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1 Подготовка образцов к химическому анализу

1.1 Общие требования к отбору образцов
Одними из важнейших этапов получения достоверных результатов, реально отражающих химический состав почвы, растений и удобрений, являются правильный отбор и подготовка проб к анализу. Неправильное или несвоевременное взятие образцов приводит к искажению результатов анализа и неверному заключению о качестве исследуемого материала. При неправильном отборе проб дальнейший даже самый тщательный химический или инструментальный анализ не может исправить положение, и полученные результаты будут недостоверны.

К отбору проб предъявляются определенные требования. Основное из них – получение представительного среднего образца, в котором наиболее полно отражена неоднородность химического состава всей партии анализируемого материала. Отобранный образец всегда должен быть репрезентативным, что позволяет распространять результаты его анализа и выводы на весь изучаемый объект.

Отбор проб для агрохимических анализов осуществляют с помощью специальных приспособлений (щуп, бур, пробоотборник) или вручную. В зависимости от назначения отобранные из общей партии образцы подразделяют на разовые (точечные), объединенные (общие) и средние.

Разовая (индивидуальная) проба представляет собой небольшую часть общей массы исследуемого материала, отобранного в каком-то конкретном месте (локально). Ее используют для составления смешанного образца или для характеристики пестроты качества материала при дальнейшем его индивидуальном анализе. Масса разовой пробы зависит от вида анализируемого вещества и технических средств, используемых для отбора образцов. При анализе почвы, зерна, удобрений и других сыпучих материалов масса разовой пробы колеблется обычно от 50 до 250 г, а при отборе клубней картофеля, початков кукурузы, корнеплодов – от 2 до 5 кг и более.

Общую (объединенную) пробу, например зерна какой-либо партии, растений с поля или опытной делянки, составляют из примерно равных по массе 5-10 и более разовых проб. Так как масса объединенной пробы, как правило, значительно превышает количество материала, необходимого для проведения химического и сопутствующих анализов, то из нее после тщательного перемешивания отбирают среднюю пробу, масса которой зависит от вида материала и количества предполагаемых анализов. Если партия исследуемого материала невелика, то общая или разовая проба может одновременно служить средним образцом. Каждая средняя проба должна быть однородной и типичной для анализируемой партии материала, реально отражать ее химический состав.

1.2 Отбор и подготовка к анализу образцов зерновых 
и зернобобовых культур

При ожидаемом урожае зерна менее 20 кг с делянки пробы его отбирают в мешок, закрепляемый на транспортере-элеваторе комбайна с помощью специального устройства.

Зерно с каждой делянки собирают в отдельный мешок с этикеткой. Чтобы исключить перемешивание зерна с двух делянок, необходимо после уборки его с каждой делянки остановить комбайн и дополнительно проработать на «холостом ходу» 3-4 мин и только после этого снять и взвесить мешок с зерном. Если ожидаемый урожай с делянки больше 20 кг и комбайн не оборудован приспособлением для отбора проб, их отбирают либо из мешков после уборки, либо во время выгрузки зерна из бункера комбайна. При отборе во время выгрузки под струю высыпаемого зерна через равные промежутки времени не менее двух раз подставляют мешок и берут необходимое количество зерна. С каждой делянки (из каждого мешка) для оценки качества урожая и определения влажности при уборке отбирают горстями или совком из мешка соответственно по 1,5-2,0 кг и 0,3-0,5 кг зерна.

Аналитическую пробу воздушно-сухого вещества массой 0,2-0,3 кг для сыпучих материалов (зерно и др.) берут специальным прибором – делителем. Если его нет, то необходимую массу аналитической пробы отбирают методом крестообразного деления. Для этого исходный образец высыпают на ровную поверхность, перемешивают и укладывают в виде квадрата слоем 1,5 см для мелкосемянных культур и до 5 см для крупносемянных. Затем с помощью линейки массу делят по диагонали на четыре равных треугольника. С двух противоположных треугольников зерно удаляют, оставшуюся массу уменьшают тем же методом до 0,2-0,3 кг. Аналитическую пробу семян перед анализом очищают от посторонних включений – комочков земли, соломы, семян сорняков, комочков головни, подсушивают в термостате при температуре не выше +650С и размалывают на мельнице типа «Пируэт». Если зерно твердое (ячмень, овес, зернобобовые, кукуруза), его предварительно грубо дробят на дисковых или молотковых мельницах, а затем домалывают на мельницах типа «Пируэт» или другие. Для различных видов анализов требуется неодинаковая тонина помола анализируемого материала, однако целесообразно всю аналитическую пробу размолоть до 0,5-1 мм. При размоле периодически отсеивают мелкие частицы, проходящие через сито с размером 1 мм, оставшиеся на сите частицы домалывают на той же мельнице. Частицы, проходящие через сито, не отбрасывают, а присоединяют к размолотой массе. Пробу перемешивают и помещают в коробку с этикеткой.

1.3 Отбор и подготовка к анализу образцов картофеля, 
сахарной свеклы и кормовых корнеплодов

Средние образцы картофеля отбирают за 1-2 дня до или во время уборки. По диагонали делянки выкапывают 10 растений, расположенных на равном расстоянии друг от друга. Клубни отряхивают от земли, отделяют от столонов и сортируют на стандартные и нестандартные.

Для среднего образца массой около 2 кг отбирают из стандартного картофеля не менее 20 клубней. Ботву отобранных растений измельчают на куски 1-2 см, перемешивают и отбирают средний образец массой 0,5 кг. Образец высушивают до воздушно-сухого состояния, предварительно взяв из него навеску для определения влажности.

Образцы кормовых корнеплодов (турнепса, брюквы, кормовой свеклы, кормовой моркови) отбирают за 2-3 дня до уборки. Выкапывают 10 типичных растений, расположенных на равных растениях друг от друга по диагонали делянки. В образец не должны входить цветущие растения, поврежденные механически или болезнями и вредителями. Выкопанные корнеплоды очищают от земли, обрезают с них нижние корешки и хвостики. Ботву обрезают одинаково по всем вариантам опыта у основания черешков листьев. После перемешивания отбирают средний образец 0,5 кг. Образцы корнеплодов и листьев немедленно отправляют  в лабораторию на анализ. Во время транспортировки их предохраняют от высыхания и увлажнения. 

Для определения крахмала в картофеле, каротина и некоторых других показателей в кормовых корнеплодах используют только свежие образцы естественной влажности. Корни или клубни моют щеткой и вытирают или слегка подсушивают на воздухе. У корнеплодов обрезают головку, тонкий конец корня и боковые корешки. У клубней картофеля удаляют остатки столонов.

Каждый корень или клубень разрезают по долевой оси через центр пополам, на четыре или восемь частей в зависимости от размера. Затем отбирают по одной части каждого корня или клубня и составляют аналитическую пробу массой не менее 0,5 кг.

Корнеплоды разрезают на мелкие куски вручную или на измельчителе, а затем пропускают через мясорубку или мезгообразователь. Измельченную массу пробы помещают в эмалированные емкости или стеклянные кристаллизаторы и до взятия навесок накрывают крышками или часовыми стеклами.

Средние образцы сахарной свеклы для оценки качества урожая берут за 2-3 дня до уборки растений. Для этого протягивают шнур по диагонали делянки и по линии шнура выкапывают подряд по пять растений из каждого рядка. Всего с каждой делянки выкапывают 20 растений.

Выкопанные растения очищают от земли тупой стороной ножа или щетками, обрезают боковые корешки и хвостики диаметром менее 1 см, взвешивают все растение (корнеплоды и ботву), а затем – корнеплоды с точностью до 0,1 кг (массу ботвы определяют по разности). Листья в пробах обрезают так, как принято при уборке всего урожая свеклы. При уборке урожая свеклоуборочным комбайном образцы берут из бункера или бурта. Из срезанной грубоизмельченной ботвы отбирают средний образец массой до 1 кг методом крестообразного деления. Анализ образца корнеплодов сахарной свеклы проводят в день отбора или не позднее чем через сутки.

Относительно сухую свеклу перед измельчением на терке очищают от земли капроновыми щетками, а влажную – сухой тканью. Если корнеплоды очень грязные, их моют и протирают фильтровальной бумагой. Для анализа из корнеплодов вырезают (выстругивают) сектор, обязательно доходящий до середины корня. Сектор вырезают диском терки на свободной от корневых волосков стороне по всей длине корнеплода от головки до хвостика. После измельчения каждого образца коробку, в которую собирают мезгу, тщательно очищают от остатков и вытирают сначала влажной, а затем сухой тряпкой. Мезгу тщательно перемешивают в эмалированном или оцинкованном тазу или противне до получения однородной по цвету массы, после чего берут из 5-6 мест среднюю аналитическую пробу массой около 0,5 кг, кладут в чашку, накрывают стеклом и направляют на анализ.

1.4 Отбор и подготовка к анализу кормовых культур

Однолетние и многолетние травы и травосмеси на сенокосах, а также посевы яровой и озимой вики, сои, сорго, кормового гороха скашивают со всей учетной площади делянок и взвешивают. С каждой делянки сразу же после скашивания берут из 15-20 точек по одному пробному снопу (около 1 кг), составленному из отдельных пучков растений. Образцы каждого укоса и всех повторений анализируют отдельно. В этих же образцах определяют влажность зеленой массы и урожай сена приводят к 16 %-й влажности.

Средние образцы кукурузы можно отобрать в различной фазе спелости. Если при уборке кукурузы мало початков молочно-восковой спелости (5-10% от общей массы), то для анализа берут смешанный образец, в который входят листья, стебли и початки пропорционально содержанию в урожае. По диагонали делянки на равных расстояниях друг от друга срезают 10 растений. Разделяют початки и стебли с листьями, измельчают на куски в 2-3 см и после тщательного перемешивания составляют средний образец массой 1 кг, соблюдая между фракциями ту пропорцию, в какой они были в исходном образце. 

Если кукурузу убирают в более поздней фазе созревания, то число среднесмешанных образцов удваивается, так как отбирают отдельно образец из початков полной, восковой и молочно-восковой спелости и образец из листьев стеблей и початков, не достигших молочно-восковой спелости. Масса каждого образца – 1 кг. Образцы составляют исходя из соотношения этих частей в урожае. Для этого каждую часть растения взвешивают, общую суммарную массу принимают за 100% и вычисляют процентное соотношение фракций.

Из предварительно грубоизмельченных на соломорезке или хлеборезке образцов сена, ботвы, стержней початков кукурузы отбирают аналитические пробы массой около 2 кг. Аналитическую пробу подсушивают и размалывают до тонины 1 мм.

1.5 Отбор почвенных проб и подготовка их к анализу

 При площади опытной делянки до 20 м2 один смешанный образец отбирается не менее чем из 5 проб, 20-100 м2 – из 10-15, а при площади более 100 м2 – не менее чем из 20 проб. В стационарных опытах, кроме того, в год закладки отбираются почвенные образцы по профилю почвы. Для этого вырываются почвенные разрезы на одной из делянок каждого повторения, и отбирается по одному смешанному образцу, который составляется на дерново-подзолистых почвах из 10 индивидуальных проб.

Для агрохимической характеристики сельскохозяйственных угодий почвенные образцы отбирают с пахотного слоя определенной площади поля (элементарного участка). Средний размер его составляет около 10 га и может колебаться от 6 до 12 га. Почвенные образцы по элементарным участкам отбирают тростевым буром на глубину пахотного слоя. Для отбора одного смешанного образца необходимо проводить 30-35 уколов, общий вес образца должен быть 0,6 кг. Точечные пробы отбираются через равные промежутки. Почвенные образцы упаковывают в матерчатые или полиэтиленовые мешки и маркируют.

Почвенные образцы при подготовке к анализу доводят до воздушно-сухого состояния в сушильном шкафу или сушильной камере при температуре 40-450С. 

Для отбора лабораторной пробы исходный образец, взятый в поле и доведенный до воздушно-сухого состояния, высыпают на лист чистой бумаги. Крупные комки почвы раздавливают руками или измельчают в фарфоровой ступке пестиком до комков диаметром не более 5 мм. Корни, гальку и т.д. из образца удаляют. Почву тщательно перемешивают и придают ей форму квадрата с толщиной слоя не более 1 см.

Затем образец делят линейкой по диагонали на четыре равные части. Две противоположные части и составят лабораторную пробу. Если она велика, то ее таким же способом уменьшают еще в 2 раза.

Лабораторную пробу измельчают в фарфоровой ступке пестиком с резиновым наконечником. Затем ее просеивают через сито с диаметром отверстий 2 мм. При определении общего азота и гумуса почвы просеивают через сито 0,25 мм. После этого из образца удаляют мелкие корни и корневые волоски наэлектризованной стеклянной или эбонитовой палочкой.
Подготовленные образцы помещают в картонные коробки или мешочки и маркируют.
1.6 Отбор проб минеральных  удобрений

Пробы удобрений, упакованных в мешки, отбирают щелевидным пробоотборником или любым аналогичным средством, обеспечивающим сохранность гранулометрического состава при отборе. Пробы отбирают из 1-3% мешков, но не менее чем из 10, щупом при горизонтальном положении мешка, погружая пробоотборник на ¾ длины мешка по двум диагоналям. Масса точечной пробы должна быть не менее 200 г.

