Kolorimetrisk bestemmelse af nitrat i jord

I. GaD og J. BENJAMINSEN

For planternes kvealsiofforsyning er jordens akluclle indhold
af nitrat af belydning. Delte er hmvel over enhver diskussion;
men der kan heller ikke veere tvivl om, at kendskab til jordens
nitratindhold pi et givet tidspunk!l alene er utilstreekkeligt til at
give oplysning om muligheden for en rigelig kvelstofforsyning
en vaekstperiode igennem.

Det ligger uden for detle arbejdes rammer at diskulere de
fysisk-kemisk-biologiske feenomener, der bevirker, at nilrat til
stadighed tilferes, dannes og forsvinder i jorden, ej heller skal
vi her spad om, hvorvidl nitrathestemmelser i agerjord i lighed
med bestemmelse af andre plantenwmringsstoffer vil kunne veere
af veerdi til vurdering af en jords gedningstilstand. Vi skal nejes
med at pege pd, at interessen for nitratanalyser i en raekke lande
har veeret stigende i de senere ir, og at det fra flere sider er
henstillet til Statens Planteavls-Laboratorium at tage spergsmalet
om en egnet laboratoriemetode op til overvejelse,

Adskillige fremgangsmader har i tidens leb varet anvendt til
bestemmelse af jordens nitratindhold. Metoderne kan deles i io
hovedtyper: destillationsmetoderne og de kolorimetriske.

1 destillationsmetoderne {Olsen, 1929 og Richardson, 1938}
reduceres nitrat til ammoniak, som derefter destilleres og bestem-
mes titrimetrisk. Denne fremgangsméade har veeret benyttet af
Davies & Owen (1951) til bestemmelse af nitrat i drivhusjord; til
landbrugsjorder er metoden, som ievrigt ma anses for en af de
mest palidelige, ikke tilstraekkelig folsom. Efter samme princip
er den for nylig af Bremner & Shaw (1955) offentliggjorte me-
lode til bestemmelse af ammoniak og nitrat i jord. Her reduceres
nitrat med titanhydroxyd til ammoniak, som bestemmes efter
en noget modificeret Conway mikrodiffusionsteknik. Med denne
fremgangsmade opnas sterre folsomhed end ved de almindelige
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destillationer, og metoden synes at imadekomme alle de krav,
der kan stilles til en palidelig og nejagtig nitratbestemmelse; des-
veerre kom den ferst til vort kendskab efter afslutningen af nser-
veerende arbejde.

De kolorimetriske metoder kan deles i to grupper. I den ene
bestemmes nitrat ved de farvede forbindelser, der dannes ved
nitrering af forskellige aromatiske stoffer. Herunder herer bl. a.
brucin-, hydrostryknin- og difenylaminmetoderne, der ganske
vist har fundet nogen anvendelse til jordundersegelser, men
alle er uspecifikke og ikke serligt folsomme. Ogsi de to mest
kendte og anvendte metoder indenfor denne gruppe — difenyl-
sulfonsyre - og 2:4-xylenol metoderne -— ma anses for mindre
velegnede, difenylsulfonsyremetoden fordi den pavirkes i meget
hej grad af andre i jorden forekommende stoffer, siledes at re-
producerbare resultater kun vanskeligt opnas, iser pad jorder med
lavt nitratindhold. 2:4-xylenolmetoden, der bl. a. er undersogt
med henblik pa jordundersegelser af Buckett, Duffield & Milton
(1955), har ikke denne mangel, men er uegnete il masseanalyser,
da hver enkelt bestemmelse krever enten en destillation eller en
udrystning.

