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1. Prinzip

Als Humus werden alle organisch gebundenen Formen des Kohlenstoffes im Boden (Co,n) bezeichnet. Als Stan-
dard-Umrechnungsfaktor von Cors zu Humus wtrd 1.725 verwendet.
Die organische Substanz wird durch ein Kaliumdichromat-Schwefelsäuregemisch nach der Formel

zKrCri'O, + SHzSOe + 3Corg = 2Cr;3(SOr)s + 2KzSOa + SHzO + 3COz

zu Kohlensäure und Wasser zersetzt.

Zu einer genau abgewogenen Menge Boden wird ein abgemessenes Quantum Kaliumdichromat zugeseEt. Das
nicht für die Zersetzung der organischen Substanz verbrauchte Kaliumdichromat wird rücktitriert; der Anteil des
verbrauchten Kaliumdichromats ist dann proportional zum Co'.n-Gehalt des Bodens.

2. Durchführung

Apparature n u nd Geräte:

(A) Schwingscheibenmühle, evtl. Mörser und Stössel

(B) Analytische Waage (0.001 g Teilung)

(C) Messkolben, 1000 ml

(D) Bechergläser, 250 ml, hohe Form

(E) Automatische Vollpipetten oder Dispenser

(F) Kleine Trichter, A ca.7 cm, mit abgeschnittenem Auslauf

(G) Heizbad bis 150'C
(H) Stoppuhr

(l) Kühlbad

(J) Messzylinder 100 ml

(K) Dosimat mit Titrieraufsatz (2.8. METROHM)

(L) Exsikkator

Reagenzien:

(1) Demineralisiertes Wasser (H2O, Leitfähigkeit < 5 pS/cm).

(2) Kaliumdichromat-Lösung 8 %:
80 g pulverisiertes, reines Kaliumdichromat (K2Cr2O7 , M = 294.18 g/mol) werden in 1000 ml H2O (1) (eventu-
ell gefördert durch schwaches Erwärmen oder Schütteln) gelöst.

Kaliumdichromat-U rtiterlösung 0.067 M:
Etwa2l g Kaliumdichromat (I<2C:2O7, M = 294.18 g/mol) während 3 Std. bei 105"C trocknen, danach im Ex-
sikkator (L) abkühlen lassen. 19.612 g getrocknetes Kaliumdichromat in einen 1000 ml-Messkolben (C) einwä-
gen und mit H2O (1) bis zur Marke auffüllen, Löslichkeit eventuell durch schwaches Erwärmen oder Schütteln
fördern. Eine Urtiterlösung kann etwa 6 Monate verwendet werden.

Schwefelsäure konz. (H2SO4, M = 98.08 g/mol, d = 1.84, 95-97 Yo\.

Natriumfluorid (NaF, M = 41.99 g/mol).

Diphenylamin-Lösung 0.4 o/o:

0.5 g Diphenylamin ((C6H5)2NH, M = 169.23 g/mol) werden in 100 ml konz. Schwefelsäure (4) gelöst. Diese
Lösung wird auf 20 ml H2O (1) gegossen und nach dem Abkühlen in einer braunen Tropfflasche aufbewahrt.

(3)

(4)

(5)

(6)
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(7) Ammoniumeisen-ll-sulfat-Lösung (Mohr-Salz) 0.4 M:
ln einem Literkolben (C) werden 157 g Ammoniumeisen(ll)-sulfat-Hexahydrat p.a. ((NH4)2Fe(SO4)2 . 6H2O,
M = 392.14 g/mol) in 500 ml H2O (1) gelöst; anschliessend 40 ml konz. Schwefelsäure (4) zugeben und nach
dem Abkühlen bis zur Marke auffüllen. Diese Lösung ist vor jeder Bestimmung neu hezustellen.
o Anmerkung: Für jede 0.4 M Ammoniumeisen-ll-sulfat-Lösung muss der Konzentrationsfaktor f gegenüber einer genau eingestellten

0.067 M Kaliumdichromat-Lösung (,,Urtiterlösung) gemäss folgendem Vorgehen neu bestimmt werden:

5 ml 0.067 M Kaliumdichromat-Urtiterlösung (3) in 250 ml Becherglas geben, danach 2 ml HzSOtkonz. (4), 100 mlHzO (1), einen
Löffel Natriumfluorid (5) sowie 4 his 5 Tropfen Diphenylaminlösung hinzufügen; ansch/iessend mit 0.4 M AmmoniumeisenJl-sulfat-
Lösung (7) titieren.

Quarzsand geglüht, frei von organischer Substanz.

