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Rozklad substancji organicznej na mokro, szeroko stosowany w prak-
tyce analitycznej [3, 4], nalezy w dalszym ciggu do pracochlonnych
i ucigzliwych etapow oznaczania sktadu chemicznego ro$lin.

Przy oznaczaniu zawartosci azotu catkowitego stosowany jest w kra-
ju przewaznie spos6b mineralizacji podany przez Kjeldahla z szeregiem
jego modyfikacji. Sposéb ten wymaga przygotowania odpowiednich po-
mieszczen i stanowisk pracy oraz posiadania odpowiedniego sprzetu. Cze-
stokro¢ w zaleznos$ci od mineralizowanego materialu jest procesem pra-
cochtonnym.

W przedstawionej przez autoréw modyfikacji mokrego rozkladu sub-
stancji organicznej wykorzystano zaproponowang przez Lengerke-
na i wspotautorow kolejnos¢ dodawania substancji utleniajgcych [2].
Niniejsza modyfikacja znacznie skraca czas mineralizacji, jest mniej
ucigzliwa, a jednoczesnie oszczedniejsza w zuzyciu szkla i odeczynnikow.

Przeprowadzone przez autoréw badania metodyczne nad usprawnie-
niem tego etapu analizy doprowadzily do opracowania dwoch sposobow
mineralizacji.

Sposo6b I. 0,250 g rozdrobnionego (ponizej 1 mm), powietrznie su-
chego materiatu rodlinnego przenosi sie do kolbki stozkowej z szerokg
szyjka o pojemno$ci 100 ml, zadaje 2 ml 30% H,0,, a nastepnie 3 ml
stezonego H»SO4. Reakcja przebiegajaca bardzo energicznie w pierwszej
fazie ustaje po okoto 30 sekundach. Roztwor w kolbce (czesto klarowny
i bezbarwny) ustawia sie na elektrycznej plytce grzejnej o temperaturze
wrzenia stezonego kwasu siarkowego. Po kréotkotrwalym wrzeniu roz-

I W badaniach braty udzial: inz. E. Gudz, M. Euszacka i M. Paruzynska.
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twor przyjmuje zabarwienie od zéitego do ciemnobrunatnego. W momen-
cie wystgpienia zabarwienia, nie zdejmujac kolbki z plyty grzejnej, do-
daje sie okoto 50 mg mieszaniny selenowej wedlug Wienigera, utrzy-
mujac zawarto$¢ kolbki w stanie wrzenia az do momentu uzyskania
klarownego, bezbarwnego roztworu. Przy zachowaniu wymienionych wa-
runkéw catkowita mineralizacja probki trwa okoto 15 minut.

Sposoéb II. Pierwsza faza mineralizacji jest analogiczna jak w spo-
sobie I. Po ustawieniu kolbki na plycie grzejnej utrzymuje sie jej za-
warto$¢ w stanie wrzenia przez 5 minut. Po tym czasie kolbke zdejmuje
sie do lekkiego ochlodzenia i do gorgcego jeszcze roztworu dodaje sie
1 ml 30%0 H,0,, po czym ponownie ustawia sig na plycie grzejnej, utrzy-
mujgc zawarto$é w stanie wrzenia przez okolo 10 minut do chwili uzy-
skania roztworu klarownego i bezbarwnego.

W przypadku obu propcnowanych sposobéw czynnikami w istotny
sposOéb wyplywajacymi na przebieg reakcji i uzyskiwane wyniki sa:

— dobor kolbki odpowiedniej formy i objetosci do przeprowadzania
mineralizacji matych iloéci materiatu roslinnego,

— zochowanie wtlasciwej proporcji miedzy ilo$ciag mineralizowanej
substancji organicznej i dodawanymi odezynnikami,

— kolejnos¢ stosowanych odczynnikdw,

— dodatek w odpowiedniej fazie rozkladu mineralizowanej substan-
cji katalizatora lub utleniacza,

— prawidiowe rozdrobnienie analizowanego materialu roslinnego.

WYNIKI BADAN

Do badan poréwnawczych uzyto 46 prdobek roslin uprawnych i pasz,
zroznicowanych pod wzgledem zawartosci oznaczanego skladnika.

