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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa meto-
dy oznaczania catkowitej zawarto$ci wapnia i magnezu
w torfie i wyrobach z torfu.

1.2. Zakres stosowania nermy. Objete normg metody
maja zastosowanie do oznaczania calkowitej zawartoéci
wapnia i magnezu w torfie 1 wyrocbach z torfu, w celu
atestowania tych produktéw.

1.3. Rodzaje meted oznaczania. W zaleznosci od po-
trzeb i wyposazenia laboratorium dopuszcza sie dwie
metody oznaczania:

a) absorpcyjna spektrometrie¢ atomowa,

b) miareczkowa, z zastosowaniem dwusodowej soli
kwasu etylenodwuaminoczterooctowsgo.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie wykonuje sie
w roztworach probek spalonych w fazie cieklej iub sta-
tej. Oznaczanie metoda absorpcyjnej spektrometrii ato-
mowej przeprowadza si¢ bezposrednio w roztworze
probki rozcienczonej l-procentowym roztworem azo-
tanu lantanowego w stosunku obj¢tosciowym 1+49
w przypadku jej spalenia w fazie ciektej lub w stosun-
ku 1+124 w przypadku jej spalenia w fazie statej. Do-
datek lantanu stuzy do zmniejszenia wptywu matrycy
probki na wyniki oznaczania wapnia i magnezu. W me-
todzie miareczkowej wykorzystuje si¢ reakcje kom-

pieksowania wapnia i magnezu przez sole kwasu ety-

lenodwuaminoczterooctowego (EDTA).

Oznaczanie wapnia wykonuje sie w silnie zasadowym
srodowisku, w ktéorym to wytrgca si¢ wodorotlenek
magnezowy. Magnez w tej postaci nie jest komplekso-
wany przez EDTA.

Sumg¢ magnezu i wapnia oznacza si¢ przy pH 8,7 usta-
lonym za pomocg buforu amonowego. Punkt koncowy
miareczkowania okres§la si¢ wobec wskaZznikéw barw-
nych, ktérymi sg barwniki organiczne tworzace z ma-
gnezem 1 wapniem barwne zwigzki.

Sita wigzania magnezu i wapnia przez te zwigzki
jest mniejsza od sily wigzania przez EDTA. Zawartosé

magnezu oblicza si¢ z réznicy zawartosci sumy magne-
zu i wapnia oraz z zawarto$ci wapnia. MiedZ bloku-
jaca zmian¢ zabarwienia wskaznikéw maskuje si¢ cyjan-
kami.

2.2. Aparatura. Spektrometr do absorpcji atomowe;.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotan lantancwy {La(NQj);] roztwor 2%(m/m).

b) Woda amoniakalna — roztwor 25%(m/m).

¢) Dwuscdowa sél kwasu etylenodwuaminooctowe-
go (Na; EDTA) —- roztwér o(EDTA) = 0,1 mol/l

d) Wodorotlenek sodowy — roztwér -— ¢(NaOH) =
= 5 mol/L.

e) Bufor amonowy o pH 8,7. Odwazk¢ 70 g chiorku
amonowego rozpuscié w 200 cm? wody, dodaé 560 cm’
25%(m/m) roztworu wody amoniakalnej i uzupelnié
woda do objetosct 1 dm?.

f) Cyjanek potasowy lub sodowy.

g) Kalces — wskaznik. Rozetrze¢ w mozdzierzu 1 g
kalcesu ze 100 g chlorku sodowego.

h) Czerit eriochromowa T — wskaZnik. Rozetrze¢
w mozdzierzu 1 g czerni eriochromowej T ze 100 g
chlorku sodowego.

i) Roztwér wzorcowy magnezu — podstawowy, za-
wierajacy 1000 pg Mg/cm?,

Tasma magnezowa cz.d.a. oczy$ci¢ nozem z nalotu
tlenkéw i odwazy¢ 1,000 g. Odwazke przenie$é do kolby
pomiarowej pojemnosci 1 dm?, doda¢ ckoto 50 cm? wo-
dy i 25 cm?® 20%(m/m) kwasu solnego. Po catkowitym
rozpuszczeniu metalu kolbg uzupeilni¢ woda do kreski.

