Flammefotometrisk bestemmelse af det
ombyttelige natrium i jord.

Af 1. Benjaminsen og J. densen.

I forbindelse med de igangveerende systematiske marsk-
undersegelser er der pa Statens Planteavis-Laboratorium udfert
et stort antal bestemmelser af det ombyttelige natrium i jord.
T det folgende skal redegeres for den metode, der benyttes, samt
for resultater af undersegelser, der gik forud for analysemetodens
fastlegning,

Den udvikling og forbedring af flammefotometrene og den
flammefotometriske teknik, der har fundet sted i de seneste ar,
har bhevirket, at man nu ved de fleste laboratorier verden over
har forladt de meget tidskraevende volumetriske og gravimetriske
metoder, der tidligere blev benyttet ved bestemmelsen af de om-
byttelige alkalimetalioner i jord, til fordel for flammefotometriske
metoder.

Medens der i de sidste 20 ar her i landet er blevet udfert et
meget stori antal kaliumbestemmelser i jord ved benyttelse af
Damsgaard-Serensens metode, er det forst efter at Statens Plante-
avls-Laboratorium kom i besiddelse af et flammefotometer
(1952), at man ved nzevnte institution er begyndt at bestemme
jordens indhold af ombytteligt natrium. Man kan dog forudse,
at denne analyse aldrig vil fa den samme betydning som kalium-
analysen. Interessen for natriumanalysen er i det store og hele
begrzenset til at omfatte strandenge og lignende arealer, der pa
grund af oversvemmelse eller som falge af deres dannelsesmade
kan indeholde si meget natrium, at det kan vaere til skade for
kulturplanternes veekst.
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Undersggelser.

Ligesom 1 kaliumanalysen anvendes til den flammefoto-
metriske bestemimelse af det ombyttelige nairium i jord en
vandig oplpsning af ammoniumacetat som fortreengningsmiddel.
Ammoniumacetat har den fordel fremfor de fleste andre for-
trengningsmidler, at det i flammen brzender under dannelse af
frit kveelstof, kuldioxyd og vand. Det frembyder derfor mindst
mulig gene for det arbejdende personale. Endvidere er ammo-
niumionen (NH,*) sserdeles effektiv, nar det drejer sig om at
fortraenge alkalimetalionerne fra jordkolloiderne.

Ved de undersogelser, der gik forud for analysemetodens
endelige fastlaegning, benyttedes et Beckman-flammefotometer
{Model D-U.). Lystransmissionsmalingerne fandt sted ved
natriums mest intensive spectrallinie 589 my med instrumentets
blafglsomme fotocelle indskudt. Der arbejdedes med en spalie-
abning pa 0,1 mm og med et ilt- og acetylentryk pi henholdsvis
10,0 og 1,5 Ibs. per sq. in.

Undersogelserne gik ud pa at fa oplysning om felgende:

a. Interfererende stoffers indflydelse pid natriumbestemmel-
sen.

h. Bestemmelse af tilstrickkelig kontakttid mellem jord oy
fortraengningsmiddel.

c. Pen mest hensigtsmassige koncentration af fortreng-
ningsmidlet.

d. Det mest hensigtsmassige forhold mellem jord og for-
trengningsmiddel.

a. Interfererende stoffers indflydelse pé
natriuvmbestemmelsen.

Den ionbelacgning pa jordkolloiderne, der gir i oplesning ved
behandling af jord med en neutral oplegsning af ammoniumacetat
vil fra de jorder, der her er af interesse, aldeles overvejende
bestd af felgende kationer: Cat+, Mg+, K*, Nat og H*t. Af
anioner kan Cl-, SO,/ og HCO,~ vere tilstede i relativt store
maengder i oplesningen, i mindre maengder findes fosfationerne
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(H,PO,~ 0g HPO, ). Oplesningens indhold af kolloidale humus-
stoffer, ladede (humater) eller uladede vil, nar ammoniumacetat
benyties som ekstraktionsmiddel, vaere overordentlig lille, hvilket
giver sig til kende ved, at filtraterne selv fra meget humusrige
jorder er farvelgse.

