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Versuch B1l: Gehalt des Bodens an
organischer Substanz

Versuchszweck: Lernziel: Aufwand:

»=  Bestimmung des " -

1.1 Grundlagen

Nach Scheffer und Schachtschabel (2002) wird die Gesamtheit der organischen Substanz des
Bodens Humus genannt. Dazu gehéren alle in und auf dem Boden befindlichen abgestorbenen
pflanzlichen und tierischen Stoffe sowie deren organische Umwandlungsprodukte. Humus stellt
keine einheitliche Bodenfraktion dar, sondern ist die Summe unterschiedlich stark zersetzter und
polymerisierter organischer Stoffe. Das Edaphon, d.h. die lebenden Organismen der Bodenflora
und -fauna, wird nicht zum Humus gerechnet.

Die Bestimmung der Menge an organischer Substanz eines Bodens erfolgt meist lber eine
Ermittlung des Boden-C-Gehaltes (C,,). Der C,,-Gehalt hangt von der KorngréBen-Zusam-
mensetzung des Bodens sowie der Menge an zugeflhrter organischer Substanz und seiner
Abbau-Geschwindigkeit ab. Er ermdglicht keine direkten Aussagen Uber die Qualitdt der
Huminstoffe, unter Berlcksichtigung der lokalen Bedingungen gibt es jedoch Optimal-Gehalte,
die als Beurteilungskriterien fir BewirtschaftungsmaBnahmen wichtig sein kénnen.

Unter der Annahme eines mittleren C-Gehaltes der organischen Substanz im Boden von 58 %
lasst sich daraus durch Multiplikation des C-Gehaltes mit dem Faktor 1,72 der Humusgehalt
errechnen.

Ein wesentliches Endprodukt des Humusabbaus ist Kohlendioxyd. Abbau und Veratmung duBern
sich im Freiland in einem mit dem Tages- und Jahreszyklus periodisch veranderlichen CO,-Fluss,
der die Grenzflache Boden-Atmosphare durchsetzt: man spricht das komplexe Phidnomen als
Bodenatmung an. Diese ist ein wichtiger Prozess im terrestrischen C-Kreislauf. Mit der
Bodenatmung gelangt ein wesentlicher Teil des photosynthetisch gebundenen Kohlenstoffs in
die Atmosphare zurtick.

Neben dem organisch gebundenen Kohlenstoff liegt in vielen Bdden ein weiterer Teil in
anorganischer Form (als Carbonate) vor. CaCO, besteht zu 12% aus Kohlenstoff (Atommassen:
Ca: 40, C: 12, O: 16). Bei der Verbrennung der Proben zur Bestimmung des organisch
gebundenen Kohlenstoffs wird auch das anorganisch gebundene C in Form von CO, freigesetzt.
Zur Ermittlung des C,,-Gehaltes von carbonathaltigen Béden muss daher der carbonatisch
gebundene Kohlenstoff vom Gesamt-C subtrahiert werden.
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1.2 Ermittlung des Gehaltes an organischer Substanz

1.2.1

1.2.2

1.2.3

Methoden

Im wesentlichen gibt es 3 Verfahren zur Humusbestimmung, von denen im Praktikum das
Verfahren c) angewandt wird.

a) Nasse Veraschung der organischen Substanz (Lichterfelder Methode)

Bei der nassen Veraschung dient Kaliumdichromat K,Cr,0, (Kaliumsalz der Dichromsaure) als
Oxidationsmittel. Das im Kaliumdichromat enthaltene 6-wertige Cr oxidiert die organische
Substanz zu CO,, wobei es selbst zu 3-wertigem Cr reduziert wird. Unter stochiometrischen
Verhaltnissen lauft folgende Reaktion ab:

2 K,Cr(VI),0; + 8 H,S0, + 3 C > 2 K,S0, + 2 Cr (lll ), (SO,)5+ 8 H,0 + 3 CO,
Der C-Gehalt lasst sich nun auf zwei Arten bestimmen:
- man bestimmt die Menge an unverbrauchtem Cr(VI) mit Jodometrie

