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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa meto-
dy oznaczania zawartosci azotu amonowego w torfie
i wyrobach z torfu. '

1.2. Zakres stosowania normy. Obj¢te norma metody
maja zastosowanie do oznaczania zawarto$ci azotu
amonowego w torfie i wyrobach z torfu w celu ich
atestowania. '

-1.3. Rodzaje metod oznaczania. W zaleznosci od wy-
posazenia laboratorium dopuszcza si¢ dwie metody
oznaczania amoniaku w wyciggu:

a) potencjometryczng, za pomocg elektrody czulej
na gazowy amoniak,

b) destylacji amoniaku.

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Zawarto$¢ azotu amonowe-
go (N-NH4) oznacza si¢ w torfie i wyrobach z torfu
w wyciggu otrzymanym przy uZyciu l-procentowego
wodnego roztworu siarczanu potasowego. Pomiar ste-
zenia wydzielonego amoniaku po alkalizacji badanych
wyciggow wykonuje si¢ potencjometrycznie, stosujac do
wzorcowania roztwory zawierajgce znane iloci amonu
lub tez bezposrednio oznaczajac oddestylowany amo-
niak, miareczkujac destylat mianowanym roztworem
kwasu siarkowego.

2.2. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Suszarka z regulacja temperatury- z doktadnos-
cig 12 °C.

b) Mtiynek udarowy.

c) Sito o srednicy oczek 0,5 mm.

d) Mieszadlo mechaniczne obrotowe o predkosci
40 obr/min. '

e) Miernik potencjalu umozliwiajacy pomiar z do-
kladnoscia do 1 mV; dopuszcza si¢ stosowanie jono-
mierza ze skala bezposredniego odczytu ste¢zenia, jak
np. firmy Orion model 407A.

f) Elektroda czuta na amoniak gazowy z wbudowa-
nym elementem odniesienia, umozliwiajacym pomiar
bez uzycia dodatkowej elektrody poréwnawcze;j.

g) Mieszadlo elektromagnetyczne.

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

1) Zestaw destylacyjny z kolbami destylacyjnymi po-
jemnosci 250 c¢cm® lub aparat destylacyjny Parnasa.

j) Butelki plastykowe z szerokg szyjka pojemnos-
ci 500 cm’.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Roztwoér ekstrakcyjny podstawowy, 10-procento-
wy wodny roztwor siarczanu potasowego cz.d.a.

b) Roztwér ekstrakcyjny roboczy, I-procentowy
wodny roztwdr siarczanu potasowego cz.d.a.; roztwor
ekstrakcyjny podstawowy rozcienczony woda destylo-
wang w stosunku 1 + 9.

¢) Woda $wiezo destylowana, wolna od amoniaku.

d) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 10M.

e) Wodorotlenek sodowy cz., roztwdr 40-procen-
towy. |

f) Kwas borowy cz.d.a., roztwor 3-procentowy.

g) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwéor 0,05N.

h) Wskaznik mieszany wg Tashiro; zmieszaé¢ 100 cm?
0,03-procentowego etanolowego roztworu czerwieni
metylowej i 15 cm? 0,1-procentowego etanolowego roz-
tworu bigkitu metylenowego.

1) Roztwdr wzorcowy podstawowy. Dopuszcza sig
stosowanie handlowego roztworu wzorcowego zawiera-
jacego 1 mg N-NHs/cm® lub roztworu wzorcowego
o tym st¢zeniu N-NH4 przygotowanego we wilasnym
zakresie. Przygotowanie podstawowego roztworu wzor-
cowego we wlasnym zakresie: odwazke 3,821 g chlorku
amonowego cz.d.a. rozpusci¢ w 50 cm? wody destylo-
wanej, - przenie$¢ iloSciowo do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1 dm? i uzupetni¢ woda destylowana do objg-
tosci 1 dm’; czas przechowywania roztworu nie dhuz-
szy niz po6t roku.

j) Roztwor wzorcowy rozcienczony. Do kolby po-
miarowej pojemno$ci 1 dm?® odmierzy¢ 100 cm?® roz-
tworu wzorcowego podstawowego (poz. 1), dodad
100 cm® roztworu ekstrakcyjnego podstawowego
(poz. a) 1 uzupelni¢ woda destylowanag do kreski;
czas przechowywania roztworu nie dtuzszy niz 1 mie-
sigc.
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k) Roztwory wzorcowe robocze. Do kolb pomiaro-
wych pojemnosci 100 cm® odmierzy¢ nast¢pujace obje-
tosci roztworu wzorcowego rozcienczonego (poz. j): 0,2;
0,5, 1; 2, 5; 10 i 20 cm?® i uzupeini¢ do kreski roz-
tworem ekstrakcyjnym roboczym oraz do kolb pomia-
rowych pojemnosci 100 cm® odmierzy¢ nastgpujace
objetosci roztworu wzorcowego podstawowego (poz. 1):
5; 10 1 20 cm?® i po dodaniu 10 cm?® roztworu ekstrak-
cyjnego podstawowego uzupeini¢ woda destylowana do
kreski. Tak przygotowane roztwory majg st¢zenia: 0,2;
0,5; 1; 2; 5; 10; 20; 50; 100 i 200 pg N-NH,; w 1 cm? i od-
powiadaja nast¢pujacym zawartosciom: 4; 10; 20; 40;
100; 200; 400; 1000; 2000 i 4000 mg N-NH, w 1 kg wy-
suszonej probki torfu lub wyrobu z torfu.