Erfaringerne fra kalinmanalysen tyder isvrigt pa, at ct lille ind-
hold af kolloidalt humus i jordekstrakterne ikke pavirker spektralfor-
delingen i flammen kendeligt, og pi grund af den relativt store

partikelsterrelse vil partikelantallet veere si lille, at ekstrakternes
fysiske konstanter kun sndres infinitesimalt.

For at undersege i hvor hej grad det i natriumanalysen var
nedvendigt at korrigere for indholdet af de svrige ioner i ana-
lyseekstrakterne, blev disses indflydelse pa transmissionsmailin-
gerne undersost.

Det princip, der blev lagt til grund for disse undersogelser
var felgende:

a) Ved maling af en kations interferens med natrium skulle
den medfelgende anions bidrag til transmissionsendringen veere
infinitesimal, og ved miling af en anions interferens skulle den
medfelgende kations bidrag til transmissionsandringen vaere
infinitesimal.

3) Interferensen skulle for hver enkelt ion undersoges i et
koncentrationsinterval tilstraekkeligt stort til at skabe sikkerhed
for, at koncentrationen i jordekstrakterne 14 i dette interval.

Idet der som oplesningsmiddel ved disse interferensmalinger
blev benyttet en 0,5 n oplesning af ammoniumacetat, og de pa-
geldende kat- og anioner blev tilfort i form af henholdsvis
acetater og ammoniumsalte, er det under «) opstillede krav
tilfredsstillet, da koncentrationen af de tilferte salte var for-
svindende i forhold til ammoniumacetatkoncentrationen.

Fremgangsmaden ved maéalingerne var triviel. Der fremstil-
ledes forskellige rackker af natriumstandardoplesninger inde-
holdende forskellige, men indenfor hver rsekke konstante maeng-
der af den ion, hvis interferens man enskede at undersage, hvor-
efter der blev flammefotometreret.

I tabel 1 er resultater fra disse undersagelser opfort.
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Tabel 1. Fremmede¢ ioners cffekt pad transmissionen
ved bestemmelsen af natriumindholdet i en 0.5 n
ammoniumacetatoplesning.

iJ Transmission
Fremmed ’\ meq Na | : ; o i ‘
ion. | 1 ‘ i ‘ i i ;
| meq Lo ‘ 00 | Oz | Os0 I Do I 0.50
S (T SR B I oL
e — e
, 0 %2 ! 17s 322 | 4bo . 572 68.4
Catt 10 1 92 18.5 327 . 45 58.1 9.5
| 40 4s 20.2 344 | 473 61.3 784
R e e B PR I EE e
0 1.7 | 17.5 31.0 45.0 57.6 68.6
Mg+ 10 e | 175 32.0 45.3 58.3 69.3
; 50 1.7 ‘ 7.3 32.6 45.8 58.5 69.5
i 0 i 23 | 176 31 | 45 57.5 69.5
K+ ! 2 28 | 176 | 317 | 4ba 57.s 69.7
i 10 23 | 185 | 332 | 47a 61.3 144
j 0 291 172 | 3ls = 4bao 57.7 69.3
COs—~ : 10 23 | 177 ¢ 3tz | 451 | Biz 69.2
50 20 17s | 320 | 45 57.6 9.4
ol o 21 | 175 | Ble | 450 | 571 | 69a
cl- it 2.1 176 | 31s 150 57.5 69.1
30 21 ‘ 179 31l 45.3 57 69.5
) O O A S S N .
I 0 2.1 ! 172 | 31s | 450 57.7 69.3
S01—- 10 23 1 17 318 | 449 57.4 69.4
I 50 s | 172 | Bte | 4be | 571 | 69
Lo 2.1 170 | 31 50 | 570 69.3
»POL~ =~ « 2 25 | 174 | 81z | 450 57.7 69.6
| 10 25 | 175 | Bla . 5o | 5T | 69
i ! | R

Ingen af de undersogte anioner i de koncentrationer, der er
anfert i tabellen pavirker natriumbestemmelsen, og da selv de
mindste af de anferte anionkoncentrationer overstiger dem, man
finder i filtraterne fra jord ved den senere omtalte analyse-
fremgangsmade slutter man, at tilstedeveerelsen af disse anioner,
hverken enkeltvis eller pa grund af de overordentlig sma kon-
centrationer -— i blanding, péavirker natriumhestemmelsen signi-
fikant.