- man misst spektralphotometrisch die Veranderung der Farbintensitdt des grinen
Farbkomplexes.

b) Ermittlung des Gliihverlustes

Hierbei wird die Bodenprobe bei 105°C getrocknet und eine aliquote Masse bei 600°C gegliht.
Dabei wird die organische Substanz oxidiert und entweicht gasférmig. Die Gewichts-Differenz
vor und nach dem Glihen entspricht der Menge an organischer Substanz. Bei Béden mit
hoéheren Tongehalten, die bei Erhitzung tber 105°C noch mineralisch gebundenes Wasser
abgeben, werden auf diesem Wege zu hohe Werte erhalten.

c) Oxidation der organischen Substanz auf trockenem Wege bei etwa 1350°C und
Bestimmung des gebildeten CO, durch:

- Einleitung des Gases in NaOH oder Ba(OH), und Messung der verdnderten elektrischen
Leitfahigkeit (Konduktometrische Messung).

- Einleitung des entstehenden CO, in ein mit Bariumperchlorat-Lésung gefilltes Titriergefa3. Im
TitriergefaB wird das CO, absorbiert, wodurch die Alkalitat der Lésung sinkt. Durch elektrolytisch
erzeugtes Ba(OH), wird automatisch auf den pH-Ausgangswert der L&sung zurlicktitriert. Die
verbrauchte Elektrizitdtsmenge ist gemaB den FARADAYschen Gesetzen eine entsprechende
MeBgroBe fur den Kohlenstoffgehalt der Probe (coulometrisches Verfahren).

Aufgabe

Bestimmung des Kohlenstoff- und Humusgehaltes von Bodenproben aus verschiedenen
Horizonten nach dem coulometrischen Verfahren

Durchfiihrung

Vor Beginn der Messung muss das Gerat auf Funktionstlchtigkeit Uberprtft werden. Das
geschieht durch Messen einer Probe mit reinem CaCO; (12% C). Man wiegt ca. 10 mg CaCOs in
einem Keramikschiffchen ein. Der berechnete C-Gehalt sollte zwischen 11,6 und 12,2 % liegen.
Sodann kénnen die Bodenproben gemessen werden.

Die Einwaagen bei den Bodenproben sind so zu wahlen, dass die gemessenen Impulse zwischen
1000 und 8000 Counts liegen. Fir jede Probe werden 2 Wiederholungen gemessen. Ca. 50-200
mg (je nach erwartetem C-Gehalt des Bodens) luftgetrockneter und gemérserter Boden werden
in einem Keramikschiffchen eingewogen und in den Verbrennungsofen des C-Analysators
eingeschoben. Die Schiffchen wurden vor der Benutzung im Muffelofen bei 1000° C gegliht,
um eventuell anhaftende C-haltige Substanzen zu oxidieren. Der in der Probe enthaltene
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Kohlenstoff wird dann bei etwa 1350° C unter 0,-Zufuhr vollstandig zu CO, verbrannt. Der
gemessene Wert entspricht dem Gesamt-C-Gehalt der Probe, sofern kein anorganischer
Kohlenstoff (Carbonat-C) in der Probe enthalten war. Nur dann entspricht der Gesamt-C-Gehalt
dem C,,-Gehalt.

Auswertung

Die durch die automatische Rucktitrierung auf den pH-Ausgangswert verbrauchte
Elektrizitatsmenge wird digital auf der Anzeige angegeben. Dabei entspricht jeder
Zahlwerkschritt 3,2 Millicoulomb (= 2 x 107 g C). Fir eine beliebige Einwaage gilt:

% Kohlenstoff = (Impulse * 0,02/Einwaage (mg)). Der Faktor 0,02 bezieht sich auf die volle
Gasmenge (100%). Bei geteilter Gasmenge (10%) wird der Faktor 0,2 verwendet.