2.4. Przygotowanie préobek do analizy

2.4.1. Pobieranie i przygotowanie prébek. Liczba proé-
bek pierwotnych i sposob ich pobierania, przygotowa-
nie probki ogdblnej 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 préobek. Czg¢s¢ probki wydzielonej do
badan laboratoryjnych rozlozy¢ cienka warstwa na
plastykowej tacy lub arkuszu czystego papieru i suszy¢
w suszarce w temperaturze 50 +2 °C w ciagu 18 h.

2.4.3. Sposéb mielenia prébek. Wysuszone proébki
rozdrabnia¢ w mtynku udarowym, tak aby cata probka
przeszta przez sito o srednicy oczek 0,5 mm.

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

2.4.5. Przygotowanie wyciagu z prébek. Odwazke
10,00 g wysuszonej probki przenies¢ ilosciowo do pla-
stykowej butelki pojemnosci 500 cm?®, dodaé 200 cm’
roboczego roztworu ekstrakcyjnego (wg 2.3b) 1 wytrza-
sa¢ na mieszadle obrotowym w ciggu 1 h. Nast¢pnie
saczy¢ wycigg przez Sredni ilosciowy saczek do kolb
stozkowych pojemnosci 250 cm?®, odrzucajac pierwsza
porcje przesgczu.

2.4.6. Przygotowanie Slepej proby. Z roztworem
ekstrakcyjnym roboczym, przygotowanym wg 2.3b po-

stgpowac jak w 2.4.5 bez dodawania préobki torfu lub

wyrobu z torfu.
2.5. Wykonanie oznaczania
2.5.1. Metoda potencjometryczna

2.5.1.1. Przygotowanie uktadu pomiarowego do pracy.
Przed przystapieniem do pomiaréw uruchomi¢ i spraw-
dzi¢ dziatanie stosowanego miernika potencjatu wedtug
instrukcji pracy przyrzadu. Przygotowaé elektrode
czula na gazowy amoniak 1 sprawdzi¢ jej dzialanie,
zgodnie z instrukcja jej obstugi. Po podtaczeniu elektro-
dy do miernika potencjalu umiesci¢ jg w zlewce z woda
destylowang 1 przemywa¢ w ciggu | h, zmieniajgc
w tym czasie trzykrotnie wode.

2.5.1.2. Ogolne czynnoSci przy wzorcowaniu i pomia-'

rze zawartosci N-NHs w wyciagu. Wszystkie pomiary
roztworéw wzorcowych 1 badanych oraz przemywanie
elektrody wykonywac przy cigglym mieszaniu za pomo-
cq mieszadla elektromagnetycznego. Po kazdym pomia-
rze sptukaé elektrod¢ strumieniem wody destylowane;j

i osuszy¢ kawalkiem bibuty do saczenia. Wszystkie po-
miary wykonywaé w stalej temperaturze *2 °C.
2.5.1.3. Wzorcowanie ukladu pomiarowego

a) W przypadku stosowania miernika potencjatu do
zlewek pojemnosci 100 cm® odmierzyé po 50 cm? kolej-
nych roztworéw wzorcowych roboczych. Bezposrednio
przed umieszczeniem elektrody w kolejnych roztworach
wzorcowych dodaé do kazdego z nich 0,5 cm® 10M roz-
tworu wodorotlenku sodowego. Mierzy¢ kolejno war-
tosci potencjaldw odpowiadajace roztworom wzorco-
wym. Wykreéli¢ krzywa wzorcowania na papierze poi-
logarytmicznym. Na osi odcigtych (x) w skali logaryt-
micznej, odlozyé zawarto$¢ mg N-NHs w kg wysuszone;j
prébki, odpowiadajaca kolejnym roztworom wzorco-
wym jak w 2.3g). Na osi rzgdnych (y) odtozy¢ odpo-
wiednie wartosci potencjalu w mv. W przypadku spraw-
nego ukladu pomiarowego i dobrej elektrody krzywa
wzorcowania powinna mie¢ przebieg liniowy.-Po za-
koniczeniu pomiaréw roztworéw wzorcowych elektroda
przemywaé w ciagu 10 min, zmieniajagc dwukrotnie wo-
de¢ destylowana.