Hvad kationernes interferens med natrium angéar, s3 udviser
de alle en positiv effekt, calcium og kalium sterre end mag-
nesium; men som vi senere skal se, vil de maksimalkoncentra-
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tioner al magnesium og kalium, man finder i jordekstrakterne,
veere si smad, at en korrektion for tilstedevaerelsen af disse to
ioner er uden signifikant betydning. Anderledes forholder det
sig derimod med calciumionens indflydelse. Bade andres og egne
undersegelser viser, at calciumkoncentrationen i jordekstrak-
terne fra meget calciumrige (marsk) jorder, i forhold tii natri-
umkoencentrationen, kan vsere si stor, at den ved nejagtige
natriumbestemmelser ikke kan negligeres,

Den systematiske fejl i natriumbestemmelsen, som hidrerer
fra tilstedeveerelsen af Cat+ 1 maleoplesningen kan elimineres
pa folgende tre principielt forskellige méader.

1) Udfeweldning af calcium (med ammoniumoxalat)

2) Anvendelse af en interferenspuffer, hvis princip er, at
man til hver méleoplasning tilferer s4 mange calcium-
ioner, at variationen i antallet af de oprindelig tilstede-
veerende vil vaere uden hetydning.

3) Korrigere for tilstedeveerelsen af calciumioner.

Den under punkt 3 nsevnte made anvendtes ved bestemmel-
sen af ombyttelig natrium i jord v. h. a. Beckmans {lammefoto-
meter. Den korrektion, der foretoges, var kun en forste korrek-
tion, men den eliminerede Cat+ interferensen i1 si hej grad, at
den systematiske fejl, der skyldes Cat+'s tilstedevaerelse var for-
svindende 1 forhold til analysemetodens usikkerhed.

Her skal kort nsevnes, hvorledes korrektionen udfertes i
praksis. Der fremstilledes forskellige raekker af natriumstan-
dardoplesninger indeholdende forskellige, men indenfor hver
reekke konstante mangder af calciumacetat. Pa grundlag af
standardmalingerne optegnedes standardkurver, der havde et
lidt forskelligt forleb alt efter indholdet af Ca+t+.

Under malingerne af de ukendie oplssninger bestemtes
samtidigt indholdet af Ca++ (ved bolgelengden 554 my). Denne
bestemmelse, der ikke behaver at veere af serlig stor nejagtighed,
var meget hurtigt udfert. For at bestemme natriumindboldet i
maleoplasningerne, gik man derefter ind pA den natriumstan-
dardkurve i diagrammet, der svarede til det malte calcium-
indhold.
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I litteraturen foreligger et uhyre antal data vedrerende fremmede
ioners indflydelse pa4 den flammefotometriske bestemmelse af en
enkelt ion. De resultater man kommer til ved sddanne interferens-
underssgelser er meget ofte vidi forskellige, i mange tilfzelde mod-
stridende og derfor af ringe almen veerdi. Grunden hertil er den, at
man ikke har arbejdet under preecis de samme forsegsbhetingelser
(forskellige typer af flammefotometre, forskellig f{lammetemperatur,
forskellige filtertyper, forskellige spaltevidder, forskellige oplesnings-
midler, ete.). Det skal derfor her preeciseres, at ensker man at fore-
tage en flammefotometrisk bestemmelse af {. eks. natrium med sterst
mulig nejagtighed, sa er det nedvendigt, hver gang man sendrer veesent-
ligt pa sit maleinstrument eller gir over til at benytle et andet, ved
interferens — eller sammenlignende maéalinger at sikre sig sendringens
{illadelighed.

b. Bestemmelseaf dentilstraekkelige kontakt-
tid mellem jord og fortreengningsmiddel.

For de rene overfladebytteres vedkommende er ionbytningen
en meget hurtig forlgbende proces, medens en vis reaktions-
treeghed ofte gor sig gweldende hos ionbyttere med s dben indre
struktur, at der foruden overfladeombytning kan finde ionombyt-
ning sted i ionbytterens indre. Dette er f.eks. tilfaeldet for de
lermineralers vedkommende, som tilherer montmorillonitgrup-
pen.

Da det naturligvis er af afgerende betydning for bestem-
melsen af det ombytfelige natrium i jord, at kontakttiden mellem
jord og fortreengningsmiddel er tilstraekkelig til, at udvekslingen
mellem Nat og NH,*+ kan forlsbe si nser slutpunktet, at en yder-
ligere kontakttid er uden reel betydning, blev der foretaget en
del undersggelser, hvis resultater kort skal resumeres.