Из насыпей пробы отбирают ручным закрывающимся пробоотборником из глубины не менее 30 см от поверхности по всей высоте насыпи. Точки отбора проб располагают по двум противоположным образующим для насыпей до 60 т и по четырем образующим для насыпей более 60 т. Расстояние между точками отбора по образующей конуса – 20-25 см, при этом исключается из отбора по 50 см от вершины и основания конуса.

Отобранные разовые пробы объединяют в общую пробу, перемешивают и сокращают на делителе ДЗК-1, ДМП-1 или квадратованием вручную до массы средней пробы не менее 1 кг.

Среднюю пробу плотно упаковывают в чистую сухую банку или двойной полиэтиленовый мешок, который завязывают. Маркируют среднюю пробу, указывая предприятие-изготовитель, наименование продукта, номер партии, сорт, марку, дату отбора пробы и фамилию исполнителя.

Отбор жидких удобрений проводят с помощью пробоотборника. Пробоотборник опускают до дна цистерны, последовательно отбирая пробы из трех слоев (верхнего, среднего, нижнего). Разовые пробы соединяют, тщательно перемешивают и среднюю пробу объемом не менее 250 см3 помещают в чистую сухую склянку с притертой пробкой. На склянку наклеивают этикетку с указанием наименования образца, номера партии, даты отбора и фамилии исполнителя.

Из средней пробы, поступившей в лабораторию, готовят аналитическую пробу. Для подготовки аналитической пробы из средней используют делитель типа ДСМ-1, ДМП-1 или любой другой механический делитель, обеспечивающий равномерность деления средней пробы по массе с относительной погрешностью не более 15%. Масса аналитической пробы – от 100 до 250 г.

1.7 Отбор проб органических удобрений и подготовка их к анализу
Характерной особенностью навоза как удобрения является его крайняя неоднородность, обусловленная неодинаковым распределением в общей массе основных компонентов – экскрементов, подстилки и мочи животных; изменением его качества под влиянием промораживания, подсыхания, а также в зависимости от сезонного рациона кормления животных. При любом способе хранения навоза всегда обнаруживаются существенные различия в его составе в нижних и верхних слоях штабелей. Поэтому отбор среднего образца для анализа является одной их ответственных операций.

Средние образцы навоза на животноводческих фермах нужно брать из тех мест хранения, откуда в ближайшие дни начинается вывозка удобрений для внесения в почву (без предварительной укладки в штабеля). 

Средние образцы органических удобрений на полях следует отбирать в каждом обследуемом хозяйстве из навоза всех видов животных, из смешанного навоза (если его применяют) и всех видов компостов. Образцы отбирают в каждой бригаде (отделении) на том поле, куда вывезено наибольшее количество этого удобрения. Средние образцы составляют из образцов, отобранных на поле из штабелей первых, средних и последних сроков вывозки.

Пробы твердых органических удобрений из навозохранилищ и штабелей отбирают следующим образом: со всей площади торцовой стороны навозохранилища (штабеля) удаляют слой навоза или компоста толщиной 30-50 см. Затем из 8-10 точек в разных местах площади среза аккуратно отбирают буром с трех глубин (10-20, 90-100, 100-150 см) пробы органических удобрений. Аналогично отбирают пробы на противоположной стороне. Отобранные образцы перемешивают, разравнивают слоем 10-12 см и из различных мест отбирают пробы для составления среднего образца для анализа массой 0,5-0,6 кг.

Средние образцы помещают в полиэтиленовые мешки или стеклянные банки, привязывают этикетки с указанием места и времени отбора. При невозможности выполнения анализов в день отбора образцы консервируют с помощью 3-5 см3 толуола, закрывают и помещают в холодильник. 
1.8 Техника безопасности при работе в агрохимических 
лабораториях

В агрохимических лабораториях студентам приходится работать с кислотами, щелочами, горючими, взрывоопасными и ядовитыми веществами, пользоваться аналитическими и электрическими приборами. Поэтому здесь необходимо соблюдать дисциплину и установленные правила.

Основными причинами несчастных случаев, происходящих в лабораториях, являются неподготовленность студентов к выполнению данной аналитической работы и нарушение правил техники безопасности. Только менее 1% всех несчастных случаев обусловлено стечением непредвиденных обстоятельств.

Приступая к аналитической работе, студент должен ясно представлять характер и последовательность проведения анализа, работать аккуратно и без суеты. Все результаты анализа, расчеты и выводы записываются только в рабочую тетрадь.

В агрохимической лаборатории не разрешается работать без спецодежды. В помещениях лаборатории запрещается принимать пищу или хранить продукты питания, загромождать рабочие столы посторонними предметами.

Концентрированные кислоты и щелочи, ядовитые вещества, едкие и летучие жидкости берут с помощью мерных цилиндров или автоматической пипеткой, снабженных специальным заборным устройством (резиновой грушей, пипетатором).

При использовании концентрированных кислот для приготовления растворов во избежание их разбрызгивания при нагревании приливают кислоту в воду, а не наоборот.

Все электроприборы, питающиеся от сети, должны быть заземлены. Перед включением прибора необходимо тщательно осмотреть шнур, проверить исправность изоляции. Не следует включать приборы мокрыми руками. Работающие в лаборатории должны знать, где находится рубильник, выключатель, с помощью которых, в случае пожара от электропроводки, немедленно отключить электроприборы от сети.Запрещается оставлять без присмотра работающие приборы с легковоспламеняющимися и взрывоопасными веществами, газовые горелки, сетевые аналитические и электронагревательные приборы.

При химических ожогах кислотами, щелочами и другими едкими веществами, прежде всего ватным тампоном удаляют с пораженного места их остатки (капли), промывают большим количеством воды и обрабатывают нейтрализующими веществами – 2-3%-ным раствором питьевой соды или бикарбоната аммония при поражении кислотой и 2%-ным раствором уксусной или борной кислоты при поражении щелочью. Пораженные места смазывают мазью от ожогов или борным вазелином и накладывают повязку.

При поражении электротоком пострадавшего немедленно обесточивают путем отключения рубильника и тотчас же делают искусственное дыхание до прихода медицинского работника. 
2 Анализ растений
2.1 Определение влаги и сухого вещества в растениях 
гравиметрическим (весовым) методом

Принцип метода. Он основан на учете изменения массы растительного материала при высушивании его в сушильном шкафу при температуре 100-1050С до постоянной массы, при этом удаляются все виды влаги: свободная и гигроскопическая.

Ход анализа. Предварительно высушенные бюксы (стеклянные, металлические) в сушильном шкафу при температуре 100-1050С до постоянной массы и охлажденные в эксикаторе взвешивают на технических весах. Затем в них берут навеску растительного материала (воздушно-сухого – 2-3 г, сырого – 5-7 г) и высушивают в сушильном шкафу (с открытыми крышками) при температуре  100-1050С в течение 5-6 часов.

После высушивания бюкс закрывают крышкой, переносят в эксикатор, охлаждают до комнатной температуры и взвешивают. Высушивание повторяют до постоянной массы. После первого взвешивания навеску сушат еще 1,5-3 часа.

Вычисление результатов анализа. Содержание сухого вещества рассчитывают по формуле:
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Содержание влаги рассчитывают по формуле:
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где С – содержание сухого вещества, %;

В – содержание влаги, %;

а – масса пустого бюкса, г;

в – масса бюкса с навеской растительного материала до высушивания, г;

с – масса бюкса с навеской растительного материала после высушивания, г.
Оборудование и материалы. Сушильный шкаф, технические весы, бюксы, шпатели, эксикатор.

2.2 Сухое озоление растений

Для количественного определения входящих в состав растений элементов минерального питания необходимо осуществить минерализацию (озоление) аналитической пробы растительного материала. Известны два способа озоления растительных проб: сухое и мокрое.
Принцип метода. Основан на сжигании растительной пробы путем сжигания ее в муфельной печи при контролируемом температурном режиме (500 ± 250С). Органические соединения растений сгорают с образованием летучих соединений – оксидов С, Н, N. Все другие элементы остаются в золе в виде оксидов и солей.

Ход анализа. Пробу воздушно-сухого растительного материала массой 0,5-1,0 г взвешивают на аналитических весах и помещают в фарфоровый тигель. Тигель ставят в холодный муфель и обугливают образцы при температуре 220-2500С до прекращения выделения дыма (обугливание можно проводить и на электроплитке). После этого повышают температуру в муфеле до 500±250С (до темно-красного каления) и озоляют растительный материал при этой температуре в течение 4 часов. Минерализацию считают законченной, когда зола станет белого или серого цвета без обугленных частиц. Если в золе остаются обугленные частицы, то охлажденную золу дожигают в муфеле еще 1 час.

Полученную золу охлаждают, смачивают дистиллированной водой и приливают 5 см3 НСI (1:3), нагревают на электроплитке до растворения золы. Полученный раствор золы переносят в мерные колбы на 100 см3, доводят дистиллированной водой до метки.

Раствор золы используют для определения зольных элементов, чаще всего для определения микроэлементов и тяжелых металлов.
Оборудование и материалы. Муфельная печь, аналитические весы, электроплитка, фарфоровые тигли, стеклянные палочки, мерные колбы на 100 см3, воронки, пипетки на 5 см3.

Реактивы. НСI (разбавленная 1:3).

2.3 Мокрое озоление по И.Г. Кьельдалю

Принцип метода. Метод мокрого озоления, предложенный в 1883 г. И.Г. Кьельдалем, основан на полном разложении органического вещества пробы растений путем сжигания ее с H2SO4 и H2O2 (катализатор) при температуре до 3380С. В качестве катализатора может быть использован селен, K2SO4, Na2SO4, CuSO4 и др. Этот метод исключает потери азота, а следовательно, дает возможность определения азота в растениях.

Химические процессы, протекающие при минерализации:

1. 2H2SO4→2SO2+2H2O+2O
2. H2O2→H2O+O

3. R- NH2COOH+nO2→nCO2+nH2O+NH3

4. C6H12O6+12H2SO4→6CO2+18H2O+12SO2
5. 2NH3+H2SO4→(NH4)2SO4
Ход анализа. На аналитических весах (с точностью до 0,001 г) взвешивают 0,15-0,20 г воздушно-сухого тонко измельченного растительного материала и переносят его в колбу Къельдаля. Затем в колбу мерным цилиндром приливают  5 см3 концентрированной H2SO4 и осторожно по каплям при помешивании добавляют 2-3 см3 H2O2. Колбу ставят на электроплитку, расположенную в вытяжном шкафу, и нагревают до побурения жидкости (примерно 20 мин.). Затем колбу снимают с плитки, дают ей остыть и осторожно по стенке колбы приливают 3-4 капли H2O2 и снова нагревают на плитке (около 15 мин.). Добавление H2O2 повторяют подобным образом до обесцвечивания раствора. 

После минерализации колбу охлаждают и осторожно приливают в нее немного дистиллированной H2O, взбалтывают и переносят в мерную колбу вместимостью 200 см3. Колбу Кьельдаля промывают еще несколько раз. Объем жидкости в мерной колбе доводят дистиллированной H2O до метки.

Полученный минерализат используют для определения азота, фосфора, калия и других элементов питания.

Оборудование и материалы. Аналитические весы, электроплитка, колбы Къельдаля, мерные цилиндры, мерные колбы на 200 см3, воронки.

Реактивы. Концентрированная H2SO4, H2O2.

2.4 Титриметрический метод определения общего азота в растениях по методу И.Г. Кьельдаля

Принцип метода. Метод основан на улавливании титрованным раствором серной кислоты аммиака, который выделяется при взаимодействии солей аммония со щелочью. Избыток кислоты, не связанный с аммиаком, оттитровывают нормальным раствором щелочи в присутствии индикатора. Азот отгоняют на аппарате Кьельдаля.

Реакции при отгоне азота:

1. (NH4)SO4+2NaOH=Na2SO4+2NH4OH
2. 2NН4OH→2NH3+2H2O

3. 2NH3+H2SO4=(NH4)2SO4

Реакция при титровании:

(NH4)2SO4+H2SO4(остаток)+2NaOH=Na2SO4+(NH4)2SO4+2H2O

Ход анализа. В приемник (химический стакан) аппарата Къельдаля из бюретки приливают 20 см3 0,1н H2SO4, прибавляют 5 капель индикатора Гроака. Далее приемник устанавливают под холодильник так, чтобы кончик холодильника был полностью погружен в 0,1н H2SO4.