We wszystkich probkach azot caltkowity oznaczano dwoma opisanymi
modyfikacjami (zwanymi dalej I i II) oraz tradycyjnym stosowanym
w laboratoriach chemiczno-rolniczych w kraju (1 g probki-+mieszanina
selenowa+stezony kwas siarkowy), zwanym dalej sposobem T. Azot
oznaczano sposobem miareczkowym po destylacji.

Uzyskane wyniki analityczne (tab. 1) wskazuja na dobrg zgodnosé
poréwnywanych sposobdéw mineralizacji. Warto$ci $rednie uzyskane dla
wszystkich przeanalizowanych probek wynosity odpowiednio dla sposo-
béw T=2,36; 1-=2,34 i II=2,34. Oba poréwnywane sposoby mineralizacji
byty istotnie dodatnio skorelowane ze sposobem tradycyjnym (rys. 1 i 2).

Majgc na uwadze zréznicowany sklad chemiczny analizowanego ma-
terialu, co zdaniem niektérych autoréw [1] moze wplywaé na szybkosé
procesu mineralizacji, uszeregowano badany material w poszczegdlne
grupy. Poréwnujac uzyskane przy zastosowaniu omawianych sposobow
mineralizacji warto$ci $rednie (tab. 2) jedynie w przypadku roslin sko-
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Tabela 1
Zawartosé azotu /%/ oznaczena pe mimeralizacji réznymi sposobami
Nitrogen content determined after the mineralization by various methods /N in %/
R - Flams vanl | gERi | wxnE
ziarno - grain
pszenicy -~ of wheat 2,07 2,07 2,01
Jeczmienia - of barley 1,53 1,62 1,57
2yta - of xye 1,48 1,51 1,48
owse - of oats 1,64 1,65 1,79
grochu - of peas 3,36 3,27 3,30
peluszki - of maple peas 4,13 4,06 4,08
bobiku - of horse beans 4,74 4,59 4,56
rzepsku - of rapa 3,45 3,38 3,36
tubinu - of lupine 6,70 6,64 6,69
wykl - of vetch 5,66 5,49 5949
kukurydzy - of maize: 1,52 1,57 1,57
803 = of Soya bean 5,83 5,77 5,71
stoma - straw
pezenicy - of wheat 0,91 0,92 0,87
Jeczmienia - of barley 1,00 0,95 0,84
2yta - of rye 0,43 0,45 0,42
owsa ~ of oats 0,51 0,50 0,50
grochu - of peas 0,S8 0,98 0,98
grochu - of peas 0,90 0,98 1,00
peluszki - of maple peas 1,97 1,87 1,79
bobiku = of horse beans 0,80 0,90 0,87
rzepaku - of rape 0,60 0,67 0,62
zielonki - green fodder
pszenica - of wheat 4,36 4,37 4,31
Jjeczmiend - of barley 2,90 2,91 2,86
kukurydea - of maize 0,96 0,92 0,92
siano - of hay 1,90 1,90 1,90
koniczyna - of clover 2,66 2,69 2,69
lucerna ~ of alfalfa 4,06 3,95 3,92
pszenica - of wheat 2,91 2,91 12,91
pezenica - of wheat 2,34 2,32 2,35
pszenica - of wheat 1,66 1,54 1,54
susz 2z zislonek - of dried green fodder 2,12 2;18 2,10
okopows - Troot crops
kteby ziemniakdéw - potato tubers 1,02 1,00 0,98
korzenie burakdéw - beet rocts 0,92 0,78 0,84
oty zlemniakéw - potato haulms 1,02 0,98 1,06
1iscie burakéw - beet leaves 2,64 2,47 2,35
warzyva = vegetables
korzenie poréw = leak roots 1,72 1,85 1,79
1iscie pordéw - leck leaves 2,25 2,30 2,3
cebuls - onion 1,98 1,98 1,96
szczypior cebull - onion leaves 1,16 1,12 1,18
kapuste - cabbage 3,18 3,14 3,14
owoce nomidoréw - tomate fruits 2,16 2,16 2,16
pasge = fodders
mieszanka "B" - "B" mixture 3,43 3,36 3,38
mieszanka ®C" - “"C" mixture 2,80 2,83 2,82
mieszanka "L" - "L" mixture 2,78 2,88 2,82
mieszanka "T" - "T" mixture 2,83 2,86 2,91
mieszanka "DE® - "DE" mixture 2,54 '2,54 2,54