Dopuszcza si¢ stosowanie handlowego roztworu
wzorcowego magnezu, ktéry nalezy odpowiednio roz-
cieficzyé tak, aby 1 cm?® zawieral 1000 pg Mg.

j) Roztwory wzorcowe magnezu — rozcienczone,
zawierajgce 0, 10, 2¢ i 40 pg Mg/cm?

Do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm® odmie-
rzy¢ kolejno 0, 1, 2 i 4 cm?® roztworu wzorcowego
podstawowego, dodaé¢ 2 cm® 60%(m/m) kwasu nad-
chlorowego 1 uzupetnié woda do kreski.

k) Roztwory wzorcowe magnezu — robocze, zawie-
rajace 0, 1, 2 i 4 ug Mg/ cm®.

Do kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm® odmie-
rzy¢ kelejno po 10 cm® roztworéw wzorcowych roz-
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cienczonych, dodaé¢ 20 cm® 2%(m/m) roztworu azo-
tanu lantanowego 1 uzupetni¢ wodg do kreski. Roztwo-
ry te stuza do oznaczania metodg atomowej spektro-
metrii absorpcyjnej 1 odpowiadajg kolejno 0, 0,1, 0,2
i 0,4%{m/m) Mg w wysuszonej probce.

I) Roztwér wzorcowy wapnia — podstawowy, za-
wierajacy 1000 pg Ca/ cm’.

Odwazy¢ 2,497 g weglanu wapniowego cz.d.a.,
uprzednio wysuszonego w temperaturze 105°C do sta-
tej wagi. Odwazke przenie$¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1 dm?, dodaé okoto 100 cm® wody i 20 cm?
20% kwasu solnego. Ps catkowitym rozpuszczeniu we-
gianu zawarto$¢ kolby uzupeini¢ woda do kreski.

Dopuszecza si¢ stosowanie handlowego roztworu
wzorcowego wapnia, ktéry nalezy odpowiednio roz-
cieiczy¢ woda tak, aby 1 cm® zawieral 1000 pg Ca.

m) Roztwory wzorcowe wapnia — robocze, zawie-
rajace 0, 10, 20, 40 i 80 pg Ca/ cm’.

Do kolb pomiarowych pojemnosci 100 ¢cm® odmie-
rzy¢ kolejno 0, 1, 2, 4 i 8 cm?® roztworu wzorcowego
podstawowego, dodaé¢ 20 cm?® 2%(m/m) roztworu azo-
tanu lantanowego i1 uzupeini¢ wodg do kreski. Roz-
twory te stuzg do oznaczania metoda abosorpcyjnej
spektrometiii atomowej 1 odpowiadajg kolejno 0, 1, 2,
4 1 8% Ca w wysuszonej probce.

2.4. Przygotowanie probek do analizy

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie probek. Liczba proé-
bek pierwotnych i sposéb ich pobierania, przygotowa-
nie prébki ogdélnej oraz wydzielenie prébek 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. Czg¢s¢ probki wydzielonej do
badan laboratoryjnych roztozy¢ cienka warstwg na pla-
stykowej tacy lub arkuszu czystego papieru 1 suszy¢
w suszarce, w temperaturze 50 £2°C w ciggu 18 h.

2.4.3. Spos6b mielenia prébek. Wysuszone préobki
rozdrabnia¢ w mtynku udarowym tak, aby cata prébka
przeszta przez sito o $rednicy oczek 0,5 mm.

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

2.4.5. Spalanie probki. Czynno$¢ spalania wysuszonej
probki wykonuje si¢ w fazie cieklej lub w fazie stale]
wg BN-80/0520-14.

2.5. Wykonanie oznaczania

2.5.1. Metoda absorpcyjnej spektrometrii atomowej

2.5.1.1. Przygotowanie roziworu prébek do oznacza-
nia. Do koib pomiarowych objetosci 100 c¢cm?® odmie-
rzy¢ 5 cm® roztworu prébki po spaleniu w fazie cieklej
wg BN-80/0520-14 lub 2 cm?® roztworu probki po spa-
leniu w fazie stalej wg BN-80/0520-14, doda¢ 20 c¢m’
2%(m/m) roztworu azotanu lantanowego i uzupelnié
woda do kreski.