Berechnung von Humusgehalt und -menge:

Boden Einwaage | Counts | (%) C | C-Menge Hu. —Gehalt Hu.-Menge
(mg) (tha') (%)* (tha') *

* Horizontmachtigkeiten werden angegeben



Versuch B2: pH-Wert, elektrische Leitfahigkeit

und Elektrolytkonzentration

Versuchszweck: Lernziel: Aufwand:

2.1 Bestimmung des pH-Wertes

2.1.1

Grundlagen

Fur alle wassrigen Losungen (Sduren, Laugen, Wasser) gilt, dass das Produkt aus der
Konzentration an H -lonen und OH- -lonen bei einer definierten Temperatur konstant ist. Die
GroBe dieses lonenproduktes von Wasser ist bei 22° C:

(H") * (OH) = 107 (mol I)?

Die  Wasserstoff-lonenkonzentration wird als pH-Wert ausgedrickt. Aufgrund des
logarithmischen Charakters des pH-Wertes ergeben sich Besonderheiten, die beachtet werden
mussen.

1) Das lonenprodukt des Wassers ist in der logarithmischen Schreibweise eine Summe:
pH+ pOH =14
2) In neutralen Lésungen sind die H-Konzentrationen und die OH-Konzentrationen gleich:

(HD=107" mol I" pH =7
(OH)=10" mol I'' pOH = 7

3) Je groBer der pH-Wert ist, umso niedriger ist die H*-Konzentration und umgekehrt. Bei
einem pH < 7 ist die L&sung sauer, bei pH > 7 ist sie basisch.

4) Die H*-Konzentration nimmt um den Faktor 10 bzw. 100 zu, wenn der pH-Wert um 1
bzw. 2 abnimmt.

Boden sind Austauschsysteme. Der pH-Wert ist eine wichtige und haufig benutzte GroéBe zur
Kennzeichnung des aktuellen Zustandes dieser Systeme. Die Kenntnis des pH-Wertes ermdglicht
Ruckschlisse auf die Genese von Boden sowie auf Standorteigenschaften und st
Planungsgrundlage fur Dingungs- und MeliorationsmaBnahmen (Scheffer und Schachtschabel,
2002).

Prinzipien der Bestimmung

a) Colormetrische Bestimmung

Bestimmte Farbstoffe (Indikatoren) zeigen oberhalb und unterhalb eines fir den jeweiligen
Farbstoff charakteristischen pH-Wertes unterschiedliche Farben. Einzeln oder in Kombination mit
der zu messenden Losung oder Suspension vermischt, erlauben die entstehenden Farbtone eine
annahernde Bestimmung des pH-Wertes.

b) Potentiometrische Bestimmung (wird im Praktikum angewendet !)
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Das Prinzip der pH-Messung besteht darin, dass man eine auf pH 7 gepufferte und von einer
Glasmembran eingeschlossene Losung (Innenpuffer) in eine Messlésung taucht. Ist die H* -
Konzentration zwischen Innenpuffer und Messlésung unterschiedlich, so entsteht an der
Glasmembran eine elektrische Spannung zwischen den Phasengrenzen Glasmembran/
Innenlésung und Glasmembran/AuBenlésung. Diese Spannung ist der H*-lonenkonzentration
bzw. dem pH-Wert proportional.

Als Suspensionsmittel werden destilliertes Wasser (pH Wasser) und 0,01 M CaCl,-Lésung
verwendet (pH CaCl,). Die in dest. Wasser gemessenen pH-Werte liegen hoher als die pH-Werte
in Salzlésung, da bei letzterer ein Austausch von Kationen gegen H*-lonen der Austauscher
eintritt. Somit wird ein Teil der an den Kationenaustauschern gebundenen H*-lonen mit erfasst,
was den langerfristigen Vorgangen im Boden am nachsten kommt.

Durchfithrung der potentiometrischen pH-Bestimmung

10,00 g lufttrockenen Bodens werden zweimal in SchittelgefdBen eingewogen. Eines der
GefaBe wird mit 25 ml dest. Wasser versetzt, das andere mit 25 ml 0,01 M CaCl,-Lésung. Die
Proben werden nun alle 10 Minuten kurz von Hand aufgeschittelt. Nach 1 Stunde wird der pH-
Wert direkt mit der pH-Elektrode und die Temperatur mit einem Temperaturfthler (PT 100)
gemessen. Der Fehler dieser Bestimmung liegt etwa bei +/- 0,1 pH.