Hvis proverne efter sammenblanding af jord og fortraeng-
ningsmiddel blot henstod 18 timer (natten over} og var rystet
af og til med handen, opnéedes intel ved yderligere at forlaenge
kontakttiden til 3 eller 8 dage. Ved kontinuerlig rystning pa
maskine kunne reaktionstiden nedsattes, men da det antal ana-
lyser, der ved denne fremgangsméde kan udfares, begrenses af
rysteapparatets kapacitet, valgtes ved de efterfelgende under-
spgelser og i rutineanalysen 18—24 timers henstand.
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c. Denmest hensigtsmessigekoncentrationaf

fortreengningsmidlet

Ved bestemmelsen af indholdet af ombytteligt natrium i
marskjord benyttede Aslyng (1) soprystning« af 10—25 g
jord og derefter udvaskning pa Biicknertragt med ialt 300—500
(afhaengigt af lerindhold) ml. 1 n ammoniumacetat. I betragtning
af det store antal natriumbestemmelser, som ved Statens Plante-
avls-Laboratorium i forbindelse med de igangveerende marsk-
undersogelser skal udferes (i 1955 drejer det sig om ca. 5000),
er det af betydning at f4 en s hurtig og billig metode som muligt,
uden at det gar vaesentligt ud over najagtigheden. Med dette for-
mal for sje blev de undersagelser, der skal omtales i det folgende,
foretaget.

Et at de spsrgsmal, der forst meldte sig, var hvilken kon-
centration af fortreengningsmidlet, ammoniumacetat, der var
den mest hensigtsmaessige. Ved gennemgang af litteraturen
finder man, at den hyppigst anvendte koncentration er 1 normal
(f.elks. Aslyng (1)) eller 2 normal (f.eks. Seay, Attoe og
Truog (2)). Af besparelseshensyn, men forst og fremmest af
hensyn til flammefotometrets stabilitet, var man interesseret i
muligheden for at anvende en mindre konecentralion end 1n
oplasning. Sterkt koncentrerede oplesninger bevirker en urolig
viserindstilling pa méleinstrumentet, hvilket naturligvis giver
en vis usikkerhed i aflaesningen. Der er den udvej at fortynde
ekstrakterne, men dette er en ekstra tidskrsevende manipulation,
som man si vidt muligt enskede at undgd for de jorders ved-
kommende, der ikke havde et ekstremt hejt natriumindhold,

Fremgangsmaden ved »koncentrationsundersogelserne« var
ganske triviel. Samme vagtmengde jord 1 300 ml erlenmeyer-
kolber fik tilsat samme mgengde (volumen) fortreengningsmiddel
af forskellig ammoniumacetatkoncentration, hvorefter kolberne
under jaevnlig omrystning henstod 18—24 timer. Efter filtrering
fortyndedes ekstrakterne med dest. vand eller med ammonium-
acetatoplasning til ammoniumacetatkoncentrationen wvar den
samme i alle tilfeelde (0,5n), hvorefter der bhlev {lammefoto-
metreret og natriumindholdet bestemt efter korrektion for til-
stedevaerende calcium.




50

Et eksempel pé et resultat fra denne underspgelsesraekke er
givet i tabel 2. Her har 10 g jord veeret i kontakt med 100 ml af
fortreengningsmidlet 1 24 timer.

Tabel 2, Millimkvivalenter ombytteligt natrium
pr. 100 g jord ved forskellig koncentration af
fortrengningsmidlet.

"\;‘K’an"c. i ;
~__ NH,Ac:

= | Oasn | Os0n | loon @ 200n

Jord ny, T :\ ; - !

12683......... ; — 01 . 05 | Qus
18602......... 0.22 02z 023 ' O
18603......... 0.27 0 a7 Oe2s ¢ 0Oua
12684......... — 0.72 07¢ | Ot
18604......... 0.5 0.56 Q.55 “ (.85
12685......... — 1. leg | 1w
12686........ — 1.16 s | lise

Ved disse undersagelser sporede man ingen tendens til, at
de store koncentrationer, In og 2n, skulle vare mere effcktivt
fortreengende end de lavere, hvilket man ogsa, nar man tager
usikkerheden i betragtning, métte vente udfra de hidtil opstil-
lede smassevirkningsudtryk« for ionbytningsprocesser med am-
monium og natrium som deltagende ioner.

