ozna-
¢zanie to wykonuje si¢ metodg szczegblowg wg BN-72/
0520-07.
2.4.4. Spalanie prébek. Spalanie probek w fazie ciek-
fej lub statej wykonuje si¢ wg BN-80/0520-14.
2.5. Metoda kolorymetryczna
2.5.1. Wzorcowanie pomiaru. Do. kolb pomiarowych
pojemnosci 50 cm?® odmierzy¢ kolejno 0; 2,5; 5; 10;
15 i 20 cm’ roztworu wzorcowego do oznaczania ko-
lorymetrycznego (wg 2.3j). Wzorce te odpowiadaja 0;
10; 20; 40; 60 i 80 mg Cu/kg probki. Zawartosé kolby
uzupetni¢ do objetosci 20 cm® wodg destylowang. Na-
stgpnie doda¢ 20 cm? etanolu i 2,5 cm?® roztworu dwu-
kupralu. Po wymieszaniu uzupetni¢ woda destylowanag
do kreski i ponownie wymiesza¢. W przypadku trwa-
lego zme¢tnienia probek nalezy roztwory przed pomia-
rem przesgczy¢ przez twardy saczek do suchych naczyn.
Po uptywie 45 min zmierzy¢ absorbancj¢ lub przepusz-
czalno$¢ za pomoca spektrokolorymetru, stosujac diu-
“gos¢ fali 430 nm. Jako odniesienie stosowaé wode des-
tylowang. Uzyskane wyniki pomiarow wykorzysta¢ do
wykreslenia, na papierze milimetrowym, krzywej wzor-
cowania. Na osi odcigtych odlozyé zawarto$¢ miedzi,
wyrazong w mg Cu/kg probki, odpowiadajaca kolej-

nym wzorcom, na osi rz¢gdnych odlozy¢ wyniki po-

miarow.

2.5.2. Pomiar zawartosci w probce. Do kolb pomia-
rowych pojemnosci 50 cm® odmierzy¢ roztwory prébek
przygotowanych wg 2.4.4; w przypadku spalania w fa-
zie cieklej 25 cm?® lub w przypadku spalania w fazie
statej 10 cm’. W tym drugim przypadku uzupelni¢ wo-
da destylowang do objgtosci 25 cm?®. W obydwu przy-
padkach postgpowac nastgpnie kolejno jak w 2.5.1. Za-
wartos¢ miedzi wyrazong w mg Cu/kg prébki odczy-
tywa¢ z krzywej wzorcowania.

2.5.3. Pomiar zawartoSci w Slepej prébie. Z roztwo-
rem Slepej proby postgpowaé odpowiednio jak w 2.5.2.
Zawarto$¢ miedzi w §lepej probie wyrazi¢ w mg Cu/kg
probki.

2.6. Metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej za-

stosowana do oznaczania bezposrednio w roztworze

probki

2.6.1. Oznaczanie w probkach spalonych w fazie ciek-
lej

2.6.1.1. Wzorcowanie pomiaru. Do kolb pomiaro-
wych pojemnos$ci 100 cm?® odmierzyé kolejno 0; 5; 10;
20 1 40 cm? roztworu wzorcowego do oznaczania me-
todg absorpcyjnej spektrometrii atomowej (przygoto-
wanego wg 2.3k), doda¢ 2 cm’ kwasu nadchlorowego
60 % 1 uzupeini¢ woda destylowang do kreski. Wzor-
ce te odpowiadajg 0; 12,5; 25; 50 1 100 mg Cu/kg préb-
ki. Kolejne roztwory wzorcowe rozpyla¢ w ptomieniu
acetylen-powietrze spektrometru do absorpcji atomo-
wej, przygotowanego do pomiaru zgodnie z instrukcja
obstugi przyrzadu.. Pomiar- absorbancji lub przepusz-
czalno$ci mierzy¢ przy linii analitycznej 324,7 nm. Jako