2.5.1.2. "Wzorcowanie pomiaru. Kolejne roztwory
wzorcowe robocze, przygotowane wg 2.3k) w przypadku
magnezu lub 2.3m) w przypadku wapnia, rozpylaé
w ptomieniu acetylen-powietrze spektrometru dc
absorbcji atomowej, przygotowanego do pomiaru zgod-
nie z instrukcja obstugi przyrzgdu. Pomiar absorbancji
lub przepuszczalnosci wykonaé przy linii analitycznej

285,2 nm w przypadku magnezu lub 422,7 nm w przy-
padku wapnia. Jako odniesienie stosowa¢ wod¢ desty-
lowang.

Uzyskane wyniki pomiardw wykorzysta¢ do wykres-
lenia, na papierze milimetrowym, krzywej wzorcowa-
nia. Na osi odcietych odtozy¢ zawarto§¢ magnezu lub
wapnia wyrazong w mg Mg lub Ca na kg wysuszo-
nej probki, odpowiadajgca kolejnym wzorcom, na osi
rzednych odtozy¢ wartosci skali absorbancji lub prze-
puszczalnosci.

W przypadku spektrometru wyposazonego w zestaw
do bezposredniego odczytu stgzenia lub rzawartosci,
ustawianego r¢cznie lub automatycznie, dopuszcza sig
stosowanie takiego urzadzenia zgodnie z instrukcja jego
obstugi.

2.5.1.3. Pomiar zawartosci w probce. Z roztworami
probek przygotowanymi jak w 2.5.1.1 postepowac jak
z roztworami wzorcowymi wg 2.5.1.2. Zawarto$¢ ma-
gnezu iub wapnia wyrazong w mg Mg lub Ca na kg
wysuszonej probki odczytac z krzywej wzorcowania lub
czytnika spektrometru, jesli jest on wyposazony w zes-
taw do bezposredniego pomiaru stg¢zenia lub zawartosci.

2.5.1.4. Pomiar zawartosci w $lepej prébie. Z roztwo-
rem $lepej proby postepowacé jak w 2.5.1.3. Zawartos¢
magnezu lub wapnia w S$lepej probie wyrazi¢ w mg
na kg wysuszonej probki.

2.5.2. Oznaczanie miareczkowe

2.5.2.1. Przygotowanie roztworéw prébek do oznacza-
nia. Do kolby stozkowej pojemnosci 200 cm?® odmierzy¢
25 cm’® roztworu probki po spaleniu w fazie cieklej
wg BN-80/0520-14 lub 10 cm’ roztworu probki po spa-
leniu w fazie stalej wg BN-80/0520-14, uzupetni¢ woda
do objetosci okoto 50 cm?® i ogrzaé do temperatury
okoto 90°C, tak jednak aby roztwor probki nie wrzal.

Do gorgcego roztworu dodawac kroplami 25%(m/m)
wode¢ amoniakalng w celu wytrgcenia uwodnionych
tlenkéw zelaza. Dodawanie wody amoniakalnej prze-
rwaé, gdy kolejne jej krople nie powodujg dalszego
wytracania si¢ brunatnego osadu. Roztwdr probki ostu-
dzi¢ do temperatury pokojowej. Kazdg prébke przygo-
towaé w ten sposéb w dwoch powtdrzeniach. Jedna
stuzy do oznaczania wapnia, druga do oznaczania su-
my magnezu 1 wapnia.

2.5.2.2. Mianowanie roztworu dwusodowej soli kwasu
etylenodwuaminoczterooctowego (EDTA). Do kolby stoz-
kowej pojemnosci 200 cm?® odmierzyé 10 cm? roztworu
wzorcowego wapnia przygotowanego wg 2.31), uzupetnié
wodg do objetosci okoto 50 cm?, dodaé 2,5 cm?
c(NaOH) = 5 mol/l wodorotlenku sodowego i szczyp-
t¢ (30 = 50 mg) wskaznika kalcesu, a nast¢pnie mia-
reczkowaé ¢(EDTA) = 0,1 mel/l EDTA do zmiany
zabarwienia z ré6zowego na niebieskie.