Den anden gruppe omfatter de metoder, hvori nitrat redu-
ceres til nitrit, som derefter bestemmes kolorimetrisk ved Griess-
llosway reaktionen. Den storste vanskelighed ved denne frem-
gangsmade ligger i at kontroliere reduktionen, siledes at den gi-
ver et stort udbytte af nitrit og ikke gir videre end til nitrit-
stadiet. I de af Bray (1945} og Nelson, Kurtz & Bray (1954)
udarbejdede metoder til bestemmelse af nitrat i jord anvendes
som redukbionsmiddel zink og manganosunlfat i eddikesur veed-
ske. Udbyttet af nitrit ved denne behandling er kun ca. 4 pet.,
hvorved metoden som helhed bliver for usikker og for lidt fel-
som til bestemmelse af de lave nitratkoncentrationer, der nor-
malt forekommer i landbrugsjord. Den har dog vundet en vis
udbredelse p. gr.a. sin hurtighed og cenkelhed; herhjemme an-
vendes den saledes af Alm. dansk Gartnerforenings Laboratorium
til undersoagelse af drivhusjord.

Mullin & Riley har i 1955 offentliggjort en metode til bestem-
melse af nitrat 1 vand, serlig havvand. Disse forfattere udnytter
ogsd nitritreaktionen, men reduktionen af nitrat forctages ved
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hjelp af hydrazinsulfat i alkalisk vedske med kupriioner som:
katalysator. Herved fis et udbytte af niirit pa ca. 85 pct.
Denne metode, der er meget folsom og har givet velreprodu-
cerbare resultaler ved undersegelsen af nitratindholdet i vand
" og som egner sig til masseanalyser, er blevet gennemprevet og
modificeret med henblik pa dens anvendelse til jordekstrakter.

Eksperimentelt

Mullin & Riley har foretaget en detailleret undersagelse af reduk-
tionen af nitrat til nitrit og har fastlagt de optimale betingelser
herfor. Efter disse ndferes reduktionen med en hydrazinsulfat-
koncentration pa omkring 60 p.p.m. i nerverelse af 0.25 p.p.m.
kobber i en oplesning, der er indstillet pA pH 9.6 ved hj=lp af
natriumfenolat. Efter 24 timer ved stuetemperatur er processem
lgbet til ende, og overskud af hydrazin fjernes ved kondensation
med acetone, hvorefter det dannede nitrit bestemmes ved diazo-
tering af sulfanilsyre og kobling med 1-naftylamin efter Mellon &
Rider’s modifikation af Griess-Ilosway reaktionen.

Egne undersogelser

t. Vedr forswgsmetodikken. Hvert enkelt led i den af Mullin &
Riley angivne fremgangsmide er blevet gennemprevet, hvorved
de af disse forfattere fundne resultater i det store og hele har
kunnet bekreftes. Folgende @endringer er dog foretaget:

I. Den angivne fenol-natriumhydroxydstedpude er erstatiet med
en 0.1 n natriumborat-natriumhydroxydstadpude, pH 9.97. Dette
var nedvendigt, da fenol-NaOH blandingen fandtes at have for
ringe stedpudevirkning og at iltes meget hurtigt ved den for
reduktionen nedvendige pH 9.6—9.7. Nermere undersogelser er
igvrigt foretaget af reduktionens forleb i rene oplesninger med
ovenn®vnte horat-NaOH stedpude, idet Mullin & Riley’s forsegs-
plan neje er fulgt. Herved er det konstateret, at de optimale
mengder hydrazinsulfat og kobber er de samme i oplesninger
indstillet pA pH 9.6—9.7 med borat-NaOH-stedpuden (5—10
ml/30 ml opl.), som Mullin & Riley har fundet med Na-fenolat.
I1. De i originalforskriften angivne 2 ml acetone til binding af
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uwomdannet hydrazin og forhaling af udfeeldningen af det ved
nitritreaktionen dannede reode azofarvestof, er sndret til 10 ml.
Herved opnas, al opleseligheden af azofarvestoffel forages gan-
ske betydeligt, saledes at farven er holdbar i adskillige timer.
Detie er rent praktisk en stor fordel, samtidig med at metodens
sikkerhed foreges. Den sterre acetonemangde medforer en for-
skydning af absorplionsmaximets beliggenhed fra 522 my til
omkring 528—530 mpu. Milingen af farvestyrken i nserverende
arbejde er foretaget med et Beckman Du spekirofotometer. Et
hvilkensomhelst fotoelektrisk kolorimeter, der tillader aflesning
omkring 528530 my, vil dog kunne anvendes.