16 — Roczniki Gleboznawcze nr 2
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Tabela 2
Zawartosé azotu catkowitego w poszczegélnych grupach roélin
oznaczona ro mineralizacjl rdéznymi sposobami /N w %/
Totel nitrogen contant in particulsr plant groups determined after
mineralization by various methods /N in %/
prvek Poethod = 100
prébe . method =
lioteriet - Material Nember of Sposéb T | Spoeddb I | Sposéb II
le T method { Method I | Mcthod II spossb I | sposéd II
samples method I | method II
Ziarno - Grain 12 3,51 3,47 3,47 99 99
Stema - Straw 9 0,90 0,91 0,88 101 53
Zielonki -~ Green foddexr 10 2,59 2,57 2,55 99 98
Okopowve = Root crops 4 1,40 1,31 1,31 94 94
Warzywa - Vegetables 6 2,07 2,09 2,08 101 100
Pasze ~ Fodders 5 2,88 2,89 2,90 100 101

Rys. 1. Korelacja miedzy sposobami
mineralizacji materiatlu ro$linnego (T
il)

Correlation between particular plant
matenial mineralization methods (T
and I)

Rys. 2. Korelacja miedzy sposobami
mineralizacji materiatu roélinnego (T
i II)

Correlation between particular plant
material mineralization methods (T
and II)
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powych stwierdzono nieco nizsza zawartosé¢ (Srednio o 6%) dla sposobéw
IiII w poréwnaniu z tradycyjnym.

Nie stwierdzono natomiast miedzy poréwnywanymi sposobami mi-
neralizacji w poszczegdlnych przedziatach zawartosci azotu réznic wiek-
szych od 2% (tab. 3).

Tabela 3

Zawartoscl $rednie w przedzilatech N-catkowitego oznaczonsgo sposobem
tredycyjoyn w %
Mean contcnt of total nitrogen in particular intervals by the
traditional method, in %

PrzedzieX zawartoscli N Liczba Sposéb mineralizecjii liineralization method
w% prébek
Interval of the N content, Nurber of T I i1
in % samples
do 1,00
to 1,00 10 0,80 0,80 0,79
1,01 - 2,00 12 1,55 1,55 1,55
2,01 - 3,00 13 2,51 2,49 2,48
od 3,01
from 3,01 1 4,44 4,36 4,36

Tabela 4

Zawartoscl srednie azotu catkowitego 1 wahania /n = 10/
Mean total nitrogen content and its fluctuations /n = 10/

Wartosci Srednie w % Wahania w wartosciach wzglednych
lean values in % Fluctuations in relative values
Ro$lina - Plant
sposéb T | sposéb I | sposédb II | sposéb T | sposédb I sposéb II
T method | method I | method II | T method | mothod I method II
Ziarno pszenicy
wheat grain 2,06 2,08 2,00 94 - 102 | 97 - 105 95 - 103
Sieno lucerny
alfalfa hay 4,05 3,94 3,93 97 - 103 | 98 - 102 98 - 102
Liscile burakéw
beet leaves 2,64 2,49 2,36 99 = 101 | 99 - 102 97 = 102
Korzenle burakéw
beet roots 0,92 0,76 0,84 95 - 103 | 95 - 103 100 - 106
Kigby zlemniakdw
potato tubers 1,01 0,98 0,97 98 - 104 | 97 - 102 98 - 103

W pieciu wybranych prébkach roslinnych oznaczono w 10 powté-
rzeniach zawarto$¢é azotu po mineralizacji trzema poréwnywanymi spo-
sobami (tab. 4). Wahania oznaczen w poszczegdlnych ro$linach niezalez-
nie od sposobu mineralizacji nie przekraczaly 5%o.
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PODSUMOWANIE