odniesienie stosowa¢ wod¢ destylowang. Uzyskane wy-
niki pomiar6w wykorzysta¢ do wykreslenia, na papie-
rze milimetrowym, krzywej wzorcowania. Na osi od-
cietych odlozyé zawarto$¢ miedzi, wyrazona w mg
Cu/kg probki, odpowiadajaca kolejnym wzorcom. Na
osi rz¢gdnych odtozy¢ wyniki pomiaréw. W przypadku
spektrometru wyposazonego w zestaw do bezposrednie-
go odczytu stgzenia lub zawartosci, ustawianego recz-
nie lub automatycznie, dopuszcza si¢ stosowanie ta-
kiego urzadzenia zgodnie z instrukcja obstugi.
2.6.1.2. Pomiar zawartosci w prébce. Roztwory pro-
bek przygotowane wg 2.4.4, rozpyla¢ w plomieniu spek-
trometru zachowujac takie same warunki pomiarowe
jak w 2.6.1.1. Zawarto$¢ miedzi wyrazong w mg Cu/kg
probki odczytuje si¢ z krzywe] wzorcowania lub czy-
tnika spektrometru, jezeli jest on wyposazony w zestaw
do bezposredniego pomiaru stgzenia lub zawartosci.
2:6.1.3. Pomiar zawartosci w Slepej prébie. Z roztwo-
rem $lepej proby postepowaé jak w 2.6.1.2. Zawarto$é
miedzi w Slepej probie wyrazi¢ w mg Cu/kg prébki.
2.6.2. Oznaczanie w probkach spalonych w fazie sta-

lej

2.6.2.1. Wzorcowanie pomiaru. Do kolb pomiaro-
wych pojemnos$ci 100 cm?® odmierzyé kolejno 0; 2; 4;
8 i 16 cm® roztworu wzorcowego do oznaczania me-
toda absorpcyjnej spektrometrii atomowej (przygoto-
wanego wg 2.3.k), doda¢ 5 cm® kwasu solnego 20 %
i uzupeini¢ wodg destylowang do kreski. Wzorce te
odpowiadajg 0; 12,5; 25; 50 i 100 mg Cu/kg probki.
Nastgpnie z wzorcami postgpowaé jak w 2.6.1.1.

2.6.2.2. Pomiar zawartosci w probce. Roztwory proé-
bek przygotowane wg 2.4.4, rozpyla¢ w plomieniu spek-
trometru zachowujac takie same warunki pomiarowe
jak w 2.6.2.1. Zawarto$¢ miedzt wyrazong w mg Cu/kg
probki odczytuje si¢ z krzywej wzorcowania lub czyt-
nika spektrometru, jezeli jest on wyposazony w zestaw

- do bezposredniego pomiaru stg¢zenia lub zawartoSci.

2.6.2.3. Pomiar zawartosci w $lepej prébie. Z roztwo-
rem $lepej proby postgpowaé jak w 2.6.2.2. Zawartos¢
miedzi w Slepej prébie wyrazic w mg Cu/kg probki.
~ 2.7. Metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej za-
stosowana do oznaczania miedzi po jej zageszczeniu do
fazy organicznej

2.7.1. Przygotowanie roztworéw wzorcowych robo-
czych. Do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm? od-
mierzy¢ kolejno 0; 1; 2; 41 8 cm? roztworu wzorcowe-
go do oznaczania metodg absorpcyjnej spektrometrii
atomowej, doda¢ 2 cm?® kwasu nadchlorowego 60 %
w przypadku oznaczania w probkach spalonych w fazie
ciektej lub 5 c¢cm?® kwasu solnego 20 % w przypadku
oznaczania w probkach spalonych w fazie stalej. Kol-
by uzupelni¢ do kreski woda destylowana. Wzorce te
odpowiadaja 0; 2,5; 5; 10 i 20 mg Cu/kg probki.