2. Ekstraktion.

Ekstraklion af nitrat fra jord frembyder i sig selv ingen van-
skeligheder. For at kunne gennemfare en kolorimetrisk bestem-
melse af nitrat er det imidlertid nedvendigt at have fuldsten-
digt klare og farvelese ekstrakter. Der er ganske vist beskrevet
flere metoder til affarvning af jordekstrakter, der dog alle kan
influere pa nitratindholdel pa forskellig vis (Sewden & At-
kinson, 1949). Der er derfor foretaget en rekke forseg pa at
finde et ekstraktionsmiddel, som opleser det mindst mulige af
uvedkommende stoffer. Blandt de undersggte viser 1 pct. alu-
miniumsulfatoplesning sig at opfylde de stillede fordringer. Den
mengde 1 pet. aluminiumsulfat, der skal anvendes til ekstrak-
tionen, retter sig efter den pagzldende jordtype; i langt de fle-
ste tilfeelde vil 5 ml pr. g jord veere tilsirekkeligt, ved staerkt
humusholdige jorder kan det vere nedvendigt at anvende 10 ml
pr. g. Ekstraktionen foretages ved rystning i rysteapparat i 1/2
time. Efter frafiltrering af jorden kan filtraterne ophevares i
veltillukkede kolber i indtil 14 dage ved stuetemperatur uden
wndringer i nitratindholdet. Pa grundlag af disse forudgiende
undersagelser bliver den endelige udformning af fremgangsméaden
til bestemmelse af nitrat i jord som beskrevet i det falgende.

3. Metode.

Reagenser.
Alle kemikalier er analysevarer; til fremstillingen af oplesnin-
gerne anvendes udelukkende frisk glasdestilleret vand.

122




1. Aluminiumsulfatoplesning, 1 pct.

20,0 g Al2(SO4)3 opleses i vand til et samlet rumfang af 2,00 1.
Filtreres gennem et udvasket filter (Munktell, askefri, nr. 00,
15 cm). Opbevares i flaske med glasprop. Fornyes, nar oples-
ningen er blevet uklar.

2. Natriumborat, 0,1 n.

19,072 g NasB107, 10 H20 opleses i frisk udkogt, afkelet vand
til et samlet rumfang af 1,00 1. Opbevares i flaske af alkali-
resistent glas, beskyttet mod luftens kuldioxyd.

Det til fremstillingen anvendte natriumborat t.a. opbevares i
ekssikator over folgende blanding: 25 dele rorsukker opleses ved
opvarmning i 10 dele vand; efter afkeling tilseettes 4 dele na-
triumklorid, hvorefter blandingen henszettes i 3 degn under hyp-
pig omruring. Natrinumboratet kan forst bruges efter et par degns
henstand i ekssikatoren.

3. Natriumhydroxyd, 0,1 n, karbonatfri.

Fremstilles af karbonatiri 50 pet. natriumhydroxydoplesning ved
fortynding med frisk udkog!t, afkolet vand. Faktoren bestemmes
dels med fenolftalein, dels med metylredt som indikator pa fel-
gende made: 25,00 ml 0,1 n NaOH titreres efter tilseetning af
3 draber fenolftalein-ind. med 0,1 n saltsyre til den rede farve
netop forsvinder; derefter tilssttes 5 driber metylrgdi-ind., og
hvis vedsken ikke derved farves red, fortsattes titreringen til
farveomslag, hvortil der hejst ma forbruges 0,30 ml 0,1 n salt-
syre (greense for karbonat).

antal ml 0,1 n HCIL X syrens faktor
25.00

Faktor =

Faktoren, bestemt med fenolftalein, skal ligge mellem 0,990 og
1,010. Opbevares i flaske af alkaliresistent glas, beskyttet mod
luftens kuldioxyd.