Arbeitsvorschrift:

- Einwaage des pulverisierten Bodens (A) in 250 ml Becherglas (D), je nach voraussichtlichem Humusgehalt 0.1
bis 0.5 g. Zugabe von 5 ml K2Cr2O7-Lösung (2) und anschliessend 7.5 ml Schwefelsäure konz. (4) mit automati-
schen Vollpipetten oder Dispenser (E). Verfärbt sich die Lösung grünlich, so ist die KzGrzOz-Vorlage zu klein; in
diesem Fall werden portionenweise je 2 ml KzCrzOz (2) und 3 ml H2SO4 konz. (4) zugegeben, bis die Lösung ei-
ne schmutzig-braune Farbe annimmt. Nun setzt man die kleinen Trichter (F) auf die Bechergläser und stellt die
Proben 7 Minuten in ein 150'C heisses Heizbad (D). Dann lässt man das Kondensationswasser über dem Heiz-
bad (D) vom kleinen Trichter abtropfen, entfernt die Trichter, und stellt die Bechergläser ins Kühlbad (l). Nach
dem Abkühlen der Proben auf Zimmertemperatur , Zugabe von 100 ml H2O (1) mit dem Messzylinder (J).

o Anmerkungen:

1. Die Bodenprobe kann auch in einem Mörser pulverisiert werden. Die Bodeneinwaage rnuss ausreichend
gross sern, um repräsentativ zu bleiben, andererseits klein genug, damit der gesamte organisch gebunde-
ne Kohlenstoff oxidiert werden kann.

2. Um den Reagenzienverbrauch zu veningern, können auch portionenweise je 2 ml K2Cr2O7Lösung (2)
und 3 ml Schwefelsäure konz. (4) zugegeben werden; die zugegebene Menge muss bei der Berechnung
entsprechend berücksichtigt werden.

3. Um Verunreinigungen der Probenlösung mit Heizbadflüssigkeit zu vermeiden, dürten die kleinen Trichter
nicht in die Bechergläser hinein abgespült werden!

4. Die Titrierbedingungen können verbesseft werden, wenn man die Festsubstanz in den Bechergläsern
nach Oxidation der organischen Substanz noch etwa 1 Stunde lang sedimentieren lässt und danach aus
dem Überstand ein Aliquotvon 40 mlin ein Becherglas mit 40 mlH2O (1) pipeftieft; anschfiessend effolgt
die Titration.

Vor der Titration werden ein Löffel Natriumfluorid (5) (0.5 g NaF (6) pro ml zugesetzte Schwefelsäure (4) ) sowie
3 bis 4 Tropfen Diphenylaminlösung (6) zugegeben. Anschliessend erfolgt die Titration (H) mit Ammoniumeisen-
ll-sulfat-Lösung (7), bis die intensiv blaue Farbe plötzlich in ein helles Grün umschlägt.

ln jeder Analysenserie werden zusätzlich 2 Blindansätze untersucht, die anstelle von Erde einePrise reinen
Quazsand (8) enthalten.
o Anmerkung: Zu Kontrollzwecken wird die regelmässige Bestimmung einer Probe mit bekanntem Humusgehalt empfohlen.

3. Berechnung

Die verbrauchte Menge Ammoniumeisen-ll-sulfat-Lösung entspricht dem von der organischen Substanz nicht redu-
zierten Kaliumdichromat.

(8)
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Berechnungselemente und Berechnungsformeln:

Vur = Vorlage Reagens (3) (,,Urtiterlösung") (ml)
Tur = Verbrauchte Menge Reagens (7) für die Titration der,,Urtiterlösung" (ml)
Tew = Verbrauchte Menge Reagens (7) für die Titration des Blindansatzes (ml)
T = Verbrauchte Menge Reagens (7) für die Titration der Bodenprobe (ml)
f - Konzentrationsfaktor f zwischen Reagens (3) (,,Urtiterlösung") und Reagens (7) 0.4 M Ammoniumei-

sen-l l-sulfat-Lösung 0
Es = Einwaage Boden (g)
Cors = Gravimetrischer Gehalt an organisch gebundenem Kohlenstoff (Gew.%)
H = Gravimetrischer Humusgehalt (Gew.%)
- Vurt=-

Tur

\- 
co,n =(rew-r).f.o.oo12.H=0t=*ry

1l=Cors'1.725

rAnmerkung: 2MolKaliumdichromat(2'294.29)setzen3MolKohlenstoff(=3'129)um,l gKaliumdichromatdemnach6l.2mgC.l
ml 0.4 M Ammoniumeisen-ll-sulfat-Lösung (3) entspicht 0.0196 g Kaliumdichromat; diese Menge vermag 0.0012 g C umzusetzen.

4. Resultatangabe
o/o Corn; 2 Dezimalstellen.
% Humus; eine Dezimaslstelle

5. Bemerkungen

- Die Reaktion ist ein Oxidations-Reduktionsvorgang. Verfälschend wirken deshalb oxidierbare Verunreinigungen in
der Analysenprobe, z.B. Metallteilchen oder oxidierbare anorganische Verbindungen.

-Proben, die mehr als drei KzCrzOt-Zugaben benötigen, sind mit Quazsand (8) zu verdünnen. Die Verdünnung ist
bei der Berechnung entsprechend zu berücksichtigen.

- Lösungen, die Chrom enthalten, sind als Chemikalienabfälle gesondert zu sammeln und zu entsorgen. Eventuell
noch vorhandenes KzCrzOt kann mit NazSOs reduziert werden (bis die Lösung grünlich verfärbt).
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