Vor der Benutzung des pH-Meters ist unbedingt zu beachten:

1) Das Phasengrenzpotential ist temperaturabhdngig. Die Temperatur wird Uber den
Temperaturfihler gemessen und die Messung wird automatisch korrigiert.

2) Vor der Benutzung ist das Gerat mit Hilfe von Pufferlésungen bekannten pH-Wertes zu
kalibrieren. Hierbei wird mit den Kalibrierpuffern pH 7,0 und pH 4,6 die "Steilheit" der
Elektrode und ,offset” automatisch eingestellt. Dies ist bereits geschehen!

3) Nach jeder Messung ist die Glaselektrode griindlich mit dest. Wasser abzuspdlen.

4) Die Nachfulléffnung far den Elektrolyten der Bezugselektrode muss wadhrend der
Messung geoffnet sein.

Tabelle 1 gibt die anzustrebenden pH-Werte fur Acker- und Grinland in Abhangigkeit vom Ton-
und Humusgehalt an (nach LUFA Oldenburg, 1979).

Die Kenntnis des pH- (CaCl,-) Wertes sowie des anzustrebenden pH-Wertes gibt jedoch keinen
Hinweis darauf, wie die zum Erreichen dieses pH-Wertes notwendige Kalkmenge exakt zu
bemessen ist.

2.2 Bestimmung der elektrischen Leitfahigkeit

2.2.1 Grundlagen

2.2.2

Zur schnellen Bestimmung der Elektrolytkonzentration ("Salzgehalt") von Boden- und
Nahrlésungen benutzt man die Tatsache, dass die Leitfahigkeit der Losung fur den elektrischen
Strom von ihrem Gehalt an lonen abhangig ist. Da verschiedene lonenarten unterschiedlich zur
Leitfahigkeit beitragen, ist es nicht mdoglich, aus den Leitfahigkeiten absolute lonen-
konzentrationen zu errechnen. Man vergleicht daher die Leitfahigkeit einer zu untersuchenden
Losung mit derjenigen von Eichlésungen bestimmter KCl-Konzentration und bestimmt so die
Elektrolytkonzentration als KCl-Aquivalent.

Versuchsdurchfithrung

Bodenproben (25,00 g) werden mit 250 ml dest. Wasser 1 Std. in der Schiittelmaschine
geschittelt und in der Suspension wird die elektrische Leitfahigkeit bestimmt. Gemessen wird der
Widerstand der Bodenlésung mit einem Elektrodenpaar aus Platin und einer Widerstands-
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MeBbriicke. Die erhaltenen spezifischen Leitfahigkeitswerte in S cm™ (S = Siemens = 1 Ohm™)
werden mittels einer Kalibrierkurve (hergestellt durch Leitfahigkeitsmessung an KCI-Lésungen
bekannter Konzentration (mg 1000 ml™)) in Elektrolyt-Konzentrationen umgeformt. Dabei ist mg
KCI 1000 mI" = mg KCI 100 g Boden. Die Kalibrierreihe wird zur Verfigung gestellt.

Tab. 1: Anzustrebende pH-Werte von Acker- und Griinland in Abhdngigkeit vom Ton- und
Humusgehalt (pH in 0,01 M CaCl, und % CaCO,, nach LUFA Oldenburg, 1979).

Humusgehalt in Gew.%

%Ton Bodenart 0-4 4,1-8 8,1-15 15,1 30,1-60  60,1-
(h) h sh a H H
Acker, Boden auBer Marsch

0-5 S 5,5 5,5 5,0 4,5 4,0 4,0

5,112 I'S, t'U 6,0 5,5 5,0 4,5 4,0 4,0

12,1-17 IS, tU 6,5 6,0 5,5 5,0 4,5 4,0

17,1-25 sLt'U 6,8 6,5 6,0 5,5 4,5 4,0
0,2% CaCO,

25,1-35 t'LuT 6,8 6,8 6,0 5,5 4,5 4,0
0,4% CaCO; 0,2% CaCO;

35,1- tLuT, T 6,8 6,8 6,0 5,5 4,5 4,0

1,0% CaCO, 0,4% CaCO,

Acker, Marsch (entkalkt*)