4. Borat-natrinmhydroxydstedpude, 0,1 n, pH 9,97.

600 ml 0,1 n natriumborat (2) og 400 ml 0,1 n natriumhydroxyd
{3) blandes. Opbevares i flaske af alkaliresistent glas, beskyttet
mod luftens kuldioxyd.
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5. Hydrazinsulfat-oplesning, 048 pci.
1,20 g hydrazinsulfat opleses i vand til et samlet rumfang af
250,0 ml. Opbevares i moerk flaske med glasprop.

6. Kuprisulfat-oplesning, 0,1 mg Cu pr. ml

0,0393 g CuSO4, 5 H20 opleses i vand til ef samlet rumfang af
100,0 ml. Opbevares i flaske med glasprop. Holdbar 2-—3 uger.

7. Hydrazin-kobber reduktionsblanding.

25,0 ml hydrazinsulfatoplgsning (5) og 5,0 ml kuprisulfatoples-
ning {(6) afméales i en 50 ml méalekolbe og fortyndes til maerket
med vand. Omrystes godt. Fremstilles umiddelbart for brugen.

8. Sulfanilsyre-oplasning, 0,30 pct.

1,50 g sulfanilsyre oplases i en 500 ml malekolbe i ca. 400 ml
vand, tilsettes 64,5 ml konc. saltsyre t.a. og efter afkeling il
stuetemperatur vand til meerket; omrystes. Opbevares i flaske
med glasprop.

9. I-naftylaminhydroklorid-oplesning, 0,60 pct.

0,48 g 1-naftylamin (oo 0,60 g hydroklorid) i en 100 ml malec-
kolbe med glasprop opleses i en blanding af 14,0 ml n saltsyre
og ca. 70 ml vand ved hyppig omrystning. Nar alt er oplest for-
tyndes med vand {il mserket. Opbevares i meork flaske med glas-
prop. Fornys nar oplesningen er blevel farvet eller uklar.

10. Nuatriumacetat, 2 n.

68,0 g C2H302Na, 3 H2O opleses i vand til et samlet rumfang
af 250,0 ml. Opbevares i flaske med glasprop over et par dri-
ber kviksalv.

11. Acetone, Merck.

12. Nitrat-stameplasning, 0,1 mg N pr. ml.

0,722 g KNO3 opleses i vand til et samlet rumfang af 1,00 1
Tilsaettes 1,0 ml kloroform. Opbevares i flaske med glasprop.
Standardoplesninger, indeholdende fra 2—20 yg N pr. ml frem-
stilles af stamoplesningen ved fortynding med vand umiddelbart
for brugen.

124




13. Nitrit-stamoplesning, 0,1 mg N pr. ml.

0,4926 g NaNOQOz opleses i vand, indeholdende 4,0 ml 0,1 n na-
triumhydroxyd pr. 1 til et samlet rumfang af 1,00 1. Tilssettes
1,0 ml kloroform. Opbevares i flaske med glasprop.
Standardoplesninger, indeholdende fra 2—20 ug N. pr. ml, frem-
stilles af stamoplesningen ved fortynding med vand umiddelbart
for brugen. Det anvendie natriumniirit analyseres som angivei
i Ph. Dan. 48, II, s. 524 pa felgende made: 0,4000 g natrium-
nitrit opleses i vand til et samlet rumfang af 100,0 mi. I en
erlenmeyerkolbe afmales 30,00 ml 0.1 n cerisulfat, hvorefter der
under stadig svingning af kolben tilsmttes 20,00 ml af den oven-
nevnte nitritoplesning fra en pipette, der under udtsmningen
udmunder under vaedskeoverfladen i kolben. Efter henstand i
2 minutter iilseettes en oplasning af 2 g kaliumjodid i 10 ml
vand, hvorefter der titreres langsomt og under stadig svingning
af kolben med 0,1 n natriumtiosulfat til farveomslag (stivelse-
ind.}. Der skal hertil forbruges 7,20—6,65 ml 0,1 n natrium-
tiosulfat, svarende til 98,3—100,7 pct. NaNO2 (1 ml 0.1 n ceri-
sulfat co 0,003450 g NaNO3g).