Przedstawione wyniki analityczne dowodza, ze przy zastosowaniu
zmodyfikowanego sposobu mineralizacji uzyskano takie same badz zbli-
zone zawarto$ci azotu calkowitego w analizowanym materiale ro$lin-
nym. Godne podkreslenia jest lepsze wykorzystanie powierzchni robo-
czej w laboratorium, wydatne zmniejszenie emisji gazowych produktow
rozkladu substancji organicznej i kwasu siarkowego w najblizszym oto-
czeniu stanowiska pracy, eliminacja w niektérych prébkach (szezegdlnie
o wyzszej zawartosci ttuszczu) zjawiska pienienia w czasie mineralizacji,
przede wszystkim jednak krotki czas mineralizacji prébki wynoszgcy
okoto 15 minut.

Z tych wzgledow wydaje sie, ze oba zmodyfikowane sposoby minera-
lizacji substancji organicznej nadajg sie szczegdlnie do analiz seryjnych.
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T. KAPJALI, E. POLIBIK

MOIUDPUKALIUSA CIIOCOBA MOKPOI'O O3O0OJEHVUSI OPTAHUYECKOTO
BEIIECTBA IJf OIIPEIEJEHUA OBIIETO A30TA

Hayuiio-MeToamuueckust ueuTp MHCTUTyTa arpoTexHMKM, yaobpenus ¥ IOYBOBEJAEHMsL
BO Bpounase
UHCTUTYT arpoOXUMMM, MOYBOBEAEHMA M MMKpoOuosorumy,
CenbCKOXO03AJCTBEHHAA aKajeMus Bo Bpousase

Pes3woMme

Onmcanpr aBa crnocoba ObICTPO) MuHEpadM3alMM PaCTUTENBIIOTO MaTepuasa I
oupejesieHuUsi a30Ta, IPY CPABHEHMM OAHIBIX €O CIIOCOOOM INpPMMEHSIEMbIM B CTpalie
13 HacCTofAllee BpeMd.

Cnoco6 I-rt. 0,250 r pa3dMmeJibueHHOro (HMKe 1 MM) BO3AYILUIIO CyXOro DPacTUTENb-
1IOr0 MaTepualia IIePeHOCAT K KOHMUYecKMe KOJObl C LIMPOKOJ TOPJIBLILIKONM, 00beMoM
100 mu, npuausaroT 2 Ma 30-npouentHoro H,O,, a 3areM 3 MJ KOHLEHTMPOBAHHOMA
HySO,. Peakuusa nporexarmllas B HavajbHOi (paze OUYeHb OypHO IPUOCTOHABIMBAET-
cA cnycTsa okKojJo 30 cexkyun PactBop B Ko0Jbe (uacTo mpos3padnblit M 6eClBeTHbIN)
JIIOMELLAIOT 118 9JIEKTPUIECKYIO ILIMTKY HArpPeTyIO0 N0 TEeMIlIepaTypPbl KMIEHMA KOHIeH-
TPUPOERAIIHOJ Ccepiioi KMcJoThL Ilocae KPaTKOBPEMEHHOrO KUIISYeHVMs DPacTBOP IpPU-
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obperaeT OKpacKy OT XKE€JTOJ II0 TeMIOKOPMUUHEBYIO. B MOMEHT BbICTyIJei:us OKpac-
KU, He cHMMas KoJObl ¢ 11arpeBaTeNbHOM IIUTKM, 100aBiA0T okoyno 50 Mmr ceje-
i10BOJ cMecy IO Beunurepy ¥ KUIIATAT COJEPXKMMOe KOJObl IIOKa OHO 1ie CTaileT Ipo-
3payHbIlM M coBeplueuno ue obecuserurca. IIpu cobaromenuyu BBILENPUBEAEHHBIX
ycJIoBMiT TONnas MuHepaiausauus Hpobbl IIPOAONKAeTCA OKO0JIO 15 muuyT.