0-5 S 5,5 5,5 5,0 4,5 4,0 4,0

5,1-12 I's, t'U 6,5

12,1-17 IS, tU 6,8 6,5 6,0 5,0 4,5 4,0
0,4% CaCO,

17,1-25 sL,t'U 6,8 6,8 6,5 5,5 4,5 4,0
0,7% CaCO; 0,3% CaCO,

25,1-35 tLuT 6,8 6,8 6,5 5,5 4,5 4,0
1,0% CaCO, 0,5% CaCO,

35,1- tLuT,T 6,8 6,8 6,5 5,5 4,5 4,0

1,3% CaCO; 0,7% CaCO,
*) Auf nicht vollentkalkten Marschen sind um 50% hoéhere Kalkgehalte erstrebenswert

Griinland
0-5 S 5,0 5,0 5,0 4,5 4,5
5,1-12 I'S, t'U 5,5 5,0 5,0 4,5 4,5
12,1-17 IS, tU 6,0 5,5 5,0 4,5 4,5
17,1- sL,t'U 6,5 6,0 5,5 5,0 4,5
t'LuT

LT




Versuch B3: Nahrstoffgehalt und -
Verfugbarkeit

3.1 Grundlagen

Zweck und Moglichkeiten der chemischen Boden-Analyse

Von einer chemischen Boden-Untersuchungsmethode auf pflanzenverfligbare Nahrstoffe wird
einerseits verlangt, dass durch sie die kurz- sowie langerfristige Versorgung der Pflanzen
angezeigt wird, andererseits, dass sie schnell und einfach ausfihrbar ist. Zumeist wird eine
bestimmte Bodenmenge mit einem abgemessenen Volumen einer geeignet erscheinenden
Losung einmal geschittelt. Daraufhin werden die in Lésung gegangenen Nahrstoffe gemessen.
Diese Menge stellt bei leicht loslichen Salzen den Gesamtgehalt des Bodens dar. Bei schwer
|6slichen Salzen, austauschbar adsorbierten lonen oder chemisch mit dem Extraktionsmittel
reagierenden Stoffen wird die geloste Menge durch ein Losungs-, Austausch- oder
Reaktionsgleichgewicht bestimmt, vorausgesetzt, der Zeitraum fur den Boden-Lésungs-Kontakt
ist ausreichend. Bei zu kurzer Reaktionszeit kann ein Ungleichgewicht bestehen.

Faktoren, welche die Extrahierbarkeit beeinflussen

N: In nicht stark sauren und nicht anoxischen Béden wird aller mineralischer Stickstoff schnell
nitrifiziert. Das Reaktionsprodukt NO; wird praktisch nicht adsorbiert und bildet keine
schwerléslichen Verbindungen. Es liegt bei allen normalen Boden-Wassergehalten als geldstes
Salz vor. Die Speicherfdhigkeit des Bodens flr Nitrat hangt somit wesentlich von der Wasser-
Speicherfahigkeit ab (Scheffer und Schachtschabel, 2002).

K: Das K-lon unterliegt dem lonenaustausch, wobei aber charakteristische Anomalitaten
auftreten, d.h. von aufgeweiteten Schichtsilikaten mit hoher Schichtladung (3-Schicht-
Tonminerale) wird es in mehr oder weniger schwer austauschbarer Form "fixiert" (Scheffer und
Schachtschabel, 2002). Zerstérung der Austauscher mit Sduren erhoht die Extrahierbarkeit.