2.7.2. Zageszczanie do fazy organicznej. Do kolb po-
miarowych pojemnosci 50 cm?® odmierzy¢ 5 cm?® kolej-
nych roztworéw wzorcowych przygotowanych wg 2.7.1
i 5 cm? roztworéw probek spalonych w fazie cieklej
lub 2 cm?® roztworéw probek spalonych w fazie statej.
Zawarto$¢ kolb uzupetnié woda destylowana do obje-
tosci 25 cm®. Nastepnie dodaé 2 cm? roztworu 1-piro-
lidyno-karbodwutionianu amonowego i odmierzy¢ pi-
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peta automatyczng lub biuretg 5 cm? ketonu metylo-
izobutylowego. Calo$¢ wytrzgsa¢ recznie lub mecha-
nicznie przez 1 min. Obj¢tos¢ uzupetni¢ woda destylo-
wana, tak aby faza organiczna nie dotykata szlifu kol-
by.

2.7.3. Wykonanie pomiaru spektrofotometrycznego.
Spektrometr do absorpcji atomowej uruchamia si¢
zgodnie z instrukcja obstugi. Stosuje si¢ lini¢ analitycz-
ng miedzi — 324,7 nm i plomien acetylen-powietrze.
Przed pomiarami i migdzy pomiarami nalezy rozpylac¢
keton metyloizobutylowy wysycony woda. Szybkos¢
przeplywu acetylenu odpowiednio zmniejszy¢, aby plo-
mien nie byt §wiecacy w czasie rozpylania ketonu. Roz-
twory kolejnych wzorcéw i prébek wprowadza si¢ do
plomienia spektrometru przez zanurzenie kapilary bez-
posrednio w fazie organicznej w kolbie.

2.7.4. Obliczanie wynikéw oznaczania. Uzyskane wy-
niki pomiaréw wzorcow wykorzysta¢ do wykreslenia,
na papierze milimetrowym, krzywej wzorcowania: Na
osi odcietych odlozy¢ zawarto$¢ miedzi, wyrazona
w mg Cu/kg probki, odpowiadajaca kolejnym wzor-
com. Na osi rzgdnych odlozyé wyniki pomiaréow wy-
konanych w skali absorbancji lub przepuszczalnosci.
W przypadku spektrometru wyposazonego w zestaw do
bezposredniego odczytu st¢zenia lub zawartosci, usta-
wianego rg¢cznie lub automatycznie, dopuszcza si¢ sto-
sowanie takiego urzadzenia zgodnie z instrukcja obstu-

gi. Zawarto$¢ miedzi, wyrazong w mg Cu/kg probki,
odczytuje si¢ z krzywej wzorcowania lub czytnika spek-
- trometru, jezeli jest on wyposazony w zestaw do bez-

posredniego pornhiaru st¢zenia lub zawartosci.

2.7.5. Pomiar zawartosci w Slepej probie. Z roztwo-
rem §lepej proby postgpowac jak w 2.7.2, 2.7.3 1 2.7.4.
Zawarto$¢ miedzi w $lepej probie wyrazi¢ w mg Cuskg
probki.

2.8. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawarto$¢ mie-
dzi (xsm) obliczy¢ w mg Cu/kg suchej masy probki
wg wzoru

(xp - xsp) * 100

Hom 100 - w
w ktoérym:
x, — zawarto$¢ w mg Cu/kg prébki uzyskana z po-
miaru,
Xsp — za.wartoéé w mg Cu/kg probki w Slepej pro-
bie, '
w — procentowa zawarto$¢ wody w prébce ozna-

czona wg 2.4.3.

2.9. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania zawarto$ci miedzi w mg Cu/kg suchej masy
prébki nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng 2 réwno-
legtych wynik6w, pomniejszonych o zawagrto$¢ w Sle-
pej probie, rézrigcych sig miedzy soba nie wigcej niz

o 10 % wyniku mniejszego.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

. 1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Produkcji Lesnej LAS, Skoliméow.
2. Normy zwigzane
PN-69/G-98002 Sciétka torfowa
PN-78/G=98016 Torf ogrodniczy
BN-72/0520-07 Wyroby z torfu dla celéw rolniczych. Oznaczanie
zawartosci wody

- BN-80/0520-14 Torf i wyroby z toriu Spalanle prébki w celu ozna-

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

3. Autorzy normy — dr Barbara Sapek, doc. dr hab. Andrze;j
Sapek, Instytut Melioracji i Uzytkéw Zielonych, Falenty.