100 см3 полученного минерализата мерной колбой переносят в отгонную колбу Къельдаля. Затем сюда же осторожно по стенке колбы мерным цилиндром приливают 20 см3 40% NaOH. Сразу же (во избежание потер NH3) колбу закрывают пробкой, пускают воду в холодильник и включают парообразователь.

Отгон аммиака ведут в течение 25 мин., за 5 мин. до окончания отгона NH3 кончик холодильника освобождают от раствора. По окончании отгона кончик холодильника ополаскивают дистиллированной водой в приемник, отключают парообразователь и холодильник.

Содержимое приемника титруют из бюретки 0,1н NаОН до перехода фиолетовой окраски в зеленую.

Вычисление результатов. Содержание общего азота в растительных пробах вычисляют по формуле


[image: image4.wmf]m

100

 

0,0014

)

T

 

 

â

 

-

T

 

(a

 

 

%

 

N,

2

1

×

×

×

×

=

,

где а – объем 0,1н H2SO4 в приемнике, см3;

Т1 – поправка к титру 0,1н H2SO4;

в – объем 0,1н NaOH, пошедший на титрование, см3;

Т2 – поправка к титру 0,1н NaOH;

0,0014 – количество азота (NH3), связанное 1 см3 0,1н H2SO4, г;

m – масса навески в объеме минерализата, взятого для определения азота, г.

Содержание сырого протеина рассчитывают умножением количества общего азота на 6,25, который получается из следующих вычислений. Среднее содержание азота в белке составляет 16%. Следовательно, коэффициент пересчета азота (К) в сырой протеин равен:
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Коэффициент 6,25 не является постоянным для сельскохозяйственных культур, его величина зависит от содержания азота в белке конкретной культуры (табл. 1).

Таблица 1 – Коэффициенты пересчета азота в белок (протеин)
	Продукция
	Содержание азота в белке, %
	Коэффициент

	Сено и зеленая масса трав, корнеплоды, зерно зерновых и зернобобовых культур, пивоваренный ячмень
	16,0
	6,25

	Зерно гречихи, кукурузы
	16,6
	6,0

	Зерно пшеницы, тритикале, ржи
	17,6
	5,7

	Семена льна и других масличных культур
	18,2
	5,5


Примечание. Содержание протеина определяют умножением количества белкового азота на соответствующие коэффициенты.

Оборудование и материалы. Аппарат Кьельдаля. Химическая посуда: бюретки, стаканы, мерные колбы на 100 см3, цилиндры.

Реактивы: 0,1н H2SO4, 0,1н NaOH, 40% NaOH, индикатор Гроака.

2.5 Фотоколориметрический метод определения общего азота в растениях с реактивом Несслера по методу А.Т.Усовича

Принцип метода. В основу метода положено взаимодействие иона аммония со щелочным раствором ртутно-йодистого калия (реактив Несслера) с образованием комплексной соли желтого цвета и ее фотоколориметрирование при длине волны 400 нм (синий светофильтр). 

(NH4)SO4+8KOH+4K2(HgJ4)=2HgOHg[NH2]J+14KJ+K2SO4+6H2O

                     [р.Несслера] [комплексная соль желтого цвета]

Интенсивность окраски раствора прямопропорциональна содержанию азота в пробе.

Присутствие в растворе Са2+ и Mg2+ и некоторых других катионов мешает определению аммония, так как они с реактивом Несслера дают нерастворимые осадки и вызывают помутнение раствора. Такое действие катионов кальция и магния устраняется добавлением к испытуемому раствору сегнетовой соли (калий-натрий виннокислый – KNaC4H4O6).

Ход анализа. Из общего объема (200 см3) минерализата пипеткой берут 3 см3 раствора и помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3. Приливают дистиллированной воды (примерно до половины объема колбы), 4 см3 25% раствора сегнетовой соли. Снова доводят объем в колбе Н2О примерно до 90 см3 и для нейтрализации раствора приливают 6 см3 2н NаОН. Сразу после прибавления щелочи в колбу вносят 2 см3 реактив Несслера, доводят объем раствора до метки (100 см3), хорошо перемешивают и фотоколориметрируют (определяют коэффициент светопоглощения, Т) при длине волны 400 нм.

Вычисление результатов анализа. По градуировочному графику находят концентрацию азота в 100 см3. Содержание общего азота в растениях рассчитывают по формуле
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где, N – содержание общего азота в растениях, %;

a – количество азота, найденного по графику, мг;

V – объем минерализата, см3;

V1 – объем минерализата, взятый для фотоколориметрирования, см3;

m – масса навески, мг;

100 – коэффициент перевода в %.

Построение градуировочного графика. В начале готовят стандартный раствор азота. Для этого на аналитических весах взвешивают 0,382 г NH4Cl (высушенного 1 час при 1050С), растворяют дистиллированной Н2О в мерной колбе на 1 дм3. В 1см3 стандартного раствора содержится 0,1 мг N.

Рабочий стандартный раствор получают разбавлением стандартного раствора в 20 раз (5 см3 стандартного раствора разбавляют дистиллированной водой в мерной колбе до 100 см3). 

Для приготовления шкалы стандартных растворов берут пипеткой указанный в таблице 2 объем рабочего стандартного раствора и помещают в мерные колбы на 100 см3. Далее выполняют ход анализа, как и с анализируемыми образцами (см. выше).

Таблица 2 – Приготовление шкалы стандартных растворов

	№ колбы
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8

	Объем рабочего раствора, см3/100см3
	2
	4
	6
	8
	10
	15
	20
	30

	Количество N, мг/100см3
	0,01
	0,02
	0,03
	0,04
	0,05
	0,075
	0,10
	0,15


Далее приступают к построению градуировочного графика. На миллиметровой бумаге на оси абсцисс (х) откладывают содержание N в мг/100см3, на оси ординат (у)– показания ФЭК-2 (коэффициент светопропускания). По точкам на графике проводят линейную зависимость коэффициента светопропускания от концентрации азота, которая должна проходить через О. Графическая зависимость коэффициента светопропускания от концентрации азота – обратнопропорциональная.

Оборудование и материалы. Электрофотоколориметр КФК-2 (λ-400нм, ℓ-10мм), мерные колбы на 100 см3, пипетки, воронки.

Реактивы. 2 н NaOH, реактив Несслера, 25% раствор сегнетовой соли.
2.6 Определение белкового азота в растениях по методу Бертрана

Пищевая и кормовая ценность урожая многих сельскохозяйственных культур определяется содержанием в них белка. В зерне зерновых культур содержится от 7 до 18%, а у бобовых – от 20 до 35% белка.

Определение содержания белка в зерне зерновых и крупяных культур в настоящее время является обязательным при приемке урожая на элеваторах и перерабатывающих зерно предприятиях.

Принцип метода. Метод определения белкового азота основан на способности белковых молекул денатурировать и выпадать в осадок (осаждаться) под воздействием сульфата меди в щелочной среде [CuSO4×Cu(OH)2]. Осадок белка отмывают от небелковых и растворимых азотсодержащих веществ и озоляют серной кислотой с Н2О2 с последующим определением белкового азота по Кьельдалю или по Усовичу. Найденное количество азота пересчитывают на белок (см. таблицу 1).

Ход анализа. 0,2 г воздушно-сухой или 5 г сырой растительной пробы взвешивают на аналитических весах и помещают в химический стакан, приливают 50 см3 дист. Н2О. Содержимое стакана перемешивают стеклянной палочкой и стакан устанавливают на кипящую водяную баню. После того как температура в стакане достигнет 600С прибавляют в стакан 25 см3 раствора CuSO4, а затем при помешивании небольшими порциями приливают 25 см3 40% раствора NaOH. Образовавшаяся соль [CuSO4×Cu(OH)2] осаждает белки. Содержимое стакана оставляют на 1 час. Затем содержимое стакана фильтруют в колбу вместимостью 250-300 см3, сливая по стеклянной палочке жидкость над осадком. К осадку приливают горячую дистиллированную воду и несколько раз его промывают дистиллированной водой, постепенно перенося осадок на фильтр, и продолжают промывать горячей дистиллированной водой до исчезновения ионов SO42- в фильтрате (по реакции с раствором BaCl2).

Далее осадок вместе с воронкой подсушивают в сушильном шкафу при температуре 50-600С до тех пор (1-2 часа), пока фильтр не будет легко сниматься с воронки.

После этого осадок вместе с фильтром помещают в колбу Кьельдаля, приливают 10-15 см3 концентрированной H2SO4 и 2-3 см3 Н2О2. Колбу Кьельдаля медленно нагревают, чтобы предотвратить вспенивание и выброс содержимого вследствие бурного кипения. Озоление в дальнейшем проводят таким же образом, как описано в п.2.2, а определение азота – как описано в п.2.4 или п. 2.5.

Оборудование и материалы. Весы аналитические, водяная баня, термометр, шпатели, цилиндры мерные на 25 см3, стаканы стеклянные на 250-300 см3, колбы конические на 200-300 см3, воронки стеклянные, фильтры бумажные.

Реактивы. Раствор медного купороса (CuSO4×5Н2О), 40% раствор NaOH, 10% раствор BaCl2.

2.7 Определение общего фосфора в растениях по методу 
Ж. Дениже в модификации А. Малюгина и С. Хреновой

Принцип метода. Метод, предложенный в 1896 г. Ж. Дениже, основан на образовании комплексного соединения синего цвета [(MoO2×4MoO3)2×H3PO4×4H2O] при взаимодействии фосфат-ионов (H2PO4-, HPO42-) с молибденово-кислым аммонием в присутствии восстановителя (SnCl2). Он восстанавливает шестивалентный молибден в пятивалентный (2Mo6++Sn2+=2Mo5++Sn4+), который и образует комплексное соединение, окрашивающее раствор в синий цвет. Интенсивность окраски раствора прямопропорциональна содержанию фосфора в растительной пробе. В дальнейшем окрашенный раствор фотоколориметрируют (определяют оптическую плотность или коэффициент светопропускания на электрофотоколориметре при длине волны 670 нм (красный светофильтр).

Ход анализа. Из минерализата берут пипеткой пробу объемом 5 см3 и помещают ее в мерную колбу вместимостью 100 см3, разбавляют раствор дистиллированной водой примерно до 50 см3. Затем приливают по 10 см3 разбавленной H2SO4 и молибдата аммония, взбалтывают и добавляют 6 капель SnCl2. Содержимое колбы доводят до метки, через 5-10 мин колориметрируют.

Вычисление результатов. Содержание фосфора в растительных пробах определяют по градуировочному графику, построенному по результатам фотоколориметрирования шкалы стандартных растворов, откладывая по оси Х содержание фосфора, а по оси Y – величину оптической плотности или коэффициент светопропускания.

Содержание общего фосфора в растениях вычисляют по формуле
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где а – количество Р2О5, найденное по графику, мг/100 см3;

V – объем минерализата, см3;

V1 – объем минерализата для фотоколориметрирования, см3;

m – масса навески, мг;

100 – коэффициент для пересчета в %.

Оборудование и материалы. Фотоколориметр КФК-2 [λ – 670 нм (красный светофильтр), ℓ - 10]. Химическая посуда: мерные колбы на 100 см3, пипетки, воронки.

Реактивы. Разбавленная H2SO4, молибденовокислый аммоний (MH4)6×Mo7O24×4H2O, SnCl2 – восстановитель. 

2.8 Определение общего калия в растениях методом 
пламенной фотометрии

Принцип метода. Метод основан на измерении светового излучения (эмиссии) атомами калия, находящимися в возбужденном состоянии в пламени пропана-бутана (1600-19000С). Калий излучает спектр света длиной волны 770 нм. Величина светового излучения прямопропорциональна содержанию калия в пробе.

Ход анализа. Оставшийся минерализат переносят во флаконы и определяют калий на пламенном фотометре, согласно инструкции работы на пламенном фотометре.

Вычисление результатов. Содержание калия в растительной пробе определяют по градуировочному графику, построенному по результатам пламенной фотометрии шкалы стандартных растворов, откладывая на оси Х содержание калия, а на оси У – показания прибора.

Содержание общего калия в растительных пробах вычисляют по формуле
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где, а – количество К2О, найденное по градуировочному графику, мг/дм3;

V – объем минерализата, см3;

m – масса навески для минерализации, мг;

1/1000 – содержание К2О в 1 см3, мг;

100 – коэффициент для пересчета в %.

Оборудование и материалы: пламенный фотометр ПФА-2-01, флаконы.

2.9. Определение содержания нитратов в растениях 
потенциометрическим (ионометрическим) методом

Принцип метода. Метод основан на измерении активности нитрат-иона (рNO3-) ион-селективным электродом в солевой суспензии 1% раствора алюмокалиевых квасцов. 

Ион-селективные электроды представляют собой чувствительные элементы (датчики), потенциал которых линейно зависит от концентрации иона NO3-. Погрешность метода – 12,5%.

