Referenzmethoden der Forschungsanstalten Agroscope

Band 1: Bodenuntersuchung zur Diingeberatung Code Corg
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Bestimmung des organisch gebundenen Kohlenstoffs (Co ) Standort-Charakterisierung

Schadstoff-Beurteilung
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1. Prinzip

Als Humus werden alle organisch gebundenen Formen des Kohlenstoffes im Boden (C.,) bezeichnet. Als Stan-
dard-Umrechnungsfaktor von Cog zu Humus wird 1.725 verwendet.
Die organische Substanz wird durch ein Kaliumdichromat-Schwefels&auregemisch nach der Formel

2K,Cr;%0, + 8H,80, + 3C,, = 2Cr;*(SO,); + 2K,SO, + 8H,0 + 3CO,

zu Kohlensaure und Wasser zersetzt.

Zu einer genau abgewogenen Menge Boden wird ein abgemessenes Quantum Kaliumdichromat zugesetzt. Das
nicht fur die Zersetzung der organischen Substanz verbrauchte Kaliumdichromat wird riicktitriert; der Anteil des
verbrauchten Kaliumdichromats ist dann proportional zum C,-Gehalt des Bodens.

2. Durchfiihrung

Apparaturen und Geréte:

(A) Schwingscheibenmihle, evtl. Mérser und Stossel
(B) Analytische Waage (0.001 g Teilung)

(C) Messkolben, 1000 ml

(D) Becherglaser, 250 ml, hohe Form

(E) Automatische Vollpipetten oder Dispenser

(F) Kleine Trichter, & ca. 7 cm, mit abgeschnittenem Auslauf
(G) Heizbad bis 150 °C

(H) Stoppuhr

() Kuhibad

(J) Messzylinder 100 ml

(K) Dosimat mit Titrieraufsatz (z.B. METROHM)

(L) Exsikkator

Reagenzien:

(1) Demineralisiertes Wasser (H20, Leitfahigkeit < 5 pS/cm).

(2) Kaliumdichromat-L&sung 8 %:
80 g pulverisiertes, reines Kaliumdichromat (K2Cr207, M = 294.18 g/mol) werden in 1000 ml H20 (1) (eventu-
ell geférdert durch schwaches Erwérmen oder Schitteln) gelost.

(3) Kaliumdichromat-Urtiterldsung 0.067 M:
Etwa 21 g Kaliumdichromat (K2Cr207, M = 294.18 g/mol) wahrend 3 Std. bei 105°C trocknen, danach im Ex-
sikkator (L) abkiihlen lassen. 19.612 g getrocknetes Kaliumdichromat in einen 1000 ml-Messkolben (C) einwa-
gen und mit H20 (1) bis zur Marke auffullen, Loslichkeit eventuell durch schwaches Erwarmen oder Schitteln
fordern. Eine Urtiterlosung kann etwa 6 Monate verwendet werden.

(4) Schwefelsaure konz. (H2S04, M = 98.08 g/mol, d = 1.84, 95-97 %).

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

(6) Diphenylamin-L&sung 0.4 %:
0.5 g Diphenylamin ((C6H5)2NH, M = 169.23 g/mol) werden in 100 mi konz. Schwefelsaure (4) gelost. Diese
Losung wird auf 20 ml H20 (1) gegossen und nach dem Abkthlen in einer braunen Tropfflasche aufbewahrt.
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(7) Ammoniumeisen-ll-sulfat-Lésung (Mohr-Salz) 0.4 M:

In einem Literkolben (C) werden 157 g Ammoniumeisen(ll)-sulfat-Hexahydrat p.a. ((NH@)ZFe(SO4)2 - 6H,0,
M = 392.14 g/mol) in 500 mi H,O (1) gel6st; anschliessend 40 ml konz. Schwefels&ure (4) zugeben und nach
dem Abkiihlen bis zur Marke auffillen. Diese Lésung ist vor jeder Bestimmung neu herzustellen.

o Anmerkung: Fir jede 0.4 M Ammoniumeisen-li-sulfat-Lésung muss der Konzentrationsfaktor f gegentiber einer genau eingesteliten
0.067 M Kaliumdichromat-Losung (,Urliteriosung®) gemaéss folgendem Vorgehen neu bestimmt werden:
5ml 0.067 M Kaliumdichromat-Urtiterlésung (3} in 250 ml Becherglas geben, danach 2 ml H;SO4konz. (4), 100 ml Hz0 (1), einen
Loffel Natriumfluorid (5) sowie 4 bis 5 Tropfen Diphenylaminldsung hinzufiigen; anschliessend mit 0.4 M Ammoniumeisen-li-sulfat-
Lésung (7) titrieren.