b) W przypadku stosowania jonomierza do zlewek po-
jemnosci 100 cm® odmierzyé po 50 cm’ roztworéw
wzorcowych roboczych o st¢zeniach 0,2; 2; 20 i 200 pg
N-NH; w 1 cm? odpowiadajacych zawartosciom 4; 40;
400 i 4000 mg N-NH, w kg wysuszonej prébki przy-
gotowanej wg 2.4.2. Bezposrednio przed pomiarem do-
daje si¢ do kolejnych roztworé6w wzorcowych po
0,5 cm?® 10M roztworu wodorotlenku sodowego. W tym
przypadku nie wykresla si¢ krzywej wzorcowania, lecz
za pomoca kolejnych par roztworéw wzorcowych
(41 40, 40 1 400 oraz 400 i 4000 mg N-NH, w kg wysu-
szonej probki) kalibruje si¢ skal¢ bezposredniego od-
czytu stezenia, zgodnie z zaleceniami instrukcji obstugi
jonomierza.

2.5.1.4. Pomiar zawarto$ci N-NH, w wyciagu z prébki.
Do zlewek pojemnosci 100 cm? odmierzy¢ 50 cm? prze-
saczonego wyciagu z probki lub roztworu S$lepej proby.
Bezposrednio przed pomiarem do roztworu dodac
0,5 cm? 10M roztworu wodorotlenku sodowego, po
czym przystapi¢ do pomiaréw. Warto§¢ potencjalow
elektrody w kolejnych wyciggach odczyta¢ po ustaleniu
tej wartos$ci na skali'miernika. Zawarto$¢ azotu amono-
wego w badanej probce, wyrazong w mg na kg wysu-
szonej probki, odczyta¢ z krzywe] wzorcowania.
W przypadku stosowania jonomierza zawartos¢ azotu
amonowego w probce odczytaé ze skali bezposredniego
odczytu stg¢zenia. _

. 2.5.1.5. Pomiar w przypadku zawartosci przekraczajg-
cej wartos¢ najwyiszego wzorca. Do, kolby pomiarowe;
pojemnosci 100 cm® odmierzy¢ 10 cm® wyciggu z prébki
1 uzupeini¢ do kreski roztworem ekstrakcyjnym robo-

. ‘czym. Wykonaé¢ ponownie pomiar wg 2.5.1.4.

Otrzymane wyniki zawarto$ci N-NHs pomnozy¢
przez 10.

2.5.2. Metoda destylacyjna

2.5.2.1. Wykonanie destylacji i miareczkowania desty-
latu. Objetos¢é 50 cm® wyciggu przenie$¢ do 250 cm’
kolby destylacyjnej lub kolby destylacyjnej aparatu

Parnasa, dodaé 5 cm?® 40-procentowego roztworu wodo-
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rotlenku sodowego i destylowa¢ do tacznej objetosci
okoto 50 cm?® zaznaczonej na odbieralniku, ktérym jest
kolba stozkowa pojemnosci 100 cm?® zawierajaca 10 cm?
3-procentowego roztworu kwasu borowego z 5 kropla-
mi wskaznika wedtug Tashiro. Miareczkowaé 0,05N
roztworem kwasu siarkowego do zmiany barwy z zielo-
nej na rézowofioletows.

2.5.2.2. Obliczanie wynikéw oznaczania. Zawartos¢
azotu amonowego (X), w mg N-NH4 na kg prébki wy-
suszonej wg 2.4.2, obliczy¢ wedlug wzoru

V:-0,014 N - V., - 1000 - 1000
V, - G

X = =V,-11200-N (1)
w ktérym:
V. — objetosé roztworu kwasu siarkowego zuzy-
tego do miareczkowania destylatu, cm?,
V. — objetosé wyciggu z prébki, cm?,
V, — objeto$é wyciggu pobrana do analizy, cm?,
0,014 — ilo§¢ azotu odpowiadajaca 1 cm® IN roz-
tworu kwasu siarkowego, g,

N — normalno$¢ uzytego roztworu kwasu siar-
kowego,
G — odwazka probki, g.
2.6. Obliczanie zawartosci N-NH; w mg na kg suchej
masy probki. Zawarto$¢ azotu amonowego (X;) obliczy¢
wedlug wzoru

(xp—xsp) - 100
100 -~ w

Xs = mg N-NH./ kg suchej masy (2)

w ktoérym:
xp, — zawarto$é w mg N-NH«/kg wysuszonej prébki
uzyskana z pomiary,

xsp — zawarto$§¢ w Slepej probie w mg N-NH./kg

wysuszonej probki,
w — procentowa zawarto$¢ wody w probce ozna-
czona jak w 2.4.4.

2.7. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyjaé $rednig arytmetyczna dwoéch
rownoleglych wynikéw, réznigcych si¢ miedzy soba nie
wiecej niz o 10 % wyniku mniejszego.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Produkcji Lesnej 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 Podloza torfowe (substraty torfowe)
BN-79/0522-03 Mieszanki nawozowe torfowo-mineralne
3. Autorzy projektu mormy — dr Barbara Sapak, doc. dr hab.
Andrzej Sapak — Instytut Melioracji i Uzytkow Zielonych.