Ход анализа. Свежую растительную продукцию измельчают ножницами или ножом и тщательно перемешивают. Плоды, корне- и клубнеплоды измельчают на терке. На аналитических весах в стакане объемом 100 см3 взвешивают 12,5 г измельченного растительного материала, приливают 50 см3 1% раствора алюмокалиевых квасцов. Экстрагируют нитраты из растительного образца путем помешивания стеклянной палочкой в течение 3 мин. В полученной суспензии измеряют активность нитрат-иона (pNO3) на рН-метре иономере Экотест-2000 или другой марки.

Измерение активности иона NO3 (pNO3) на рН-метре иономере Экотест-2000. Отградуированный по стандартным растворам KNO3 (10-4, 10-3, 10-2, 10-1М) прибор включить в сеть, прогреть 15 минут. Электроды (ион-селективный, электрод сравнения), находящиеся в дистиллированной Н2О, просушить фильтровальной бумагой, погрузить в стакан с суспензией. Нажать клавишу «вкл.» и «изм.». Через 1 минуту зарегистрировать показания прибора «pNO3», после этого нажать клавишу «отм.». Убрать стакан с суспензией. Промыть электроды дистиллированной Н2О.

Электрод сравнения между анализами хранят в дистиллированной Н2О, ион-селективный – в 0,001М растворе KNO3. При длительном перерыве  (более 1 недели) его хранят на воздухе в сухом стакане. А перед началом работы его вымачивают 1-2 часа  в 0,1М растворе KNO3.

Вычисление результатов. Для нахождения активности ионов нитратов (pNO3= -lgCNO3) в растительной пробе используют градуировочный график, построенный на миллиметровой бумаге. На оси абсцисс откладывают величины pNO3, соответствующие стандартным растворам: от pNO3 =10-1М до 4 pNO3=10-4 М (в этом диапазоне наблюдается линейная зависимость ЭДС от pNO3), а на оси ординат – ЭДС, mV.

Содержание нитратного азота в растительном материале вычисляют по формуле
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где pNO3 – отрицательный логарифм концентрации ионов NO3;

14 – атомная масса азота, г;

V – объем экстрагирующего раствора, см3;

m – масса растительной пробы, г;

103 – коэффициент пересчета в кг.

Содержание нитратного азота можно рассчитывать по преобразованной формуле (при соотношении растение: раствор = 1:4)

N-NO3 (мг/кг) = Antilog (4,75 – pNO3)

Содержание нитратного азота можно также определить по таблице 3.

Содержание N-NO3 пересчитывают в NO3 путем умножения N-NO3 на коэффициент 4,43 (молекулярная масса NO3=62, а N=14, коэффициент = 62:14=4,43).

Оборудование и материалы. Весы технические, иономер Экотест-2000, ион-селективный электрод ЭМ-NO3-01, электрод сравнения – стеклянный, хлорсеребряный, терки, ножи, шпатели, фарфоровые чашки, химические стеклянные стаканы на 100 см3, стеклянные палочки.

Реактивы. 1% раствор алюмокалиевых квасцов KAl(SO4)2×12H2O, стандартный 0,1М раствор KNO3 (для градуировки иономера).

Таблица 3 – Таблица для определения N-NО3 в сырых растениях, Н:Р=1:4, N-NО3=Аntilog (4,75-pNO3), Кп= N-NО3 в NО3=4,43
	Показания прибора, mV
	pNO3
	Содержание азота, мг/кг сырой массы
	Показания прибора, mV
	pNO3
	Содержание азота, мг/кг сырой массы

	200
	1,50
	1778
	219
	1,78
	933


	201
	1,51
	1738
	220
	1,80
	891

	202
	1,52
	1698
	221
	1,82
	851

	203
	1,54
	1622
	222
	1,84
	812

	204
	1,55
	1585
	223
	1,86
	776

	205
	1,56
	1549
	224
	1,88
	741

	206
	1,58
	1479
	225
	1,90
	708

	207
	1,59
	1445
	226
	1,92
	676

	208
	1,61
	1380
	227
	1,94
	646

	209
	1,63
	1318
	228
	1,96
	617

	210
	1,65
	1259
	229
	1,98
	589

	211
	1,66
	1230
	230
	2,00
	562

	212
	1,67
	1202
	231
	2,01
	550

	213
	1,69
	1148
	232
	2,02
	537

	214
	1,70
	1122
	233
	2,04
	513

	215
	1,72
	1072
	234
	2,05
	501

	216
	1,74
	1023
	235
	2,06
	490

	217
	1,75
	1000
	236
	2,10
	447

	218
	1,77
	955
	237
	2,12
	427


Продолжение таблицы 3
	238
	2,13
	417
	277
	2,75
	100

	239
	2,14
	407
	278
	2,76
	98

	240
	2,15
	398
	279
	2,78
	93

	241
	2,16
	389
	280
	2,80
	89

	242
	2,17
	380
	281
	2,81
	87

	243
	2,19
	363
	282
	2,82
	85

	244
	2,20
	355
	283
	2,84
	81

	245
	2,21
	347
	284
	2,85
	78

	246
	2,23
	331
	285
	2,87
	76


	247
	2,25
	316
	286
	2,89
	72

	248
	2,26
	309
	287
	2,91
	69

	249
	2,28
	295
	288
	2,93
	66

	250
	2,30
	281
	289
	2,94
	65

	251
	2,32
	269
	290
	2,95
	63

	252
	2,34
	257
	291
	2,97
	60

	253
	2,36
	245
	292
	2,99
	58

	254
	2,38
	234
	293
	3,01
	55

	255
	2,40
	224
	294
	3,03
	53

	256
	2,42
	214
	295
	3,05
	50

	257
	2,44
	204
	296
	3,07
	48

	258
	2,46
	195
	297
	3,09
	46

	259
	2,48
	186
	298
	3,10
	45

	260
	2,50
	178
	299
	3,13
	42

	261
	2,51
	174
	300
	3,15
	40

	262
	2,52
	170
	301
	3,16
	39

	263
	2,54
	162
	302
	3,17
	38

	264
	2,55
	159
	303
	3,19
	36

	265
	2,57
	155
	304
	3,20
	35

	266
	2,59
	145
	305
	3,21
	34

	267
	2,61
	138
	306
	3,23
	33

	268
	2,62
	135
	307
	3,25
	32

	269
	2,64
	129
	308
	3,26
	31

	270
	2,65
	126
	309
	3,28
	30

	271
	2,66
	123
	310
	3,30
	28

	272
	2,67
	120
	311
	3,31
	27,5

	273
	2,69
	115
	312
	3,32
	27

	274
	2,70
	112
	313
	3,34
	26

	275
	2,71
	110
	314
	3,35
	25

	276
	2,73
	105
	315
	3,36
	24


Продолжение таблицы 3
	316
	3,38
	23
	355
	4,01
	5,5

	317
	3,40
	22
	356
	4,03
	5,2

	318
	3,41
	22
	357
	4,05
	5,0

	319
	3,43
	21
	358
	4,07
	4,8

	320
	3,45
	20
	359
	4,08
	4,7

	321
	3,47
	19
	360
	4,10
	4,5

	322
	3,49
	18
	361
	4,12
	4,3

	323
	3,51
	17
	362
	4,14
	4,1

	324
	3,53
	16,6
	363
	4,16
	3,9

	325
	3,55
	16
	364
	4,18
	3,7

	326
	3,57
	15
	365
	4,20
	3,5

	327
	3,59
	14
	366
	4,22
	3,4

	328
	3,61
	14
	367
	4,24
	3,2

	329
	3,63
	13
	368
	4,26
	3,1

	330
	3,65
	12,6
	369
	4,28
	3,0

	331
	3,66
	12,3
	370
	4,30
	2,8

	332
	3,67
	12,0
	371
	4,31
	2,8

	333
	3,69
	11,5
	372
	4,32
	2,7

	334
	3,71
	11,0
	373
	4,34
	2,6

	335
	3,73
	10,5
	374
	4,35
	2,5

	336
	3,74
	10,2
	375
	4,37
	2,4

	337
	3,75
	10,0
	376
	4,39
	2,3

	338
	3,77
	9,6
	377
	4,40
	2,2

	339
	3,78
	9,3
	378
	4,42
	2,1

	340
	3,80
	8,9
	379
	4,43
	2,1

	341
	3,81
	8,7
	380
	4,43
	2,0

	342
	3,82
	8,5
	381
	4,44
	2,0

	343
	3,84
	8,1
	382
	4,45
	2,0

	344
	3,85
	7,9
	383
	4,47
	1,9

	345
	3,87
	7,6
	384
	4,48
	1,9

	346
	3,88
	7,4
	385
	4,50
	1,8

	347
	3,90
	7,1
	386
	4,52
	1,7

	348
	3,91
	6,9
	387
	4,54
	1,6

	349
	3,93
	6,6
	388
	4,56
	1,5

	350
	3,95
	6,3
	389
	4,58
	1,5

	351
	3,96
	6,2
	390
	4,60
	1,4

	352
	3,97
	6,0
	391
	4,62
	1,3

	353
	3,99
	5,8
	392
	4,64
	1,3

	354
	4,00
	5,6
	393
	4,66
	1,2


Продолжение таблицы 3
	394
	4,68
	1,2
	398
	4,76
	

	395
	4,70
	1,1
	399
	4,78
	

	396
	4,72
	1,1
	400
	4,80
	

	397
	4,74
	1,0
	
	
	


2.10 Определение железа в растениях фотоколориметрическим методом с роданидом калия

Принцип метода. Метод основан на взаимодействии ионов железа (Fe3+) с роданид ионом в кислой среде с образованием окрашенного в красный цвет комплексного соединения и последующем фотоколориметрическом определении светопоглощения или оптической плотности окрашенного раствора. Определение проводят после предварительного окисления Fe2+ в Fe3+ персульфатом аммония или перекисью водорода. Предел обнаружения железа – 0,05 мг/кг.

Ход анализа. После сухого озоления растительного образца массой 0,2-0,5 г золу в тигле растворяют 5 см3 HCl (1:3) при нагревании на  электроплитке. Раствор золы переносят в мерную колбу на 100 см3, затем тигель споласкивают 2 раза дистиллированной водой, которую также переносят в мерную колбу, приливают до половины объема колбы дистиллированной воды. После этого прибавляют 1 см3 Н2О2 и 1 см3 КCNS. Объем доводят до метки дистиллированной водой и колориметрируют при синем светофильтре (λ – 490 нм).

Вычисление результатов. Содержание железа в пробе определяют по градуировочному графику, построенному по результатам фотоколориметрирования шкалы стандартных растворов, откладывая на оси х содержание Fe, а на оси у – величину оптической плотности или коэффициента светопропускания.

Содержание Fe (мг/кг) в растениеводческой продукции вычисляют по формуле:
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где а – количество Fe, найденное по градуировочному графику, мг;

V – объем минерализата, см3;

V1 – объем минерализата, взятый для колориметрирования, см3;

m – масса пробы, г;

1000 – коэффициент пересчета в мг/кг. 

Оборудование и материалы. Фотоэлектроколориметр КФК-2 (λ - 490 нм, ℓ- 20 мм), мерные колбы на 100 см3, пипетки. 

Реактивы. Разбавленная 1:3 HCl, 50% раствор KCNS (роданид калия), 33% Н2О2.

2.11 Определение общей кислотности плодов и овощей

Принцип метода. В основу метода положено извлечение органических кислот из растений дистиллированной водой при нагревании. Извлеченные таким образом и отфильтрованные органические кислоты учитывают титрованием 0,1н раствором щелочи. Результаты определений пересчитывают на яблочную кислоту, умножая количество 0,1н NаОН, пошедшей на нейтрализацию, на коэффициент 0,0067.

Ход анализа. Среднюю пробу плодов или овощей измельчают на терке, перемешивают и отвешивают в тарированной фарфоровой чашке на электронных весах 25 г мезги. Навеску без потерь смывают дистиллированной водой в мерную колбу вместимостью 250 см3. Объем жидкости в колбе доводят примерно до 150 см3 и колбу устанавливают в водяную баню, где температуру поддерживают на уровне 800С.

Экстракцию органических кислот проводят выдерживанием колбы в водяной бане в течение 30 минут. Через каждые 5 минут содержимое колбы взбалтывают. Затем содержимое колбы охлаждают (можно под струей холодной воды) и объем доводят до метки дистиллированной водой. Содержимое колбы тщательно перемешивают и фильтруют. Берут 50 см3 фильтрата пипеткой в химический стакан или коническую колбу и титруют в присутствии 3-4 капель фенолфталеина 0,1н раствором NаОН до появления слабо-розовой окраски, не исчезающей в течение 1 минуты.

Вычисление результатов. Определение общей кислотности (в %) проводят по формуле:

Х = а . Т . 0,0067 . 20,

где а – объем 0,1н щелочи, пошедший на титрование, см3;

Т – поправка к титру 0,1 н щелочи;

0,0067 – коэффициент для перевода кислот на яблочную кислоту;

20 – для выражения кислотности в процентах.