Af de ovenanforte grunde foretrak man ved de efterfolgende
undersegelser en noget mere fortyndet oplgsning end 1 normal
og valgte 0,5 n ammoniumacetat som fortreengningsmiddel.

d. Det mest hensigtsmassige forhold mellem
jord og fortraangningsmiddel.

Efter at have fastlagt normaliteten 0,5 som fortreengnings-
midlets koncentration blev der foretaget undersogelser til belys-
ning af, hvilke jordveedskeforhold man hensigtsmassigt kunne
veelge. Det drejede sig herved om, pa den ene side at fa bestemt
et sa lille forhold, at forskellen mellein det ombyttede og det
totalt ombyttelige natrium er uden reel betydning, pd den anden
side onskede man ikke forholdet mindre end hejest npdvendigt,
thi jo mindre forholdet mellem jord og fortriengningsmidlet er,
jo mindre er naturligvis natriumkoncentrationen i filtratet, og
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fra snatrium-fattige jorder« enskes nairiumkoncentrationen sé
stor som muligt, da den relative analyseusikkerhed ved sma
koncentirationer er meget stor.

Lad os antage, at man p& et instrument kan aflase med en ngaj-
agtighed svarende til halvdelen af mindste inddeling, og instrumentet
har hundrede sidanne inddelinger. Er instrumentet et flammefoto-
meter, og maler man natriumindholdet i en med hensyn til natrium
meget fortyndet oplesning og far et viserudslag pa 5, er den rclative
usikkerhed, som skyldes aflaesningsunejagtighed 0,5 : 5 . 100 = 10 pct,,
fas derimod med en anden oplasning viserudslaget 50, er den relative
usikkerhed derimod kun 6,5 : 50.100 = 1 pet,

Her skal nsevnes endnu to grunde, som gor det snskeligt
ikke at veelge jord:vaedskeforholdet mindre end hgjest nadven-
digt. Som for naevnt er calcium den mest generende ion i natrium-
analysen. Nu findes caleium i jorden ikke blot som ombytteligt
caleium knyttet til jordkolloiderne, men ogsi udfaeldet som for-
bindelse i tungltopleselige salte, og dette forhold bevirker, at
caleiumkoncentrationen i jordekstrakterne sendrer sig mindre
end natriumkoncentrationen, nfir jord:vaedskeforholdet gores
mindre, og calciuminterferensen bliver derfor relativt sterre.
Anvendes ved udferelsen af analysen alm. glasvarer, — der er
natriumhoeldige -— kan der fremkomme analysefejl pa grund af
ombytningsprocesser, som finder sted mellem fortraengnings-
midlet og de berorende glasvaegge, Den fejl, der herved indferes,
er naturligvis desto mere fremtraedende, jo mindre natriumind-
holdet i ekstrakten er.

Fremgangsméaden ved undersggelserne af jord:veedskefor-
holdets indflydelse pi natriumbestemmelsen blev varieret pé
felzende to mader:

X Et konstant rumfang 6,5 n ammoniumacetatopl. indvir-
kende 18—24 timer pa stigende jordmangder.

XX Stigende rumfang 0,5 ammoniumacetatopl. indvirkende
18—24 timer pi en konstant jordmeengde.

1 tabellerne 3 og 4 cr nogle resuliater fra disse underssgelser
oplert.

Ved de underspgelser, hvor jordmaengden blev varieret
(tabel 3), syntes der for enkelte jorders vedkommende al veere
en tendens til, at den pr. 100 ¢ jord oplaste natriummeengde ville

g%
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’ Tabel 3. Millisekvivalenter ombytteligt natrium
| pr. 100 g jord, pr. 100 m! 65 n ammoniumacetat og
' stigende jordmasngder.