Miano EDTA oblicza sie w mg/cm® wg wzoru

10
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w ktoérym:
10 — liczba mg Ca, zawarta w 10 cm® roztworu
WZOrcowego,

V — objetos¢é EDTA, zuzyta do zwigzania wapnia
W roztworze wzorcowym, cm’.

2.5.2.3. Oznaczanie zawartosci wapnia. Do roztworu
prébki przygotowanego wg 2.5.2.1 doda¢ 20 = 30 mg
cyjanku potasowego lub sodowego, 2 cm?® roztworu
c(NaOH) = 5 mol/l wodorotlenku sodowego i szczyptg
(30 + 50 mg) wskaznika kalcesu. Miareczkowa¢ mia-
nowanym roztworem EDTA. Zawarto$¢ wapnia (Xc,)
w wysuszone] probce obliczy¢é w procentach wg wzoru

meptA  Vea 100

w ktorym:
MEDTA — migno EDTA woubec wapnia, . |
Vca — objetos¢ EDTA  zuzyta do zwigzania
wapnia w roztworze probki, cm?,
masa probki w roztworze wzigtym do ana-

lizy, mg.

500 —

2.5.2.4. Oznaczanie sumy zawartoSci magnezu i wap-
nia. Do roztworu probki przygotowanego wg 2.5.2.1
dodac¢ 20 = 30 mg cyjanku potasowego lub sodowego,
5 cm? buforu amonowego o pH 8,7 i szczypt¢ wskazni-
ka czerni ertochromowej T (30 + 50 mg). Miareczko-
wa¢ mianowanym roztworem EDTA.

2.5.2.5. Obliczanie zawartosci magnezu w prébce.
Obliczanie zawartosci magnezu (XMg) wykona¢ wg
wzoru

mDTA-[VM-+C —Vc]'0,6065100
Xng = — e 3)

& 500

w ktorym:

ViMg + cay — obigtos¢ EDTA zuzyta do zwigzania
magnezu i wapnia w roztworze probki,
cm?,

0,6065 — stosunek ci¢zar6w atomowych magne-
nezu i wapnia.

2.5.2.6. Pomiar zawartosci w sSlepej probie. Z ru: wo

rem S$lepej proby postgpowaé jak w 2.5.2.3, 2.5.2.4,
2.5.2.5. Zawarto$¢ magnezu i wapnia w Slepej prébie
wyrazic w mg na kg wysuszonej probki.

2.6. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢ ma-

gnezu lub wapnia w suchej masie probki (X, ) wy-
razong w procentach obliczyé wg wzoru

. -('xP - x.s'p) <100 q
X =
sm 100 - w ( )
w ktorym:
X, — zawarto$¢ magnezu i{ub wapnia, wyrazona

w procentach masy wysuszonej probki, uzys-
kana z pomiaru,

Xsp — zawarto$¢ magnezu lub wapnia v slepej pro-
bie, wyrazona w procentach masy wysuszonej
prébki,

w — procentowa zawarto$¢ wody w jrohce ozua

czona wg 2.4.4.

2.7. Wynik koficowy oznaczama. Z:. w~ynmk koncowy
oznaczania zawarto$ci magnezu i wapnia w procentach
suchej masy probki nalezy przyjaé érednia arytmetycz-
na dwoch réwnoleglych wynikéw, pomniejszonych
o zawarto$¢ w Slepe: préahic, réznigcych si¢ migdzy
sobg nie wigce] niz o 10% wyniku mniejszego.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Produkcji Lesnej LAS, Skoliméw.
2. Normy zwigzane
PN-69/G-98002 Scidtka torfowa
PN-78/G-98016 Torf ogrodniczy
BN-72/0520-07 Wyroby z torfu do celéw rolniczych. Oznaczanie
zawarto$ci wody

BN-80/0520-14 Torf i wyroby z torfu. Spalanie probki w celu ozna-
czania skladnikéw minerainych

BN-79/0522-02 Podloza torfowe (substraty torfowe)

BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne

3. Autor normy — doc. dr hab. Andrzej Sapek — Instytut Me-
lioracji i Uzytkow Zielonych, Falenty.