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, водяная баня LW-8, терки, мерные колбы на 250 см3, фарфоровые чашки, химические стаканы, пипетки, бюретки, фильтры, воронки, стеклянные палочки.

Реактивы. 0,1н раствор NaOH, 1%-ый спиртовой раствор фенолфталеина.

2.12 Определение аскорбиновой кислоты (витамина С) 
по И. Мурри

Недостаток аскорбиновой кислоты (С6Н8О6) в пище человека ведет к развитию ряда недомоганий. Определение содержания витамина С в плодах и овощах имеет важное значение для характеристики их пищевой ценности.

Принцип метода. Метод основан на способности аскорбиновой кислоты восстанавливать целый ряд органических соединений, и в том числе красителя 2,6-дихлорфенолиндофенол в бесцветное соединение. Количество обесцвеченной краски соответствует количеству аскорбиновой кислоты в анализируемом материале.

Ход анализа. Доставленную с поля в лабораторию для анализа среднюю пробу (плодов, кочанов, корнеплодов, клубней, листовых овощей) предварительно грубо измельчают ножом из нержавеющей или хромированной стали на стеклянной пластинке или в фарфоровой чашке. Необходимо помнить, что следы железа и в особенности меди катализируют разрушение витамина С. Весь процесс измельчения необходимо выполнить как можно быстрее. Из измельченного и хорошо перемешанного материала берут навеску в фарфоровую чашку на электронных весах. Навеску исследуемого материала 5-10 г или больше (в зависимости от содержания аскорбиновой кислоты) заливают в фарфоровой чашке 20 см3 1% соляной кислоты и быстро растирают пестиком до образования однородной массы. Процесс растирания не должен длиться больше 10 минут. Полученную массу (гомогенат) сливают из чашки (через стеклянную палочку и воронку) в мерную колбу на 100 см3. Чашку, пестик и палочку многократно смывают 1% щавелевой кислотой в ту же колбу, перемешивают и доводят до метки.

Закрывают пробкой, сильно встряхивают и оставляют стоять 10-15 минут для лучшей экстракции аскорбиновой кислоты и осаждения белков. Затем содержимое колбы выливают на сухой фильтр и отфильтровывают часть экстракта (около 50 см3) в сухой стакан или колбу. Из полученного фильтрата пипеткой берут 2 параллельные пробы по 10 см3, переносят в стаканчики и титруют из микробюретки 0,001н раствором краски (2,6-дихлорфенолиндофенол) до появления ясно-розового окрашивания, не исчезающего в течение 1 мин., каждую каплю краски размешивая в стаканчике стеклянной палочкой.

Необходимо определить редуцирующую способность применяемых для экстракции кислот (смесь 5 см3 1% НСI и 20 см3 1% щавелевой кислоты).

Для этого две порции кислоты по 10 см3 титруют той же краской до ясно-розового окрашивания. Полученную поправку вычитают из данных титрования опытных растворов.

Вычисление результатов. Содержание аскорбиновой кислоты в растениях обычно принято выражать в миллиграммах на 100 г исследуемого материала. Вычисляется оно по следующей формуле:
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где а – объем раствора краски (с вычетом поправки на титрование чистого растворителя), пошедший на титрование экстракта (средняя из двух титрований);

Т – поправка к титру краски;

V – общий объем экстракта, см3;

V1 – объем экстракта, взятого для титрования, см3;

m – навеска исследуемого материала, г;

0,088 – на титрование 1 мг аскорбиновой кислоты идет 11,4 см3 точно 0,001н раствора 2,6-дихлорфенолиндофенола, следовательно, 1 см3 точно 0,001н раствора этой краски отвечает 0,088 мг аскорбиновой кислоты.

Установление титра краски (по Прокошеву)

Известно, что 1 см3 0,001н раствор йодата калия эквивалентен 0,088 мг аскорбиновой кислоты. Готовят раствор аскорбиновой кислоты слабой концентрации, для чего 1,5 мг аскорбиновой кислоты растворяют в мерной колбе на 50 см3 в 2%-ой соляной кислоте и доводят этой кислотой содержимое колбы до метки. Берут две параллельные пробы раствора по 5 см3 в химические стаканчики. Первую из них титруют раствором синей краски, а вторую – раствором 0,001н раствора йодата калия с добавлением в стаканчик перед титрованием нескольких кристалликов (около 5-10 мг) йодистого калия и 5 капель 1%-го раствора крахмала.

Титр краски рассчитывают по формуле:
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где а – объем точно 0,001н раствора йодата калия, пошедший на титрование, см3;

в – объем раствора синей краски, пошедший на титрование, см3.

Чтобы найти поправку к титру Т, надо найденный титр (х) разделить на титр теоретический (х). Поскольку х = 0,088, то 
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Содержание витамина С в овощах и плодах приведено в приложении 3.

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, фильтры, ножики из нержавеющей стали или скальпели, фарфоровые чашки, фарфоровые пестики, стеклянные пластинки, микробюретки, мерные колбы на 50 и 100 см3, мерные цилиндры, химические стаканы, пипетки, воронки, стеклянные палочки. 

Реактивы. 1%-ый и 2%-ый растворы соляной кислоты, 1%-ый раствор щавелевой кислоты, 0,001н раствор 2,6-дихлорфенолиндофенол, аскорбиновая кислота (кристаллы), 0,001н раствор йодата калия, йодистый калий (кристаллики), 1%-ый раствор крахмала.

3 АГРОХИМИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ ПОЧВЫ

3.1 Определение влажности почвы гравиметрическим 
(весовым) методом

Принцип метода. Метод основан на испарении влаги, поглощенной почвой, при высушивании навески при температуре 100-1050С до постоянной массы, при этом удаляются все виды влаги: свободная и гигроскопическая.

Ход анализа. Предварительно высушенные металлические бюксы в сушильном шкафу при температуре 100-1050С до постоянной массы и охлажденные в эксикаторе взвешивают на технических весах. Затем в них берут навеску почвы массой 5 г и высушивают в сушильном шкафу (с открытыми крышками) при той же температуре в течение 5 часов.

После высушивания бюкс закрывают крышкой, переносят в эксикатор, охлаждают до комнатной температуры и взвешивают. Высушивание повторяют до постоянной массы. После первого взвешивания почву сушат еще 1,5-3,0 часа.

Вычисление результатов анализа. Содержание влаги в почве рассчитывают по формуле
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где В – содержание влаги, %;

в – масса бюкса с навеской почвы до высушивания, г;

с – масса бюкса с навеской почвы после высушивания, г;

а – масса пустого бюкса, г.

Оборудование и материалы. Сушильный шкаф, бюксы, весы технические, эксикатор, щипцы.

3.2. Определение обменной кислотности (рНKCl) почвы 
потенциометрическим методом

Принцип метода. Метод основан на измерении активности ионов водорода (рН) по величине электродвижущей силы (ЭДС) гальванического элемента (измерительный электрод и электрод сравнения), погруженного в почвенную суспензию (вытяжка 1М KCl), соотношение почва : раствор равно 1: 25.

Реакция, протекающая при анализе:
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Ход анализа. Из подготовленного для анализа образца берут на технических весах навеску почвы массой 10 г, помещают в стакан вместимостью 100 см3, прибавляют 25 см3 1М KCl, взбалтывают вручную 3 мин. В суспензии измеряют рН на рН-метре иономере Экотест-2000.

Измерение рНKCl на рН-метре иономере Экотест-2000. Отградуированный прибор по буферным растворам (рН-4,01 и рН-6,86) включают в сеть, прогревают 15 мин. Электроды (измерительный, электрод сравнения), находящиеся в дистиллированной воде, просушивают фильтровальной бумагой и погружают в стакан с почвенной суспензией. Далее нажимают клавишу «вкл» и клавишу «изм». Через 1 мин регистрируют показания прибора «рН». После этого нажимают клавишу «отм», убирают стакан с суспензией, промывают электроды дистиллированной водой.

Электроды в перерыве между работой хранят в дистиллированной воде.

Оборудование и материалы. рН-метр иономер Экотест-2000, электрод измерительный, электрод сравнения, мерные цилиндры на 25 см3, стаканы на 100 см3.

Реактивы. 1 н KCl.

3.3 Определение гидролитической кислотности почвы 
по Каппену методом титрования
Принцип метода. Метод основан на обработке почвы 1н раствором уксуснокислого натрия при соотношении почва: раствор 1:2,5 для минеральных почв и 1:50 для торфяных с последующим титрованием полученной суспензии 0,1н раствором щелочи.

Определение гидролитической кислотности – это определение суммы актуальной и потенциальной, т.е. всей почвенной кислотности, что необходимо знать, чтобы правильно рассчитать норму извести для ее нейтрализации. Результаты этого определения можно использовать также для прогноза действия фосфоритной муки.

Ход анализа. Берут навеску 20 г воздушно-сухой почвы (с точностью до 0,1 г) в бутылку емкостью 500 см3 и приливают 50 см3 1н раствора уксуснокислого натрия. Содержимое бутылки взбалтывают в течение 1 час, а затем фильтруют через сухой складчатый фильтр, перенося на него как можно больше почвы. Первые мутные порции (10-15 см3) фильтрата выбрасывают. Берут пипеткой 25 см3 прозрачного фильтрата и переносят в коническую колбу на 150-200 см3 или стаканчик, прибавляют туда же 2-3 капли фенолфталеина и оттитровывают 0,1н раствором щелочи до неисчезающей в течение 1 минуты слабо-розовой окраски. 

Вычисление результатов. Результаты анализа вычисляют по формуле:
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где HГ – гидролитическая кислотность, смоль(+)/кг;

а – количество 0,1н щелочи, пошедшей на титрование, см3; 

Т – поправка к титру щелочи; 

1,75 – поправка на неполноту вытеснения ионов водорода при однократной обработке почвы уксуснокислым натрием (экспериментально установлено, что величина гидролитической кислотности в 1,5-2,0 раза больше определяемой при однократной обработке); 

10 – коэффициент пересчета на 100 г почвы (в числителе);

10 – коэффициент для перехода от числа миллилитров 0,1 н щелочи к смоль(+)/кг почвы (в знаменателе). 

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, встряхивающая машина WS-2, фильтры, бутылочки емкостью 500 см3, конические колбы на 150-200 см3, мерные цилиндры, воронки, бюретки, пипетки, химические стаканы, шпатели.

Реактивы. 1н раствор уксуснокислого натрия, 1% спиртовой раствор фенолфталеина, 0,1н раствор NaOH.

3.4 Определение суммы поглощенных оснований 
по Каппену-Гильковицу

[image: image17.wmf]Принцип метода. Метод основан на вытеснении поглощенных оснований ионом водорода при взаимодействии почвы с 0,1М раствором соляной кислоты. Количество перешедших в раствор обменных оснований определяют по разности между количеством кислоты, взятой для приготовления вытяжки, и кислоты, оставшейся после взаимодействия с почвой:
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Остаток кислоты учитывают титрованием 0,1 н раствором NaOH.

Ход анализа. На электронных весах из почвенного образца, просеянного через сито с отверстиями в 2 мм, берут навеску почвы 20 г. Помещают ее в бутылочку и приливают из пипетки или бюретки 100 см3 0,1М HCl. Бутылочку закрывают пробкой и взбалтывают на встряхивающей машине в течение 1 часа. По истечении этого срока суспензию фильтруют через складчатый фильтр. Первые мутные порции фильтрата отбрасывают. Можно не фильтруя из отстоявшейся жидкости брать пипеткой прозрачные порции для анализа.

Из полученного фильтрата берут пипеткой 50 см3, помещают в коническую колбу на 100 см3, кипятят 1-2 минуты на электрической плитке, прибавляют 2 капли фенолфталеина. Горячий раствор титруют 0,1М раствором NaOH до слабо-розовой окраски, не исчезающей в течение 1 мин.

Вычисление результатов. Сумму поглощенных оснований вычисляют по формуле:
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где S – сумма поглощенных оснований, смоль(+)/кг почвы;

V – количество солянокислого фильтрата, взятого для анализа, см3;

T1 – поправка к титру 0,1М HCl;

a – количество 0,1М щелочи, пошедшей на титрование избытка кислоты в 50 см3 фильтрата, см3;

Т2 – поправка к титру 0,1М щелочи;

10 – коэффициент для пересчета на 100 г почвы (в числителе);

10 – коэффициент для перевода количества поглощенных оснований в смоль+/кг почвы (в знаменателе).

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, встряхивающая машина WS-2, фильтры, конические колбы на 100 см3, воронки, бюретки, пипетки, шпатели, бутылочки емкостью 500 см3, электрические плитки.

Реактивы. 0,1М раствор HCl, 1% спиртовой раствор фенолфталеина, 0,1М раствор щелочи.

Расчет степени насыщенности почв основаниями.
Результаты определения гидролитической кислотности и суммы поглощенных оснований используют для вычисления емкости катионного обмена (Т в смоль(+)/кг почвы) и степени насыщенности почв основаниями (V в %).