7 T i

' Jordar, T H 5 | 10 15 20
| 12691....... .. 0.11 010 | 00 0.10
3504......... 0.17 0.5 0.4 0,14

3505......... 0.23 0.18 0.19 0.19

18592......... 0.36 0.36 0.37 0.35

12692......... 0.53 Os35 | 0. 0.53

10643, ........ 0.65 066 | 02 0.61

3655......... 0.73 072 O 0.63

11715 WP O.73 0.5 . O 0,70

3610......... 0.85 080 | O 0.77

3506......... 0.84 051 | O 0.71

18607......... 1.1 1.09 \ loz 1l.s

12693......... 151 1.50 1.49 1.4

10082......... 2,70 250 | 2 2.61

3607......... | Bz 309 | 3.z 3.2

3511......... || 3.6 356 | 3as | 3ue

aftage lidt med stigende indvejet jordmesengde. For at undersege
hvorvidt ovennzevnte tendens ville fortsette ved endnu mindre
jord:veedskeforhold, eendrede man — for at undgh at indveje
mindre jordmengde end 5 g — fremgangsmaden derhen, at der
til 5 g jord sattes stigende mzengder fortreengningsmiddel.

Tabel 4 eksemplicificerer resultaterne fra disse undersogel-
ser. Her har 5 g jord ved henstand og omrystning af og til i
handen veeret 1 kontakt med fortreengningsmidlet i 24 timer.

Tabel 4. Millisekvivalenter ombytteligt natrioam pr.
100 g jord. 5 g jord og stigende mesengder af 05 n
ammoniumacetat.

Tl ml 0,6 n

e NHuAe 5 100 150 200 250
Jord nr, — !
18584........ .27 026 | O 0.28 0.28
18592........ 0.36 0.36 0.38 0.36 0.35
18680........ 0.41 0.40 0.40 0.80 0.89
10643........ 0.64 06¢ +  O.s 0.63 0.63
18681........ 0.78 0.7 0.79 0.78 0.s2
18607........ 1.07 1.10 1t ! 1l laz
18696........ 1.88 1.82 lae | lsa 1.8
18682........ 1.8 1.91 1.4 1.9 1.97
18697........ 268 | 2.9 2.7 2.1 2.7 |
10082, ....... 27 | 2w 2.76 2.72 2.72




Disse forseg viste ingen tendens til, at den soplaste« natri-
ummeaengde steg, nir forholdet mellem jord og fortrengningsmid-
let blev formindsket, og da den tendens, som viser 1 tabel 3 ikke
er storre, end at min i praksis kan se hort herfra (i overensstem-
melse mmed Aslyng (1) kan man nejes med at opgive resultater
med en decimal), drages den slutning, at man er ret frit stillet
ved valget af jord:vacdskeforholdet, Der opnfés ikke viesentligt
sterre »udbytle« ved at formindske forholdet udover [ - J:;
dette er naturligvis en folge af ammoniumionens store fortreng-
ningseffektivitet.

Natriumbestemmelse ved hjwelp af tilskudsmetoden.

Denne metode, der er teoretisk behandlet og udferligt be-
skrevet af Damsgaard-Sorensen (3), er anvendt som
kriterium péa fuldsteendig udveksling af de ombyttelige natrium-
ioner pa jordkolloiderne med ammoniumioner.

Princippet 1 tilskudsmetoden, der tidligere blev henyttet her
i landet til bestemmelse af totalindholdet af ombytteligt kalium
i jord, var, at man til den ene a, af to afvejede lige store
jordmaengder, a, og a, foruden ekstraktionsmiddel, tilsatte en
lille mengde, x millixckvivalenter, kalinmklorid. Efter at lige-
vaeglen var indtridt, bestemtes kaliumindholdet, y, ogy,. (v, = v,)
i oplesningerne.

Ud fra teoretiske overvejelser, verificeret gennem cksperi-
menter, opstillede Damsgaard-Serensen folgende simple
formel, der explicit giver det totalt ombyttelige kalium T ved
hjeelp af x, v, 02 v,

1) Ty= ——

Yo oy
}TO

Tilskudsmetoden er et fortrinligt hjxlpemiddel somi stan-
dardkontrol pa total ombytning, og har sem sfidan veeret anvendt
af Aslyng (4) ved flammefotometrisk bestemmelse af kalium
i jord. Genfindes nemlig hele den tilsatte maengde x i filtratet
fra jorderne, har man:

2) v, =y, + x der indsat i 1) giver
3) Ty=y,
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Tabel 5. Tils®tning af stigende maengder
natriumklorid

(millisekvivalenter pr, 100 g jord).