Cnoco6 2-it. Ilepsas ¢aza MuHepanM3auMyM adajoruMdHa Kak npu l-m crocobe.
Ilocse momelleHMsa KOJOBI Ha HATPEeBaTEJIBHOM IJIMTKE YMEPEHHO KMUIATAT €€ COonep-
XKUMOe B TedeHue 5 MuHYT. 3aTeM K0JObl CHMMAIOIN JJIA ee JIETKOTO OXJaXKJeHuda U K
ropsidueMy eine pacTeopy nobasnaroT 1 ma 30-mpouentHoro H,O4 1OTOM CHOBA CTaBAT
Ha HarpeBaTeJbHYI0 ILJIMTKY, NPOAOJIXKAaA KuIsayeHue B Tedenue 10 MuMHYT 10 MoO-
MeHTa MOJIy4YeHMus IIpo3payHoro u GecuseTHOro pacTsopa.

B npepiaraeMbIx crnocobax (aKTOpaMy BIAMALIMMM CYyILeCTBEHHBIM oOpa3oM una
X0/ peaKumy ¥ IojlydaeMble De3yJbTaTbl ABJIAIOTCH:

— moaBop KoJybpl COOTBETCTBEHHOJ (POPMBI M obbeMa [JA MMHEepaau3auuu Majibix
KOJIMYECTB PaCTUTEJBHOTO MaTepuaa.

— cobnrofienue HajJleXalllMX NPOMOPLMII MEXAYy KOJIMUYEeCTBOM MMiiepaln3yeMorc
Opranyu4yecKoro BeljecTBa M NpubaBIfAeMbIMM peaKTHUBaMU,

— OYepeAllOCTb NPMUMEHEHMA DPeaKTMBOB,

— npubaBKa KaTaam3aTopa MM OKMCIMUTEJs B COOTBETCTBYIOILEN dhase pa3ioxke-
HUA MMHEDPaJIM30BaHHOTO BellieCTBa.

— MpaBMJbHOE pa3MeslbyYeHyMe aHaNU3MPOBAHHOTO DACTUTENBLHOTO0 MaTepuajia.

T. KARDASZ, E. ROSZYK

MODIFICATION OF WET MINERALIZATION OF ORGANIC MATTER
FOR THE TOTAL NITROGEN DETERMINATION

Methodico-Scientific Centre, Institute of Soil Science and Cultivation of Plants
Department of Agricultural Chemistry, Soil Science and Microbiology
College of Agriculture in Wroctaw

Summary

Two new methods of a quick plant material mineralization, aiming at the
nitrogen determination, are described, at their comparison with the method applied
for the time being in this country.

Method I. 0250 g of crushed (to less than 1 mm) air-dry plant material
is transferred into a conical flask with wide neck, of 100 ml capacity, 2 ml of 30%
H2O0: and then 3 ml of concentrated H2SOs4 are added. The reaction running very
intensively at the first stage ceases after about 30 seconds. The solution in the
flask (often clear and colourless) is set up on an electric heating plate with the
boiling temperature of concentrated sulphuric acid. Upon a short boiling, the
solution assumes the colour changing from yellow to dark-brown. At the moment
of occurrence of this colour, about 50 mg of selenic mixture after Wieniger are
added, not taking the flask off the heating plate, while keeping the contents of the
flask boiling till the moment when the solution becomes clear and colourless.

Method II. The first mineralization stage is analogous to that of the methodI.
Upon setting up the flask on the heating plate, its ccntents is kept beiling for
15 minutes. Then the flask is taken off, slightly cooled and to the solution stiil
hot 1 ml of 30% H20: is added; thereupon the flask is set up anew on the heating
plate while keeping the solution boiling for about 10 minutes till the mo:ment
when it bacomes clear and colourless.
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In case of both methods proposed, factors affecting significantly the reaction
course and the results obtained are:
— choice of an appropriate form and capacity of the flask for mineralization of
small plant material amounts,
— maintaining an appropriate relation between the amount of the organic matter
mineralized and the added reagents,
— succession of the reagents applied,
— addition of catalyst or oxidizer at an appropriate stage of the mineralized
matter decomposition,
— a correct crushing of the plant material analyzed.
Under existing conditions the total mineralization will be achived in about 15 mi-
nutes.
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