Емкость катионного обмена рассчитывается по формуле:
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где S – сумма поглощенных оснований;

Hr – гидролитическая кислотность.

Степень насыщенности почв основаниями V показывает, какая часть емкости катионного обмена насыщена основаниями:
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3.5 Определение содержания обменных катионов кальция и магния трилонометрическим методом
Принцип метода. Метод основан на вытеснении обменных катионов кальция и магния 1М раствором хлористого натрия с последующим комплексометрическим титрованием в присутствии катализаторов: хромогена черного и мурексида (аммонийная соль одноосновной пурпуровой кислоты).

Влияние марганца, железа, алюминия устраняют прибавлением аммиачного буфера, гидроксиламина, диэтилдитиокарбамата натрия.

Ход анализа. 6 г воздушно-сухой почвы, просеянной через сито диаметром 2 мм, высыпают на фильтр. Почву на фильтре промывают 1М раствором NaCl до объема 150 см3. В две конические колбочки берется по 50 см3 полученного фильтрата: одна порция фильтрата – для определения суммы поглощенных кальция и магния; вторая – для определения кальция.

В первую колбочку с фильтратом добавить 5 см3 аммиачного буфера, 0,5 см3 гидроксиламина, щепотку сухого диэтилдитиокарбамата натрия и 10 капель индикатора – хромогена черного. Хорошо перемешать и оттитровать содержимое колбы 0,05н раствором трилона Б до перехода вишнево-красной окраски в голубую.

Во вторую колбочку добавить 2 см3 Na2CO3, 2 см3 2н раствора NaOH, 0,5 см3 гидроксиламина, щепотку сухого диэтилдитиокарбамата натрия, щепотку (на кончике ножа) сухого индикатора мурексида. Перемешать. Содержимое колбочки оттитровать 0,05н раствором трилона Б до перехода ярко-пурпурной окраски (вишнево-красной) в лиловую (голубую). При прибавлении избытка трилона Б окраска не меняется, поэтому проводят титрование со «свидетелем» - заведомо перетитрованной пробой. К вытяжке перед титрованием можно добавить 50 см3 воды, чтобы переход был заметен лучше.

Вычисление результатов. Содержание поглощенных катионов кальция и магния (в смоль(+)/кг) вычисляют по формуле:
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где а – объем трилона Б, пошедший на титрование, см3;

N – нормальность раствора трилона Б;

T – поправка к титру трилона Б;

m – навеска почвы, соответствующая объему фильтрата, взятого для титрования, г.

Для установления нормальности раствора трилона Б 10 см3 0,05н раствора хлористого кальция переносят в коническую колбу на 100 см3, добавляют 10 см3 дистиллированной воды, 0,5 см3 раствора гидроксиламина, по щепотке диэтилдитиокарбамата натрия и мурексида и оттитровывают 0,05н раствором трилона Б до перехода окраски от пурпурной до лиловой. Одновременно проводят холостое титрование без аликвоты 0,05н раствора хлористого кальция. 

Нормальность раствора трилона Б рассчитывают по формуле:
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где V – объем трилона Б, пошедший на титрование 10 см3 1,0н раствора хлористого натрия, см3;

V0 – объем трилона Б, пошедший на холостое титрование, см3;

0,05 – нормальность раствора хлористого кальция, мг-экв/см3;

10 – объем 0,05н раствора хлористого кальция, см3.

Содержание подвижного кальция вычисляют по той же формуле, что и суммы катионов кальция и магния, а содержание магния – по разности. 

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, фильтры, шпатели, конические колбы на 250 см3 и 150 см3, пипетки, воронки, бюретки.

Реактивы. 1 М раствор натрия хлористого, аммиачный буфер, 5%-ый водный раствор гидроксиламина солянокислый, диэтилдитиокарбамат натрия ч.д.а. или х.ч., хромоген черный (индикатор), 0,05н раствор трилона Б, карбонат натрия ч.д.а., мурексид, ч.д.а., растертый с КCl в соотношении 1:20, 0,05н раствор кальция хлористого.

3.6 Определение нитратного азота в почве потенциометрическим (ионометрическим) методом

Принцип метода. В основе метода лежит определение активности нитрат-иона (рNO3) ион-селективным электродом в солевой суспензии 1% раствора алюмокалиевых квасцов или 0,05% раствора K2SO4 при соотношении почва : раствор 1:2,5.

Ход анализа. Из подготовленной для анализа сухой или влажной почвы берут на технических весах навеску массой 20 г, помещают в стаканы вместимостью 100 см3, приливают 50 см3 1% раствора алюмокалиевых квасцов, взбалтывают в течение 3 мин. В полученной суспензии измеряют активность нитрат-иона.

Измерение активности иона NO3 (рNO3) на иономере Экотест-2000. Отградуированный по стандартным растворам КNO3 (0,0001М; 0,001М; 0,01М; 0,1М) прибор включают в сеть, прогревают 15 мин. Электроды (ион-селективный и электрод сравнения), находящиеся в дистиллированной воде, просушивают фильтровальной бумагой и погружают в стакан с почвенной суспензией. Далее нажимают клавишу «вкл» и клавишу «изм». Через 1 мин регистрируют показания прибора «рNO3». После этого нажимают клавишу «отм», убирают стакан с суспензией, промывают электроды дистиллированной водой.

Электрод сравнения в перерыве между работой хранят в дистиллированной воде, ион-селективный электрод – в 0,001 растворе КNO3, при длительном хранении (более 1 недели) его хранят на воздухе в стакане, а перед началом работы его вымачивают 1-2 часа в 0,1М растворе КNO3.

Вычисление результатов. Для нахождения активности нитрат-ионов (рNO3 = -lg CNO3) в пробе почвы используют градуировочный график, построенный на миллиметровой бумаге. На оси х откладывают величины рNO3, соответствующие стандартным растворам: от рNO3 = 10-1М до 4 рNO3 = 10-4 М, а на оси у – ЭДС, mV.

Содержание нитратного азота в почве вычисляют по формуле:
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где рNO3 – отрицательный логарифм концентрации ионов NO3;

14 – атомная масса азота;

V – объем экстрагирующего раствора, см3;

m – масса почвы, г;

103 – коэффициент пересчета в кг.

Расчет можно вести и по упрощенной формуле: N-NO3 (мг/кг) = Antilog (4.54 - рNO3) - для соотношения П:Р = 1:2,5.

Содержание нитратного азота в почве можно вычислить и по таблице 4.

Таблица 4 – Определение N-NО3 в почве

	Показания прибора, mV
	pNO3
	Содержание азота в почве, мг/кг
	Показания прибора, mV
	pNO3
	Содержание азота в почве, мг/кг

	1
	2
	3
	4
	5
	6

	250
	2,30
	173,8
	285
	2,87
	46,8

	251
	2,32
	166,0
	286
	2,89
	44,7

	252
	2,34
	158,5
	287
	2,91
	42,7

	253
	2,36
	151,4
	288
	2,93
	40,7

	254
	2,38
	144,5
	289
	2,94
	

	255
	2,40
	138,0
	290
	2,95
	38,9

	256
	2,42
	131,8
	291
	2,97
	37,2

	257
	2,44
	125,9
	292
	2,99
	35,5

	258
	2,46
	120,2
	293
	3,01
	33,9

	259
	2,48
	114,8
	294
	3,03
	32,4

	260
	2,50
	115,0
	295
	3,05
	30,9

	261
	2,51
	110,0
	296
	3,07
	29,5

	262
	2,52
	105,0
	297
	3,09
	28,2

	263
	2,54
	101,0
	298
	3,10
	27,5

	264
	2,55
	97,7
	299
	3,13
	25,7

	265
	2,57
	93,3
	300
	3,15
	24,6

	266
	2,59
	89,1
	301
	3,16
	24,0

	267
	2,61
	95,1
	302
	3,17
	23,4

	268
	2,62
	83,2
	303
	3,19
	22,4

	269
	2,64
	79,4
	304
	3,20
	21,9

	270
	2,65
	77,6
	305
	3,21
	21,4

	271
	2,66
	75,9
	306
	3,23
	20,4

	272
	2,67
	74,1
	307
	3,25
	19,5

	273
	2,69
	70,8
	308
	3,26
	19,1

	274
	2,70
	69,2
	309
	3,28
	18,2

	275
	2,71
	67,6
	310
	3,30
	17,4

	276
	2,73
	64,6
	311
	3,31
	17,0

	277
	2,75
	61,7
	312
	3,32
	16,6

	278
	2,76
	60,3
	313
	3,34
	15,9

	279
	2,78
	57,3
	314
	3,35
	15,5

	280
	2,80
	55,0
	315
	3,36
	15,1

	281
	2,81
	53,7
	316
	3,38
	14,5

	282
	2,82
	52,5
	317
	3,40
	13,8

	283
	2,84
	50,1
	318
	3,41
	13,5

	284
	2,85
	49,0
	319
	3,43
	12,9


Продолжение таблицы 4
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	320
	3,45
	12,3
	346
	3,88
	4,6

	321
	3,47
	11,8
	347
	3,90
	4,4

	322
	3,49
	11,2
	348
	3,91
	4,3

	323
	3,51
	10,7
	349
	3,93
	4,1

	324
	3,53
	10,2
	350
	3,95
	3,9

	325
	3,55
	9,8
	351
	3,96
	3,8

	326
	3,57
	9,3
	352
	3,97
	3,8

	327
	3,59
	8,9
	353
	3,99
	3,5

	328
	3,61
	8,5
	354
	4,00
	3,5

	329
	3,63
	8,1
	355
	4,01
	3,4

	330
	3,65
	7,8
	356
	4,03
	3,2

	331
	3,66
	7,6
	357
	4,05
	3,1

	332
	3,67
	7,4
	358
	4,07
	3,0

	333
	3,69
	7,1
	359
	4,08
	2,9

	334
	3,71
	6,8
	360
	4,10
	2,8

	335
	3,73
	6,5
	361
	4,12
	2,6

	336
	3,74
	6,3
	362
	4,14
	2,5

	337
	3,75
	6,2
	363
	4,16
	2,4

	338
	3,77
	5,9
	364
	4,18
	2,3

	339
	3,78
	5,8
	365
	4,20
	2,2

	340
	3,80
	5,5
	366
	4,22
	2,1

	341
	3,81
	5,4
	367
	4,24
	2,0

	342
	3,82
	5,2
	368
	4,26
	1,9

	343
	3,84
	5,0
	369
	4,28
	1,8

	344
	3,85
	4,9
	370
	4,30
	1,7

	345
	3,87
	4,7
	
	
	


Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, иономер Экотест-2000, мерные цилиндры, химические стаканы на 100 см3, шпатели, стеклянные палочки.

Реактивы. 1% раствор алюмокалиевых квасцов KAl(SO4)2×12H2O, стандартный 0,1М раствор KNO3 (для градуировки иономера).

3.7. Определение содержания подвижных форм фосфора и калия в одной навеске почвы по методу А.Т. Кирсанова в модификации ЦИНАО

Принцип метода. Метод основан на извлечении фосфора и калия из почвы 0,2 М раствором HCl при соотношении почвы к раствору 1:5 для минеральных и 1:50 для торфяно-болотных почв с последующим фотоколориметрическим определением фосфора в виде фосфорно-молибденового комплекса, который окрашивает раствор в синий цвет, и калия - методом пламенной фотометрии (см. п. 2.7 и п. 2.8).

Ход анализа. 10 г воздушно-сухой минеральной или 1 г торфяно-болотной почвы, растертой и просеянной через сито с диаметром отверстий 2 мм, взвешивают на технических весах и помещают в коническую колбу (бутылку) вместимостью 250 см3. Навеску заливают 50 см3 0,2М HCl, взбалтывают 1 мин и оставляют стоять 15 мин, а затем фильтруют через складчатый бумажный фильтр. Первые мутные порции фильтрата отбрасывают. Прозрачный фильтрат используют для определения Р2О5 и К2О. 

Определение подвижного фосфора. Отбирают пипеткой 2 см3 полученного фильтрата и помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3, разбавляют дистиллированной водой примерно до 80 см3, приливают 4 см3 сульфатмолибденовой жидкости и после перемешивания – 6 капель восстановителя (SnCl2). Раствор доводят до метки дистиллированной водой и перемешивают. Через 5 мин после окрашивания раствора приступают к фотоколориметрированию и проводят его в течение 5 минут.

Вычисление результатов. Содержание фосфора в пробе определяют по градуировочному графику, построенному по результатам фотоколориметрирования шкалы стандартных растворов, откладывая на оси х содержание фосфора, на оси у – величину оптической плотности или коэффициента светопропускания. Чаще всего используют коэффициент светопропускания.

Содержание подвижного Р2О5 в почве вычисляют по формуле:
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где а – количество Р2О5, найденное по градуировочному графику, мг/дм3;

V – объем вытяжки, см3;

V1- объем вытяжки для фотоколориметрирования, см3;

m – масса навески, г;

1000 – коэффициент пересчета в мг/кг.