Extrahierbarkeit und Pflanzenverfiigbarkeit:

Die Beziehung zwischen der extrahierten Néhrstoffmenge und der Pflanzenaufnahme héangt
davon ab, wie gut die Wirkung der Extraktionslésung mit dem Aufschlussvermbgen der
Pflanzenwurzeln Ubereinstimmt. Doch selbst im Idealfall ist kein unmittelbarer Zusammenhang zu
erwarten, da das chemische Verhalten des Nahrstoffs nur einen Faktor von vielen bei der
Aneignung durch die Pflanzen darstellt. Es sind viele unterschiedliche Extraktionsmethoden in der
Nahrstoffuntersuchung angewandt worden und teils noch in Gebrauch. Die Ergebnisse lassen
sich nur verninftig auswerten, wenn man die chemischen Eigenschaften und die Bindungsform
eines Nahrstoffs im Boden sowie seine chemischen Reaktionen mit der Extraktionslésung und die
Einflisse anderer Bodeneigenschaften bertcksichtigt.
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3.2 Versuchsdurchfithrung und Auswertung

A. Extraktion

20,0 g Boden werden in eine 250 ml PE-Flasche eingewogen und 1 Spatelspitze Aktivkohle
zugegeben. Mit einem Messzylinder werden 200 ml Extraktionsldsung zugegeben. Danach
werden die Proben liegend 20 min (120 U/min) auf der Schittelmaschine geschittelt.
AnschlieBend werden die Proben in 250 ml Erlenmeyerkolben filtriert. Dazu gibt man vorher in
die Faltenfilter (595 %2 S&S) einen gehauften Loffel geglithten (1000° C) und gewaschenen (dest.
Wasser) Quarzsand. Das Filtrat wird anschlieBend mit der entsprechenden Extraktionslésung auf
250 ml aufgefillt und homogenisiert. Von jeder Extraktionslésung ist auch ein Blindwert zu

bestimmen.

Extraktionsldésungen: | Dest. Wasser
Il 0,05M CaCl,
Il 0,05 M H,S0,

B. Bestimmung des mineralischen Stickstoffs

Die Bestimmung des mineralischen Stickstoffs erfolgt Gber Titration. 50 ml des Filtrats werden in
250 ml-Destillierkolben einpipettiert und eine Spatelspitze Devardalegierung zugesetzt. Der
Kolben wird an die Destillationsapparatur angesetzt und die Vorlage von 25 ml 1 %iger H;BO,
mit 10 Tropfen Tashiro-Indikator wird unter das Gaseinleitungsrohr gestellt. Es ist darauf zu
achten, dass das Gaseinleitungsrohr in die Lésung eintaucht. Danach ldasst man 25 ml 5 %ige
NaOH aus dem Tropftrichter in die Extraktionslésung laufen. Die Verbindung vom Wasserdampf
zur Extraktionslésung wir jetzt solange gedffnet, bis in der Vorlange ca. 80 ml Destillat
vorhanden ist. Nach Beendigung der Destillation ist zunachst die Vorlage, dann der Kolben mit
der mit der Extraktionslésung zu entfernen und schlieBlich die Verbindung zum Wasserdampf zu
unterbrechen (Vorsicht, Verbrihungsgefahr!).

Entsorgung: Die Extraktionslésungen aus dem Rundkolben (NaOH/Devardalegierung) sind
gesondert in einem Abfallkanister fir Laugen zu sammeln. Bitte nicht in den Ausguss gelangen
lassen!

Die Destillate werden mit 0,02 M HCI bis zum Umschlag von griin nach violett titriert und die
verbrauchte HCI-Menge abgelesen.

Die Berechnung der N-Konzentration am Boden ¢y [mg g'] erfolgt nach:

\
Cn = (VHCI _VB)[M o vy OF; O, E’#‘:
Filtrat Boden

mit Vo = verbrauchte HCI [ml], Vg = verbrauchte HCI fur Blindwert [ml], M, = Molaritdt von
HCI [Mol L™, wy = Atomgewicht von N [g Mol™], f; = Faktor zur Umrechnung von ml in L
(= 0.001 L ml™), f, = Faktor zur Umrechnung von g in mg (= 1000 mg g ™) Vg = analysiertes

Extraktionsvolumen (= 250 ml), Vg, = analysiertes Filtratvolumen (= 50 ml), und Mgyge, =

Bodeneinwaage [g]. Fur die Ergebnisangabe soll die Konzentration auf 100 g Boden bezogen
werden. Bemerkung: f1 und f2 gleichen sich numerisch gerade aus.