Rensning af glasvarer og gummipropper

Alle glasvarer, herunder malekolber, pipetter, standflasker etc.,
behandles med kromsvovlsyre (konc. svovlsyre indeholdende
5 pct. kaliumdikromat), hvorefter de skylles, forst med alm. dest.
vand, derpi med fortyndet natriumhydroxydoplesning (0,1 n),
atter med alm. dest. vand og til sidst mindst 3 gange med glas-
dest. vand. Anvendes glasvarerne udelukkende til nitratanalyser,
er det ved daglige bestemmelser tilstrakkeligt at rense grundigi
med ledningsvand, alm. dest. vand og glasdest. vand.

Gummipropper renses ved udkogning med fortyndet natrium-
hydroxydoplesning, derefter flere gange med alm. dest. vand
og il sidst et par gange med glasdest. vand. Til daglig er en
skylning med alm. dest. vand efterfulgt af glasdest. vand til-
streekkelig.

Fremgangsmaéde

Hvor ikke andet er anfort, skal der ved betegnelsen »vand« for-
stds glasdest. vand.
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A. Ekstraktion af jord.

10,0 g jord i en 250 m! melkeflaske tilsseties 50,0 ml 1 pet.
alumininmsulfatopl. (1), lukkes med en gummiprop og rystes
1}/2 time i rysteapparat. Opslemningen filireres derpd gennem
et askefrit filter (Munktell, nr. 00, 11 cm) ned i en 100 ml
erlenmeyerkolbe, idet de farste 4—5 ml filirat bortkastes.

I ekstrakter af korbonatholdige jorder fremkommer der for-
boldsvis hurtigt en udkrystallisation af kalciumsulfat, der kan
nadvendiggere en ekstra filtrering.

B. Bestemumnelse af nitrat (+ reduktion).

Af filiraterne afmales i 50 ml malekolber 10,00 ml, der til
settes 20,0 ml borat-natriumhydroxydstadpude (4) og vand til
meerket. Som blindvaerdi (I) pa reagenserne afmales samtidig
10,00 ml 1 pet. alumininmsulfatopl. (1), der behandles pa samme
mide som analyserne. Mélekolberne rystes omhyggeligt, hvor-
efter oplesningerne filtreres gennem 11 cm Munktell filtre nr. 00
ned i 100 ml erlenmeyerkolber, idet de ferst gennemlobne 2—-3
ml filtrat bortkastes. Af filiraterne afmidles i andre 50 ml maéle-
kolber en passende maengde, afhangig af nitratindholdet (ved
nitratkoncentrationer fra 0—20 p.p.m. tages 10,00—20,00 ml,
fra 20—80 p.p.m. 2,00—5,00 ml etc.). Af blindverdien (I) af-
méles meengder svarende til analyserne.