Определение подвижного калия. Оставшийся фильтрат переносят во флаконы на 5-10 см3 и в нем определяют калий на пламенном фотометре согласно инструкции работы на данном приборе.

Вычисление результатов. Содержание калия в пробе определяют по градуировочному графику, построенному по результатам пламенной фотометрии шкалы стандартных растворов калия, откладывая на оси х содержание калия, на оси у – величину показания прибора.

Содержание подвижного К2О в почве вычисляют по формуле: 
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где а – количество К2О, найденное по градуировочному графику, мг/дм3;

V – объем вытяжки, см3;

m – масса навески, г;

1/1000 – содержание К2О в 1 см3, мг;

1000 – коэффициент пересчета в мг/кг.

Оборудование и материалы. Фотоколориметр КФК-2 (λ – 670 нм), пламенный фотометр ФПА-2-01, фильтры. Химическая посуда: мерные колбы на 100 см3, пипетки, воронки, конические колбы, флаконы, стеклянные палочки.

Реактивы. Молибденовокислый аммоний, SnCl2 – восстановитель, 0,2М HCl.

3.8 Определение степени подвижности фосфатов в почве 
по методу Скофилда
Принцип метода. Метод основан на определении концентрации ортофосфата в вытяжке 0,01М CaCl2 при отношении почвы к раствору 1:5 в кислых, нейтральных и карбонатных почвах.

Ход анализа. 20 г воздушно-сухой почвы, просеянной через сито диаметром 1-2 мм, помещают в плоскодонные колбы емкостью 250 см3, приливают 100 см3 0,01М CaCl2, взбалтывают 5 минут и фильтруют через плотные беззольные фильтры (синяя, белая лента), перенося на фильтр как можно больше почвы, чтобы закрыть его. Первые порции фильтрата сливают.

Отбирают пипеткой 40 см3 прозрачного фильтрата и помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3, разбавляют дистиллированной водой примерно до 80 см3, приливают 4 см3 сульфатмолибденовой жидкости и после перемешивания – 10 капель восстановителя (SnCl2). Раствор доводят до метки дистиллированной водой и перемешивают. Через 5 мин после окрашивания раствора приступают к колориметрирированию и проводят его в течение 5 минут.

Вычисление результатов. Степень подвижности фосфатов в пробе определяют по градуировочному графику, построенному по результатам фотоколориметрирования шкалы стандартных растворов, откладывая на оси х степень подвижности фосфатов, на оси у – величину оптической плотности или коэффициента светопропускания.

Определение степени подвижности фосфатов в почве (мг/л) вычисляют по формуле:
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где а – количество P2O5, найденное по градуировочному графику, мг;

V – объем вытяжки, см3;

V1 – объем вытяжки для колориметрирования, см3;

m – масса навески, г;

1000 – коэффициент пересчета в мг/л.

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, электрофотоколориметр КФК-2 (λ=710 нм – красный светофильтр, кювета с l=30-50 мм), фильтры беззольные, плоскодонные колбы на 250 см3, мерные колбы на 100 см3, воронки, пипетки, мерные цилиндры, шпатели.

Реактивы. 0,01М раствор хлорида кальция (CaCl2), шкала образцовых растворов фосфатов, 5%-ый раствор сульфатмолибденовой жидкости, хлористое олово (восстановитель).

3.9 Определение необменного калия в почве 
по методу Гедройца

Принцип метода. Метод основан на извлечении необменного (фиксированного) катиона калия 2М  HCl и определением его количества методом пламенной фотометрии за вычетом подвижного калия по методу Кирсанова, так как подвижная форма К2О входит в состав вытяжки 2М HCl.

Ход анализа. 5 г воздушно-сухой почвы помещают в колбу объемом 200-250 см3 и приливают 50 см3 2М HCl. Колбы закрывают пробками-холодильниками и ставят кипятить на 30 мин на водяную баню. По истечении указанного времени колбы снимают с водяной бани. Горячий раствор отфильтровывают через бумажный фильтр. В фильтрате определяют обменный калий на пламенном фотометре.

Одновременно в этой же почве проводят определение обменного калия по методу Кирсанова. 10 г почвы помещают в конические колбы на 100 см3 и приливают 50 см3 0,2М HCl. Содержимое колбы перемешивают в течение 1 мин., дают отстояться 15 мин. После этого взбалтывают и фильтруют. В фильтрате определяют калий на пламенном фотометре.

Вычисление результатов. Содержание необменного калия в почве рассчитывают по разнице между величиной содержания калия, переходящего в 2М HCl, и содержанием обменного калия в 0,2М HCl.
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где Кнеобм.– содержание необменного калия в почве, мг/кг;

а – концентрация калия, найденная по графику, мг/дм3;

V – объем вытяжки, см3;

m – масса навески, г;

1/1000 – содержание калия в 1 см3, мг;

1000 – коэффициент пересчета в мг/кг.

Оборудование и материалы. Пламенный фотометр, водяная баня LW-8, конические колбы на 250 см3, конические колбы на 100 см3, воронки, пробки-холодильники, цилиндры мерные на 50-100 см3, фильтры бумажные, флаконы.

Реактивы. 0,2М HCl, 2М HCl.
4 АНАЛИЗ УДОБРЕНИЙ

4.1 Минеральные удобрения

4.1.1 Распознавание минеральных удобрений 

по качественным реакциям

Многие минеральные удобрения по внешнему виду весьма сходны между собой. Для распознавания удобрений нужно уметь с помощью простейших качественных реакций определять их состав.

Работу начинают с внимательного осмотра удобрения, определяют его цвет, характер строения (кристаллы, порошки, гранулы). Затем 0,5-1,0 г удобрения помещают в пробирку и растворяют в 15-20 см3 дистиллированной воды. Содержимое хорошо перемешивают и наблюдают за растворимостью удобрения. Внешний вид удобрения, растворимость в воде записывают в таблицу. 

По степени растворимости в воде минеральные удобрения условно подразделяют на 2 группы:

· растворимые (навеска удобрения растворяется полностью); полностью растворяются кристаллические удобрения: азотные и калийные;

· нерастворимые или не полностью растворимые удобрения; к ним относятся порошковидные аморфные удобрения (известковые, фосфорные), гранулированные фосфорные и комплексные удобрения.

Определение растворимых в воде удобрений (азотные и калийные). Раствор этих удобрений поровну разливают в 5 пробирок, которые используют для реакций. 

1. В первой пробирке определяют наличие иона аммония (NH4+). Его обнаруживают при добавлении к раствору удобрения 3-5 капель раствора NаОН. Если после интенсивного встряхивания пробирки с раствором обнаруживается запах аммиака, то это свидетельствует о наличии в удобрении аммония (NH4+):

(NH4)2SO4+2NaOH = Na2SO4+2NH4OH;

NH4OH→H2O+NH3↑

запах

Данная реакция с NаОН – специфическая для аммонийных форм азотных удобрений.

Кроме этого, по реакции с NаОН можно определить в составе удобрений катионы Са2+ и Mg2+, которые образуют со щелочью белый осадок:

Ca(NO3)2+2NaOH = 2NaNO3+Ca(OH)2↓

       белый осадок
MgSO4+2NaOH = Na2SO4+Mg(OH)2↓

  белый осадок

2. Во второй пробирке определяют присутствие иона NO3. К раствору или сухому удобрению приливают 3-5 капель раствора дифениламина. Последний, взаимодействуя с ионом NO3-, образует соединение, окрашивающее раствор или удобрение в синий цвет.

Реакция с дифениламином – специфическая для нитратных форм азотных удобрений.

3. В третьей пробирке определяют наличие в удобрении катиона К+. К раствору удобрения добавляют около 0,1 г кобальтинитрита натрия (порошок желтого цвета). Если выпадает желтый (лимонного цвета) осадок, то в составе удобрения имеются катионы калия (К+):

2KCl+Na3Co(NO2)6=↓NaK2Co(NO2)6+2NaCl

   желтый осадок

Следует отметить, что если в удобрении открыли катионы NH4+ (реакция с NаОН), то в данном удобрении не следует открывать катион К+, так как катионы NH4+ и К+ с кобальтинитритом натрия образуют осадок желтого цвета. Так определяют калий только в однокомпонентных калийных удобрениях.
4. В четвертой пробирке определяют наличие в удобрении аниона SO42-. К раствору удобрения приливают 1-2 капли раствора BaCl2. Если образуется белый осадок, нерастворимый в 1% растворе HCl, то в составе удобрения имеется анион SO42-:

(NH4)2SO4+BaCl2=2NH4Cl+BaSO4↓;

K2SO4+BaCl2=2KCl+BaSO4↓. 

   белый осадок
5. В пятой пробирке определяют наличие в удобрении аниона Cl-. К раствору удобрения приливают 2-3 капли 1% раствора AgNO3. Если образуется белый творожистый осадок, в составе удобрения имеются анионы Cl-:

NH4Cl+AgNO3=NH4NO3+AgCl↓;

KCl+AgNO3=KNO3+AgCl↓

белый осадок

Мочевина (карбамид) – CО(NH2)2 никаких характерных реакций с перечисленными выше реактивами не дает. Ее можно определить по поведению на раскаленном угле.

Определение удобрений по поведению на раскаленном угле. 0,5 г сухого удобрения помещают на раскаленный уголь и наблюдают за характером его поведения:

-карбамид (CО(NH2)2) – плавится и дымит с отчетливым запахом аммиака;

-аммиачная селитра (NH4NO3) – вспыхивает и сгорает бесцветным пламенем с запахом аммиака;

-калийная селитра (KNO3) – вспыхивает и окрашивает пламя в фиолетовый цвет;

-натриевая селитра (NaNO3) – вспыхивает и окрашивает пламя в желто-оранжевый цвет;

-кальциевая селитра (Ca(NO3)2) – вспыхивает (если сухая) и сгорает бесцветным пламенем, на угле оставляет белое пятно.

В отличие от азотных  калийные удобрения не сгорают на раскаленном угле и не дают определенного запаха, лишь немного потрескивают.

Определение нерастворимых или неполностью растворимых в воде удобрений (известковых, фосфорных, комплексных). Распознавание этих удобрений начинают с проведения реакции раствора HCl со всеми порошковидными аморфными удобрениями (известковые и фосфорные).

С этой целью к небольшому количеству удобрений (около 1 г), помещенному в пробирку или на лист бумаги, добавляют несколько капель HCl. Если удобрение «вскипает» (выделяется СО2), это – известковое удобрение. Далее известковые удобрения определяют по внешнему виду:

-гашеная известь (Са(ОН)2) – легкий порошок серовато-желто-белого цвета;

-мел (СаСО3) – порошок серовато-белого цвета с включением спрессованных кусочков мела;

-доломитовая мука (CaCO3·MgCO3) – порошок желтовато-серого цвета.

Если удобрение не «вскипает», то перед нами фосфорное удобрение, которое можно определить по реакции фосфат-ионов (РО43- и др.) с азотнокислым серебром. В результате этой реакции образуется фосфорнокислое серебро (AgH2PO4), окрашивающее раствор в желтый цвет:

Ca(H2PO4)2+2AgNO3=2AgH2PO4+Ca(NO3)2
желтый цвет

В пробирку поместить около 0,5 г фосфорного удобрения, добавить 10-15 см3 дистиллированной воды, содержимое тщательно перемешать и оставить раствор на 2-3 мин отстаиваться. В пробирку отлить часть раствора и добавить к нему 2-3 капли AgNO3. Окрашивание раствора в желтый цвет подтверждает присутствие в растворе ионов РО43-, НРО42-, Н2РО4-.

Определить наличие того или другого фосфорного удобрения можно по реакции (рН) водного раствора удобрения и по внешнему виду удобрения. Для определения  реакции раствора в пробирку с раствором фосфорного удобрения погружают синюю лакмусовую бумагу. Если бумага краснеет (реакция кислая), то это простой (Са(Н2РО4)2·Н2О+2СаSO4·2Н2О) или двойной (Са(Н2РО4)2·Н2О) суперфосфаты. 

Простой суперфосфат можно определить по качественной реакции на анион SO42- c ВаСI2:
↓CaSO4+BaCl2=CaCl2+BaSO4↓
                                      белый осадок
В том случае, если лакмусовая бумага цвета не меняет (реакция нейтральная), то это преципитат, костяная или фосфорная мука, которые определяют по их внешнему виду:

-белый порошок – преципитат;

-тяжелый порошок землисто-темно-серого цвета – фосфоритная мука;

-порошок серо-желтого цвета с биологическим запахом – костяная мука.