. tilsat meql 0 L 0.10 0.20 ‘ .30 0.40 0.50

\\ NaCl 1; meeq | q | meeq | meeq meq | moeyq

AN iJ Na | Na | Na | Na Na Na |

N }‘1003‘{ 4 '100g| 4 [100g 4 100g 4 [100g| 4 100g !

Jord nr. \‘i jord | ‘ ord jord jord ‘ jord jord ;

[ [ H ! B ' { o

11634, ..., | Oer "o i 0.17 ’ 00! 091 020 055 | 0.0 | 0. ‘ 00| O57 |

11597....... ¢ 00 L0 00 i D10; 0.0 020 0.0 '0Oo; Ot ;01 O |
11557 ... ... | 0.2 0 0.2 00 032 Oz O3 0a1 ‘ G5z |01y Oz

18587 ...... 0z | 0| O ' 0090 O3 '0ag| Oar [Os 0Ot 038 O.e2 i

18583 ...... 03 . 0 | O |Oooj 033 02 Ous 00| Osa 00 Qs
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I tabel 5 er opfert resultater fra undersosgelser, hvor 10 g
jord er behandlet med 100 ml 0,5 n ammoniumacetat tilsat de i
gverste reekke anferte mezengder natriumklorid.

Indenfor analyseusikkerheden genfinder man hele den til-
satte macngde i filtratet, hvilket er et udiryk for total ombytning.

Fremgangsmaden ved rulineanalysen.

Pi grundlag af de foran beskrevne undersggelser er ved
Statens Planteavls-Laboratorium fglgende metode bragt i an-
vendelse ved bestemmelsen af jordens indhold af ombytteligt
natrium : 5—10 g jord i 300 ml erlenmeyerkolber tilsaettes
100 ml 0,5 n ammoniumacetat. Efter henstand natten over
(18—20 timer) filtreres, hvorefter natriumindholdet i filtratet
bestemmes direkie ved flammefotometri. Til fastleegning af
standardkurven anvendes 6 standardoplesninger med henholds-
vis 0, 0,1, 0,2 ..., 0,5 millisekvivalenter natrium pr. liter. Op-
lesningsmiddel 0,6 n ammoniumacetat.

I enkelte calciumrige jorder kan indholdet af ombytteligt
calcium veere sd stort, at det ved néj agtige natriumbestemmelser
vil vaere nedvendigt at korrigere for calciumindholdet i filtra-
terne, men i den almindelige rutineanalyse, hvor kravet til naj-
agtighed ikke er s& stort, vil dennc korrektion kun sjwmident
viere pakrevet.
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I modsetning til kalium er det, nar det drejer sig om
natrinzm, kun de jorder med et meget hejt natriumindhold, der
er interessante. Filiraterne fra sddanne jorder mé ofte fortyndes
5—10 gange for natriumkoncentrationen falder indenfor méle-
intervallet 0—0,5 millisekvivalenter pr. liter. Ved en sidan for-
tynding bringes calciumkoncentrationen si langt ned, at den
systematliske fejl ikke er af veesentlig betydning. Et ekstremt
eksempel kan belyse forholdet.

En marskprove indeholder 3,0 m@eq ombytteligt natrium
og 30 maeq ombytteligt calcium pr. 100 g jord, hvilket svarer til
henholdsvis 3 og 30 mzq pr. liter, nir der tages 10 g jord og
100 ml fortreengningsmiddel i arbejde. For at male natrium-
indholdet fortyndes 10 gange, hvorved koncentrationen af na-
trium og calcium bringes ned til henholdsvis 0,3 og 3 maeq pr.
liter, men den fejl, som 8 m:q calcium forarsager, ses af tabel 1
at vaere af uveesentlig betydning,

Indholdet af sombytteligt« calcium ligger i de hidtil under-
spgte marskjorder i reglen i intervallet 5—20 meeq caleium pr.
100 g jord. For cnkelte prevers vedkommende har man fundet
30—35 maeq. Maksimalindholdet af magnesium er kun det
halve heraf, men ifolge tabel 1 gver magnesium ingen indfiydelse
pa natriumbestemmelsen. Kalium interfererer derimod med
natrium, men da kaliumindholdet i marskjorder sjzldent over-
stiger, hvad der svarer til Tx — 25 = 1 meeq kalium pr. 100 g
jord, hvilket, nar der tages 10 g jord pr. 100 ml fortraengnings-
middel i arbejde, er mkvivalent med 1,0 meeq kalium pr. liter i
filtratet, ses af tabel 1, at ogsa kaliumindholdet er uden betydning
for natriumbestemmelsen.