Hvis der er afmdlt 10 ml eller mindre af filtraterne, tils=t-
tes der 5,0 ml borat-natriumhydroxydstedpude {4) — ved storre
meaengder filtrat udelades tilsetningen af stedpude (den samlede
meengde stedpude skal ligge mellem 5 og 10 ml; indenfor disse
grenser er maengden ikke afgerende (blindveerdi i aim. O), men
storre kvanta giver udfeldninger senere i analysen). Der tilsaet-
tes nu vand til ca. 30 ml og 1,00 ml hydrazin-kobber reduktions-
blanding (7), hvorefter kolberne hensettes i morke ved stuetemp.
i 18—24 timer. En blindveaerdi (II) til anvendelse ved aflsesningen
bestiende af 5,0 ml borat-natrinmhydroxydstedpude (4), ca. 25
ml vand og 1,00 ml hydrazin-kobber reduktionsblanding (7) i
en 50 ml méilekolbe behandles pA samme made. Nir reduktions-

tiden er il ende, tilssttes — for at fjerne overskud af hydrazin
og for senere at stabilisere farven — 10,0 ml acetone til hver
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kolbe, der omrystes og hensattes mindst 30 min. (24 timers ben-
stand i tilproppet tilstand giver samme resultat}.

Den kolorimetriske bestemmelse udferes derpa pa folgende
méde. Til hver kolbe tilseettes sa hurtigt som muligt 2,0 ml
sulfanilsyreopl. (8) under omrystning, hvorefter kolben henszet-
ies 1 nejagtig b min. (stopur) beskytiet mod direkte dagslys, derpa
tilseettes hurtigt 1,0 ml 1-naftylaminopl. (9) under omrystning
og 1,0 ml natriumacetatopl. (10) ligeledes under omrysining. Til
sidst fyldes op til merket med vand, hvorefter indholdet blan-
des godt. Efter henstand i mindst 30 min. males farvestyrken
i Beckman spektrofotometer ved 528 mu, 1 cm kuveiter, af ana-
lyser og blindvaerdier (1), idet blindverdi II anvendes som refe-
renceoplesning. Farven er holdbar i mindst 4 timer.

C. Standkurve, nitrat.
Forskellige m#engder standardnitratoplesning (svarende til 2—20
ug NO3-N) afmales i 50 ml mélekolbe, tilsettes 5,0 ml borat-
natriumhydroxydstadpude {4}, vand til ca. 30 ml, 1,00 ml hy-
drazin-kobber reduktionsblanding (7), omrystes og hens®lles
18—24 timer i marke.

Derpa tilsettes 10,0 ml acetone, og efter mindst 30 min. hen-
stand foretages den kolorimetriske bestemmelse nejagtig som an-
givet ovenfor. Afleses med blindveerdi indeholdende samtlige
reagenser (= ovenfor angivne blindverdi II).

En standardkurve optegnes, som anvendes ved beregningen af
nitratindholdet i jordexirakterne.

D. Beregnihg.

De til de fundne ekstinktioner svarende antal ug NO3-N for
analyserne og de dertil svarende blindverdier (1) afleses pa
standardkurven. Blindvserdiens nitratindhold treekkes fra analy-
sens, hvorefter nitralindholdet i denne beregnes som mg NO;3-N
pr. kg ter jord (= p.p.mn.). Dette tal angiver totalindholdet af
nitrat og nitrit i jordpreverne, da nitrit underkastet ovenstidende
reduktionsbehandling felger den samme standardkurve.

Da nitritindholdet som oftest er yderst ringe, ma totalveerdien
i alm. anses for at give et tilfredsstillende udtryk for jordens
nitratindhold.
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Stondordkurve for nitrat og aitrit

—¢— nitrit { - reduktion}

Aol ) .
*"[—e— nitrat (4 reduktion)

L IS NS N FRNS DS IS HEUVY TN N NS MU SN
I 2 3 & 5 6 7 8 9 o i 1273 K 1576 17 18 1 20

Skulle szrlige forhold imidlertid tale for det, kan nitrit be-
stemmes szrskilt som beskrevet i det folgende.