(8) AQuarzsand gegliht, 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 K,Cr,O7-L6sung (2) und anschliessend 7.5 ml Schwefels&ure konz. (4) mit automati-
schen Vollpipetten oder Dispenser (E). Verfarbt sich die Losung grinlich, so ist die K,Cr,0,-Vorlage zu klein; in
diesem Fall werden portionenweise je 2 ml K,Cr,0O7 (2) und 3 ml H,SO, konz. (4) zugegeben, bis die Lésung ei-
ne schmutzig-braune Farbe annimmt. Nun setzt man die kleinen Trichter (F) auf die Becherglaser und stellt die
Proben 7 Minuten in ein 150°C heisses Heizbad (D). Dann lasst man das Kondensationswasser tiber dem Heiz-
bad (D) vom kleinen Trichter abtropfen, entfernt die Trichter, und stellt die Bechergléser ins Kihibad (1). Nach
dem Abkilhlen der Proben auf Zimmertemperatur , Zugabe von 100 ml H,O (1) mit dem Messzylinder (J).

o Anmerkungen:

1. Die Bodenprobe kann auch in einem M6rser pulverisiert werden. Die Bodeneinwaage muss ausreichend
gross sein, um représentativ zu bleiben, andererseits klein genug, damit der gesamte organisch gebunde-
ne Kohlenstoff oxidiert werden kann.

2. Um den Reagenzienverbrauch zu verringern, kénnen auch portionenweise je 2 ml K,Cr,O-L6sung (2)
und 3 ml Schwefelséure konz. (4) zugegeben werden; die zugegebene Menge muss bei der Berechnung
entsprechend berticksichtigt werden.

3. Um Verunreinigungen der Probenlésung mit Heizbadfliissigkeit zu vermeiden, dtirfen die kleinen Trichter
nicht in die Becherglaser hinein abgespult werden!

4. Die Titrierbedingungen kénnen verbessert werden, wenn man die Festsubstanz in den Becherglédsern
nach Oxidation der organischen Substanz noch etwa 1 Stunde lang sedimentieren lasst und danach aus
dem Uberstand ein Aliquot von 40 ml in ein Becherglas mit 40 ml H,O (1) pipettiert; anschliessend erfolgt
die Titration.

~ Vor der Titration werden ein Léffel Natriumfluorid (5) (0.5 g NaF (6) pro ml zugesetzte Schwefelsaure (4) ) sowie

3 bis 4 Tropfen Diphenylaminlésung (6) zugegeben. Anschliessend erfolgt die Titration (H) mit Ammoniumeisen-
ll-sulfat-Lésung (7), bis die intensiv blaue Farbe piétzlich in ein helles Grin umschlagt.

In jeder Analysenserie werden zusétzlich 2 Blindansétze untersucht, die anstelle von Erde einePrise reinen
Quarzsand (8) enthalten.
o Anmerkung: Zu Kontrollzwecken wird die regelméssige Bestimmung einer Probe mit bekanntem Humusgehalt empfohien.

3. Berechnung

Die verbrauchte Menge Ammoniumeisen-li-sulfat-Lésung entspricht dem von der organischen Substanz nicht redu-

zierten Kaliumdichromat.
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Berechnungselemente und Berechnungsformeln:
Vyr = Vorlage Reagens (3) (,Urtiterlésung*) (ml)
Tur = Verbrauchte Menge Reagens (7) fur die Titration der ,Urtiterlésung® (ml)
Tew = Verbrauchte Menge Reagens (7) fur die Titration des Blindansatzes (ml)
T = Verbrauchte Menge Reagens (7) fur die Titration der Bodenprobe (ml)
f = Konzentrationsfaktor f zwischen Reagens (3) (,Urtiterldsung”) und Reagens (7) 0.4 M Ammoniumei-

sen-ll-suifat-Lésung ()
Es = Einwaage Boden (g)
Cog = Gravimetrischer Gehalt an organisch gebundenem Kohlenstoff (Gew.%)
H = Gravimetrischer Humusgehalt (Gew.%)
fo Vur

Tur

100 _ (Tew-T)-f-0.12

C... =(Tew—T)-f-0.0012-
og =(TeW-T) Es Es

H=Cqpyq- 1.725

o Anmerkung: 2 Mol Kaliumdichromat (2 - 294.2 g) setzen 3 Mol Kohlenstoff ( = 3 - 12 g) um, 1 g Kaliumdichromat demnach 61.2mg C. 1
ml 0.4 M Ammoniumeisen-ll-sulfat-Lésung (3) entspricht 0.0196 g Kaliumdichromat; diese Menge vermag 0.0012 g C umzusetzen.

4. Resuitatangabe

% Corg; 2 Dezimalstellen.
% Humus; eine Dezimasistelle

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

—Proben, die mehr als drei K,Cr,0,-Zugaben benétigen, sind mit Quarzsand (8) zu verdunnen. Die Verdiinnung ist
bei der Berechnung entsprechend zu beriicksichtigen.

—Lésungen, die Chrom enthalten, sind als Chemikalienabfélle gesondert zu sammeln und zu entsorgen. Eventuell
noch vorhandenes K,Cr,0; kann mit Na,SO; reduziert werden (bis die Loésung grinlich verfarbt).
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