C. Kalium-Bestimmung

Die Bestimmung des Kalium erfolgt Gber Messung am Flammenphotometer. Die Filtrate werden
unmittelbar unter die Ansaugkapillare des Flammenphotometers gehalten und die Anzeige ¢ g
[mg L] abgelesen. Zuvor wird das Gerat mit zwei Standards aus der Standardreihe (low/high) auf
Funktionstiichtigkeit Uberpriift (0,5 und 20,00 mg K L™).

Standardreihe: 0,5 - 1,0 - 2,0 - 40 - 6,0 - 10,0 - 15,0 - 20,0 mgK L™
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Wenn die Abweichung zwischen Soll- und Istwert der Standards > 5 % ist, ist eine neue
Standardreihe aufzunehmen.

Die Berechnung der Kalium-Konzentration am Boden ¢« [mg g™] erfolgt nach

Vig [ f

Ck = CLsg
oden

mit f = Faktor zur Umrechnung von mlin L (= 0.001 L ml'l),V,_sg = Volumen der Extraktionslésung

(= 250 ml), Mgy, = Einwaage Boden (= 20 g). Fur die Ergebnisangabe soll die Konzentration auf
100 g Boden bezogen werden.

3.3 Aufgabe

Es sollen 2 Béden mit 3 unterschiedlichen Lésungen extrahiert und die Ergebnisse interpretiert
werden. Stellen Sie die Ergebnisse in der Einheit mg (100 g Boden)™ fiir beide B&den in
geeigneter Weise (tabellarisch, grafisch) dar. Erkldren Sie im Protokoll, warum von
Extraktionsmittel zu Extraktionsmittel unterschiedliche relative Veranderungen der extrahierten
Nahrstoffe auftreten! Welchen Einfluss hat die Art des Bodens darauf? Wie genau sind ihre
Ergebnisse? Welche EinflussgréBen verursachen welche Unsicherheit in den Ergebnissen?



Versuch B4: Austauschbare Kationen und

Austauschkapazitat

Versuchszweck: Lernziel: Aufwand:

4.1 Grundlagen

Boden enthalten adsorptiv gebundene Kationen, von denen Ca, Mg, Na, Al und H mengenmaBig
bedeutsam sein kdnnen. Durch Kontakt der Festsubstanz eines Bodens mit einem Elektrolyten,
z.B. beim Perkolieren einer Salzlésung, kénnen adsorbierte lonen einer Art durch solche einer
anderen Art ausgetauscht werden. Sie kénnen dann in der Gleichgewichtslésung bzw. im
Perkolat nachgewiesen und quantitativ bestimmt werden (Kretschmar, 1996). Von boden-
kundlichem Interesse sind die Art und Menge sowie die Mengenverhaltnisse der austauschbar
adsorbierten Kationen, da diese die chemischen und physikalischen Bodeneigenschaften
beeinflussen und haufig Aufschluss Uber die Bodenentwicklung geben. Aus dem Austausch-
verhalten eines Bodens gegenlber bestimmten Kationen lassen sich auBerdem Ruickschlisse auf
die Art und den Zustand der Austauscher ziehen. Die wichtigsten Zusammenhange sollen in zwei
Versuchen erarbeitet werden.

Fur diese Versuche werden Bodenproben mit einer frischen wassrigen Lésung einer lonenart, die
der Boden anfangs nicht enthalt, versehen. Nach kraftigem Schiutteln mit der Hand und
anschlieBendem Zentrifugieren wird der Uberstand in einem Messkolben aufgefangen. Der
Vorgang wird mehrfach wiederholt. Damit kann praktisch vollstandiger Austausch herbeigefihrt
werden. Die hierflr notwendige Menge an Austauschldsung ist ein Erfahrungswert. Das in dem
Messkolben aufgefangene Eluat wird bis zur Eichmarke aufgeflllt und umgeschittelt. Die
Bestimmung der einzelnen Kationenarten geschieht nach Methoden der analytischen Chemie.