E. Bestemmelse af nitrit (- reduktion).
Jorden behandles som angivel under A. Jordekstrakterne og
10,00 ml 1 pct. aluminiumsulfatopl. (1) som blindverdi pa rea-
.genserne fxldes derpid med borat-natriumhydroxydstedpude (4)
fuldstzendig som beskrevet under B. Af filtraterne fra denne fzeld-
ming afméles i 50 ml malekolbe 20,00 m], der tilssettes vand til
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ca. 30 ml og 10,0 ml acetone. Efter omrysining og henstand ind-
til blandingerne har anlaget stuetemperatur (ca. 30 min.), fore-
tages den kolorimetriske bestemmelse nujagtig som angivel un-
der B, dog foretages afleesningen her med den aluminiumsul{at-
holdige blindvaerdi, da filtratmeengden er konstant.

F. Stand(u;dkurve, nitrit.

Forskellige mengder standardnitritoplesning (svarende til 2—20
ug NO2-N) afmales i 50 ml malekolber, tilsettes 5,0 ml borat-
natriumhydroxydstedpude {(4), vand til ca. 30 mt og 10,0 mi
acetone. Lfter omrystning og henstand indtil oplasningerne har
antaget stuetemp., udferes den kolorimetriske hestemmelse som
angivet under B. Aflesningen foretages med blindverdi inde-
holdende de samme reagenser som standardoplasningerne.

En standardkurve optegnes, som anvendes ved beregning af
nitritindholdet i jordproverne.

G. Beregning.
De til de fundne ekstinktioner for analyserne svarende antal
ug NO2-N afleses pa standardkurven og beregnes derefter som
mg pr. kg ter jord (p.p.m.). Denne veerdi treekkes fra den til-
svarende fotalveerdi.

4. Resultater.

Analysemetoden er blevet efterprovet pa en rmkke forskellige
jorder tilsat kendte msengder nitrat. Resultaterne er opstillet i
tabel 1.

Det ses, at de tilsaite mangder kan genfindes med filfreds-
stillende nejagtighed.

For at fa oplyst om de fundne resultater efter den angivne
fremgangsmade virkelig er et udtryk for den pageldende jord-
proves nitratindhold, er en raekke jordpreover ogsd analyseret for
nitrat efter den af C. Olsen {1929) beskrevne fremgangsmade.
Pa grund af det lave nitratindhold i en del af jorderne samt
den ringe meengde jord, der har veeret til rddighed, har det vee:
ret nadvendigt at foretage enkelte, ikke principielle modifika-
tioner i Olsens metode. Bestemmelsen er herefter udfert pa fol-
gende made: ’

25 g jord ekstraheres med 100 ml n Kaliumklorid tilsat salt-
syre til pH 1,0—1,5 i 12 time og filireres. 50,0 ml af filtratet
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Tabel 1. Forsgg med tilsatte maengder NOs-N til jord

med kendt NOs-indhold.

 Jord | NO-indhold | Tilsat NO,~N |Genfundet NO,—N | Genfundet NO, N
nr, I p.p.o. NO;—N | p.p.m. p.p.m. ‘ Y%,
e | .
1. &4 ; 10 9.87 ; 98.7
\ 20 J 1972 ) 98.6
2, 0 * 10 ! 10.10 101.0
: 20 ) 18.50 ( 92.5
—_— | S ———
3. 37 f 5 = 4.65 | 93.0
! 10 } 9.25 925
4. 1.0 ‘ 5 T 4.8 : 97.0
i 10 i 9.90 : 99.0
5. 2.2 { 5 | 4,70 : 4.0
10 d 10.10 ] 101.0
6. 0 10 ‘ Q.10 | 910
20 i 17 30 | 86.5
7. e 10 10.12 1012
w 20 17.10 85.5
8. 126 [ 20 | 20,20 101.0
9 16 | 20 [ 24.00 120.0
10. 123 ! 20 21.00 105.0
i 30 53.50 107.0
—_— ! .. —_—
11 23 }‘ 20 20.50 J 104.0
12, 297 f 20 | 21.50 1 107.5
! 50 | 51.50 f 103.0