Resultater fra sammenlignende malinger pa
to flammefotometre,

De krav, man med henblik pa rutinemsaessig anvendelse ma
stille til et flammefotometer beregnet til natriumbestemmelse,
kan formuleres siledes:

1) Det skal viere robust og si enkelt, at folk uden swrlig

uddannelse hurtigt kan leere at betjene det.
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2) Det skal give en hurtig og stabil viserindstilling, veere fri
for drift og give reproducerbare afleesninger.

3) Det skal veere tilstrazkkeligt felsomt til bestemumelse af
natriumindholdet i natriumfattige jorder.

4) Det skal sa vidt muligt veere interferensfrit.

Beckman-instrumentet tilfredsstiller ikke det forste af oven-
navnie krav. Pa Statens Planteavls-Laboratorium anvender man
derfor et ved laboratoriet bhygget instrument i1 rutineanalysen.
Dette instrument skal ikke beskrives i detaljer, der skal kun
anferes nogle principielle data, Som fotocelle anvendes en bhla-
folsom ceesium-antimon celle og fotostremmen forsterkes gen-
nem et af bynettet drevet firetrins-forsteerkeranlseg. Natriums
spektrallinie 589 my isoleres v.h.a. to interferensfiltre. Som
breendstof anvendes en blanding af luft og rent propan. De
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principielle forskelle mellem dette instrument U-K og Beckman
er a) Forstnevntes optiske system er interferensfiltre, sidst-
nxvnte har prisme. b) Forstnevnte arbejder ved forholdsvis Tav
temperatur (luft-propan), medens sidstnmevnte arbejder ved hej
temperatur (ilt-acetylen).

De to ovenfor neevnte interferenstilire anbragt lige efter hin-
anden filtrerer det gennemgdende lys seerdeles effektivt, og
dette, i forbindelse med den forholdsvis lave flammetemperatur
hvormed U-K instrumentet arbejder, bevirker, at calciuminter-
ferensen er mindre end ved Beckmaninstrumentet.

Med U-K instrumentet og Beckman er for 206 jordprevers
vedkommende pa rutinemaessig basis udfert sammenlignende
natrinmbestemmelser.

Tabel 6. Bestecmmelse af ombytteligt natrium i 206
jordprever med BeckmanogU-Kflammefotometre.

— Grennemsnit é_ ay
fstument | meqNajioogjord | "% T
Beckman. . . ... “ 1.067 ; i
S ,‘3, e | 4+ 099 + O.00
C-K ......... ' 1.060 I

Af savel fig. 1 som tabel 6 fremgir, at der er god overens-
stemmelse mellem de to instrumenter. Da U-K instrumentet
giver samme ngjagtighed som Beckman, men desuden har de
ovennaevnte arbejdsmassige fortrin, kan det med fordel benyttes
til rutinemaessig natriumbestemmelse.

SUMMARY
Flame-pholomelric Determination of Exchangeable Sodium in Soil.

Results of determinations of sodium in salt marsh soils by means
of a Beckman flame-photometer {(model DU) are discussed. The inter-
fering action of Ca*t Mgtt K*, CO,~—, Cl-, SO,~, and PO, was
studied. Only in the case of Ca*+ it was found necessary to apply a
correction. A solution of ammonium acctate was used as extiractant;
concentrations of 0.25, 0.50, 1.00 and 2,00 N were equally effcetive, —
No difference in the quantity of exhangeable sodium was forend when
the ratio of soil to liquid was varied between 1:5 and 1:50.




58

Amounts of 0.10, 0.20, 0.30, 0.40 and 0.50 m.e.q. of sodium added
to 100 g of soil were recovered quantiiatively.

A Beckman apparatus and a flame-photometer specially built for
sodium determinations were compared in analyses of 206 soil samples.

The results showed an excellent agreement, the regression coef-
ficient and the correlation coefficient both amounting to + 0.99,
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