4.2 Versuchsdurchfiihrung

4.2.1

Extraktion

Es sollen die durch lonenaustausch freisetzbaren Mengen an Ca, Mg, K, Na und Al sowie deren
Summen, die Kationen-Austauschkapazitat, bestimmt werden. Eine 5,00 g-Bodenprobe wird im
Zentrifugenbecher mit 25 ml 0,1 M BaCl, als Austauschlésung von Hand aufgeschittelt und
anschlieBend zentrifugiert. Der Uberstand wird in einem 100 ml-Messkolben aufgefangen. Dieser
Vorgang wird 3 mal wiederholt. Der Messkolben wird aufgeftllt und homogenisiert.
AnschlieBend werden ca. 10 ml Extraktionslésung durch einen 0,45 pm Zellulose-Nitrat-
Membranfilter in ein Autosampler-Probengefal3 gedriickt.

Entsorgung: Die Bariumlésungen sind in einer gesonderten Bariumabfallflasche zu sammeln. Sie
dirfen nicht in den Ausguss gelangen!




4.2.2

4.2.3

Versuch B1: Kationenaustauschkapazitat 11

Bestimmung von K, Na, Ca, Mg

Die Bestimmung von K, Na, Ca und Mg erfolgt im Atom-Absorptionsspektrometer (AAS). Die
Standardreihe steht zur Verfligung.

Berechnung

Der Gehalt eines Elements am Boden, csq [mg g7}, errechnet sich aus der Konzentration des
Elements in der analysierten Losung cas [mg L™] unter Beriicksichtigung des Volumens der
Extraktionslésung Ve (= 0,100 L) und der Bodeneinwaage mgq (= 5,0 ).

Vet
Cod =Cans (1)
Bd

FUr die Ermittlung der Austauschkapazitat an 100 g Boden mussen die Konzentrationen cgg in
Ladungsmenge pro 100 Gramm umgerechnet werden. Dies erfolgt unter Berlcksichtigung der
Atomgewichte A¢ [g Mol™], der Wertigkeit der Kationen z [-], sowie durch Multiplikation mit
einem Faktor f = 100 zum Bezug des Ergebnisses auf die Bodenmasse Mgeag = 100 g.

Z
Ccharge =Cgy O (2)

A

mit C

charge = Ladungsmenge des Kations am Boden [mMol. (100 g) .

Bestimmung von Al

Die Bestimmung von Aluminium erfolgt Uber Titration. 50 ml der Extraktionslésung werden mit
einer Vollpipette in einen 250 ml Erlenmeyerkolben pipettiert und mit 0,02 M NaOH gegen
Phenolphthalein als Indikator (Triphenylmethan-Farbstoff, einer der bekanntesten pH-Indikatoren,
pK, = 9,2) bis zum Farbumschlag nach Rosa titriert.

Berechnung

Bei der Titration entspricht die verbrauchte Laugenmenge einer aquivalenten Menge Al. Die

Berechnung der durch Aluminium belegten Austauscherladung im Boden [mMol. g™] erfolgt
durch

c :VNaOH Moy Vexrisg 3)
Vritrisg [Meg

itrLsg

mit Vo [Ml] = verbrauchtes Volumen an Lauge, M oy = Molaritdt der Lauge (= 0,02 Mol L
") VearLsg = Volumen der Extraktionsldsung (= 100 ml), Vi o = Volumen der titrierten Losung

(= 50 ml), und mgg = Bodeneinwaage (= 5,0 g)*. Multiplikation mit dem Faktor f = 100 ergibt den
Anteil Ladung von Aluminium an 100 g Boden

C

charge

=c[f 4

Y In Gleichung (3) kompensieren sich zwei zusatzlich benstigte Umrechnungsfaktoren von Mol in mMol
(=1000) und von mg in g (=0.001).
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4.3 Aufgabe

Die Summe aus K, Na, Ca, Mg u. Al entspricht der Austauschkapazitat in mMol. (100 g Boden)™.
Stellen Sie die Ergebnisse inklusive ihrer Unsicherheiten in geeigneter Form (tabellarisch, grafisch)
zusammen. Achten Sie insbesondere auf die saubere Handhabung der Einheiten. Wie genau ist
ihre Analyse? Welche Analyseschritte verursachen die gréBten Unsicherheiten? Entsprechen ihre

Ergebnisse den Erwartungen flr den Bodentyp?
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