anbringes i en rundbundet liferkolbe af tungtsmelteligt glas, til-
settes 250 ml ledningsvand og 4 g magniumoxyd. Kolben for-
bindes med et Kjeldahl destillationsapparat, hvorefter ca. 200 ml
destilleres over i et forlag indeholdende 5 ml 2 pct. borsyre. Den
overdestillerede ammoniak bestemmes ved titrering med 0,01 n
svovlsyre fra 10 ml mikroburette. Som indikator anvendes 15
draber af en blanding af 5 ml 0,1 pct. bromkresolgront og 2 ml
0,1 pct. metylradt, begge oplest i 96 pct. alkohol. Til resten i
destillationskolben szttes derpa ca. 200 ml ledningsvand og 3 g
Devarda’s legering, hvorefter der atier afdestilleres 200 ml over
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i et nyt forlag, ogsd indeholdende 5 ml 2 pci. borsyre. Den ved
reduktionen af nitrat dannede og overdestillerede ammoniak ti-
treres som ovenfor. Blindverdier pi reagenserne bestemmes pa
samme mide. (Det skal tilfsjes, at det har varet nadvendigt at
rense Devarda’s legering, da den gav en altfor stor blindveerdi.
Denne rensning er foretaget ved en meget forsigtic behandling
med n natriumhydroxyd. Nar blandingen begynder at reagere
ganske svagt, suges legeringen hurtigt fra og vaskes derpid me-
get grundigt, farst med alm. dest. vand, til sidst med glasdest.
vand. Pulveret suges si tort som muligt og henlmegges derpa til
Iuftterring ved stuelemp. il neeste dag. Ved destillation af 3 g
Devarda’s legering, renset pa denne made, fias en blindverdi pi
omkring 0,5 ml 0,01 n svovlsyre).

Resultaterne af nitratbestemmelser i en rekke jordprever af
forskellig type, foretaget dels efter den kolorimetriske metode
dels efter destillationsmetoden, er opfert i tabel 2. Jordprevernes
indhold af ammoniak er bestemt, men ikke medtaget, da det
er uden interesse for naerverende undersegelse. Ingen af jorderne
indeholdt pAviselige meengder nitrit.

Det fremgir af tabellen, at der gennemgiende er god over-
ensstemmelse mellem de to metoder — s& god som man kan
vente det ved bestemmelser af denne art.

Det kan herefter fastslis, at den beskrevne kolorimetriske me-
teode til bestemmelse af jordens niiratindhold giver tilstreekke-
ligt sikre og nojaglige resultater.

Til slut skal opmeerksomheden henledes pa, at vaerdien af
nitratbestemmelser i jord, uanset den anvendte metodes palidelig-
hed, ma tages med forbehold p& grund af de hurtige forandringer
i kveelstofomszetningen, vanskeligheden ved preveudtagning etc.




Tabel 2, NOs-indholdet i forskellige jordiyper.

A. p.p.m. NOg-N fundet efter den beskrevne kolorimelriske metode.
B. p.p.m. . NO —N fundet eflel reduktion Hil NH, og destillation.

i A i B
Jord nr. | p.po NOp-N, | p.pan. NOp—N,
| ko]orlm | destlllatlon
1 ler....... [ D4 [ 9.9
2 do........ [¢] | 0
3 do........ 3.2 1.3
4  do........ / 1o 3
5 do........ 2.3 3.3
6 sand..... 0 0
7 marsk. 3.8 3.0
] gartner. . . 126 105
9 do........ 116 106
10 do........ 123 99
11 do........ 23 —
12 do........ 297 245
13 do........ 77 82
14 do........ 48 61
15 do........ 39 64
16 do........ 82 77
17 do........ 117 100
18 do........ 80 79
19 do........ 108 93
20 do.,...... | 120 121
71 do........ i 1.1 3.8
22 do........ 14
23 kompost.. 164 166
24 do........ 107 117
25 “do........ 91 106
26 do........ 23 26
27 do........ 153 157
28  do........ 18 22
29  do........ 11 16
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