Оставшиеся гранулированные комплексные удобрения отделяют от гранулированных фосфорных удобрений по реакции со щелочью NaOH (как указано выше). Если при добавлении NaOH к раствору удобрения выделяется аммиак, то в состав удобрения входит катион NH4+. А так как в состав всех комплексных удобрений входит катион аммония, следовательно, это комплексное удобрение:

NH4H2PO4+NaOH=NaH2PO4+NH4OH; NH4ОН→ NH3↑+H2O
    запах

Кроме катиона NH4+ в составе комплексных удобрений присутствуют и другие ионы:

-аммофос - NH4+, Н2РО4-;

-аммонизированный суперфосфат - NH4+, Са2+, Н2РО4-;

-аммофосфат - NH4+, Са2+, SO42-, Н2РО4-;

-нитрофос - NH4+, Са2+, NO3- SO42-, Н2РО4-;

-нитрофоска - NH4+, К+, Са2+, NO3- SO42-, Н2РО4-, Cl-;

Реакции на эти анионы и катионы в составе комплексных удобрений проводят так же, как и при определении однокомпонентных удобрений.

Комплексные удобрения можно определить и по внешнему виду, сравнивая их с коллекцией удобрений.

4.1.2 Определение аммонийного азота в аммонийных и 
аммонийно-нитратных удобрениях формалиновым методом

Принцип метода. Метод заключается в количественном связывании аммонийного азота удобрений формалином (водным раствором формальдегида НСОН) в органическое соединение гексаметилентетрамин (СН2)6N4. Количество образовавшейся при этом минеральной кислоты эквивалентно содержанию аммонийного азота в анализируемой навеске удобрения:

2(NH4)2SO4 + 6HCOH = (CH2)6N4 + 2Н2SO4 + 6H2O

4NH4NO3+6HCOH=(CH2)6N4+4HNO3+6H2O

По количеству образовавшейся кислоты, которую учитывают титрованием NаОН, легко определить содержание аммонийного азота в удобрении.

Ход анализа. На электронных весах отвешивают 2 г аммиачной селитры или 5 г сульфата аммония или 5 г хлористого аммония с погрешностью до 0,001 г. Навеску переносят в мерную колбу на  250 см3 и растворяют в 100 см3 дистиллированной водой. Затем объем доводят дистиллированной водой до метки и тщательно перемешивают.

Если раствор получился мутный, то его в начале фильтруют и лишь потом собирают весь фильтрат и промывные воды. Объем раствора доводят до 250 см3.

Для анализа берут 25 см3 фильтрата в коническую колбу, прибавляют 2 капли метила красного. Если раствор кислый (розовый цвет после добавления метила красного), его нейтрализуют 0,1н щелочью до перехода розовой окраски в золотисто-желтую. В другую колбу берут 20 см3 25 % раствора формалина и так же прибавляют к нему 2-3 капли метила красного. При наличии кислой реакции (розовая окраска) раствор формалина также нейтрализуют 0,1 н щелочью. Затем раствор формалина вливают в нейтрализованный раствор анализируемого удобрения. После смешивания раствор меняет окраску. К раствору добавляют 2-3 капли фенолфталеина и титруют его 0,5н раствором NаОН.

В начале розовая окраска переходит в бледно-желтую, а затем она сменяется слаборозовой. Конец титрования определяется по слаборозовой окраске, устойчивой в течение 1 минуты.

Вычисление результатов. 
Массовую долю аммонийного азота (в %) вычисляют по формуле:
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где а – количество 0,5н NаОН, затраченное на титрование, см3;

Т – поправка к титру 0,5н NаОН;

0,007 – количество азота, соответствующее 1 см3 0,5н NаОН;

100 – для выражения в процентах;

m – навеска удобрения, г.

Если анализируется азотнокислый аммоний, то для определения содержания общего азота полученный результат удваивается.

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, фильтры, мерные колбы на 250 см3, конические колбы, химические стаканы, пипетки, воронки, шпатели, бюретки.

Реактивы. Метиловый красный (индикатор), 0,1н гидроокись натрия, 0,5н гидроокись натрия, 25% раствор формалина, 1% спиртовой раствор фенолфталеина.

4.1.3 Определение общего азота в КАС

Принцип метода. Заключается в переводе амидной и нитратной форм азота в аммонийную. Определение суммарного азота (NO3; NH4; NH2) проводится с помощью аппарата Къельдаля. Реакция перехода амидного азота в аммонийный:

CO(NH2)2 + 2H2SO4 → (NH4)2SO4 + CO2 + H2O + SO3.

Реакция восстановления нитратов до аммиачного азота сплавом Деварда:

Zn + 2NaOH → Zn(ONa)2 + H2; Al + 6NaOH → 2Al(ONa)3 + 3H2;

NaNO3 + 4H2 → NH3 + NaOH + 2H2O.

При взаимодействии аммонийной формы азота со щелочью также образуется аммиак. Для ускорения реакции содержимое колбы нагревают.

(NH4)2SO4 + 2NaOH → Na2SO4 + 2NH3 + 2H2O.

Образовавшийся аммиак отгоняется в приемник, где связывается титрованным раствором серной кислоты:

2NH3 + H2SO4 → (NH4)2SO4.

Ход анализа. На аналитических весах взвешивают 3 г удобрения, переносят в коническую колбу объемом 100-150 см3 и добавляют 10-15 см3 воды. Затем приливают 10 см3 концентрированной серной кислоты. В вытяжном шкафу содержимое колбы нагревают на асбестовой сетке над горелкой до прекращения бурного выделения СО2, а затем кипятят до появления белых паров (H2O + SO3). После этого содержимое колбы охлаждают, переносят в мерную колбу на 250 см3 и доводят до метки.

Из приготовленного раствора отбирают 50 см3 раствора, переносят в реакционную колбу аппарата Кьельдаля, приливают туда же 150-200 см3 дистиллированной воды. В приемник этого аппарата наливают из бюретки 100 см3 0,2н H2SO4 и 2-3 капли индикатора метилового красного. При этом приемник устанавливают так, чтобы кончик холодильника был погружен в раствор серной кислоты. Затем в реакционную колбу с раствором удобрения добавляют 2-3 г сплава Деварда, приливают из цилиндра 30-50 см3 40%-го раствора NaOH и немедленно плотно закрывают пробкой с каплеуловителем. Содержимое колбы на 1 ч оставляют без нагревания. Затем проводят отгон аммиака. После этого с помощью красной лакмусовой бумажки проверяют отсутствие аммиака в конденсате.

По окончании отгонки приемник отсоединяют от холодильника. Кончик холодильника промывают дистиллированной водой, сливая промывные воды в приемник, и его содержимое титруют 0,2н раствором  NaOH до соломенно-желтого цвета.

Вычисление результатов. Содержимое азота в процентах вычисляют по формуле:
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где а – объем 0,2н раствора H2SO4 в приемнике, см3, 

в – объем 0,2н щелочи, израсходованный на титрование, см3,

Т1 – поправка к титру 0,2н раствора H2SO4,

Т2 – поправка к титру 0,2н раствора щелочи,

m – масса навески, г,

К – количество азота, соответствующее 1 см3 0,2н раствора H2SO4 (0,0028),

250 – объем раствора в мерной колбе, см3,

50 – количество раствора, взятое для анализа, см3,

100 – для пересчета в проценты.

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, горелка газовая, вытяжной шкаф, аппарат Къельдаля, конические колбы на 100-150 см3, мерные колбы на 250 см3, мерные цилиндры, химические стаканы, пипетки, бюретки, шпатели.

Реактивы. Концентрированная серная кислота, 0,2н раствор серной кислоты, сплав Деварда (сплав меди, цинка и алюминия в соотношении 50:5:45), 40%-ый раствор гидроокиси натрия, метиловый красный (индикатор), 0,2н раствор гидроокиси натрия.

4.1.4 Определение общего азота в сложных и нитратных удобрениях по методу Деварда

Принцип метода. Заключается в восстановлении в щелочной среде нитратного азота до аммиачного под воздействием сплава меди, цинка и алюминия в соотношении 50:5:45 (сплав Деварда) с последующей отгонкой аммиака в аппарате Кьельдаля и его титрометрическим определением.

Ход анализа. 2 г удобрения, предварительно растертого, взвешивают с погрешностью 0,0002 г, помещают в мерную колбу на 250 см3, растворяют, доводят до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают. 10 см3 раствора переносят пипеткой в реакционную колбу аппарата Кьельдаля, приливают туда же 100-150 см3 дистиллированной воды. В приемник этого аппарата наливают из бюретки 25 см3 0,2н H2SO4 и несколько капель индикатора Гроака и устанавливают так, чтобы кончик холодильника был погружен в раствор приемника. Затем в реакционную колбу с раствором удобрения добавляют 1,0-1,5 г сплава Деварда. Сюда же приливают из цилиндра 12 см3 40%-ного раствора NaOH и немедленно закрывают пробкой с каплеуловителем. Содержимое реакционной колбы перемешивают круговым вращением и оставляют без нагревания на 1 час.

За это время в колбе протекает реакция восстановления нитратов:

Zn + 2NaOH = Zn(ONa)2 +H2
Al + 6NaOH = 2Al(ONa)3 + 3H2
NaNO3 + 4H2 = NH3 + NaOH + 2H2O
Аммонийная форма азота комплексных удобрений при взаимодействии со щелочью и при нагревании также образует аммиак:

(NH4)2SO4 + 2NaOH = Na2SO4 + 2NH3 + 2H2O

Затем проводят отгонку аммиака. Отгон ведут 20 мин. Образовавшийся аммиак отгоняется в приемник, где связывается титрованным раствором серной кислоты:

2NH3 + H2SO4 = (NH4)2SO4

Это дает возможность количественного учета аммиака, а по нему и азота, содержащегося во взятой для анализа навеске удобрений. Полноту отгонки аммиака определяют по отсутствию аммиака в конденсате, для чего кончик холодильника вынимают из приемника, обмывают дистиллированной водой, набирают в пробирку около 1 см3 конденсата и приливают к нему несколько капель реактива Несслера. Отсутствие желтой окраски укажет на отсутствие аммиака. Содержимое приемника титруют 0,2н раствором NaOH в присутствии индикатора до изменения окраски от фиолетового до зеленого цвета.

Вычисление результатов. Содержание азота (в %) вычисляют по формуле:
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где а – объем 0,2н раствора H2SO4 , взятый в приемник, см3;

Т1 – поправка к титру 0,2н раствора H2SO4;
в – объем 0,2н раствора щелочи, израсходованный на титрование, см3;

Т2 – поправка к титру 0,2н раствора щелочи;

0,0028 – количество азота, связываемое 1 см3 0,2н раствора H2SO4, г;

100 – для пересчета в проценты;

m – навеска удобрения, соответствующая объему раствора, взятого для анализа, г.

Оборудование и материалы. Аппарат Кьельдаля, весы электронные Ohaus, фарфоровые ступки, мерные колбы на 250 см3, мерные цилиндры, бюретки, пипетки, стаканы, пробирки, шпатели.

Реактивы. 0,2н серная кислота, сплав Деварда (сплав меди, цинка и алюминия в соотношении 50:5:45), 40% раствор гидроокиси натрия, 0,2н раствор гидроокиси натрия, индикатор Гроака, реактив Несслера.

4.2 Известковые удобрения
4.2.1 Определение гранулометрического состава 
(тонины помола)

Ход анализа. 100 г известкового удобрения, предварительно высушенного в сушильном шкафу в течение 2 часов при 200…2500С до постоянного веса, взвешивают с погрешностью не более 0,01 г и просеивают в течение 15 минут через сито с размером ячеек:

для доломитов и известняков – 3, 1 и 0,25 мм;

для мела – 10, 5 и 1 мм.

Просеивание считают законченным, если при контрольном просеивании на темную глянцевую бумагу в течение 1 минуты через сито будет проходить не более 0,1 г.

Вычисление результатов. По окончании просеивания остаток на каждом сите взвешивают и определяют частные остатки (Х) в процентах по формуле:
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где а – остаток на сите после просеивания, г;

m – количество известкового удобрения, взятого для испытания, г.

Полный остаток на каждом сите определяется как сумма частных остатков на всех более крупных ситах плюс частный остаток на данном сите.

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, шкаф сушильный, набор сит для просеивания почвы с отверстиями диаметром 10, 5, 3, 1 и 0,25 мм, бумага глянцевая, шпатели.

4.2.2 Определение суммарной массовой доли углекислого 
кальция и магния в известковых удобрениях

Принцип метода. Метод основан на обработке известкового удобрения при нагревании титрованной соляной кислотой:

1. CaCO3 + 2HCl=CaCl2+CO2+H2O

2. MgCO3+2HCl=MgCl2+CO2+H2O

Соляную кислоту для анализа берут с избытком. Остаток ее оттитровывают щелочью:

HCl+NaOH=NaCl+H2O
По разности между количеством соляной кислоты, взятой для анализа, и ее остатком после реакции с известью устанавливают количество соляной кислоты, пошедшей на связывание оснований, которое эквивалентно нейтрализующей способности суммы карбонатов, окисей, гидроокисей, содержащихся в удобрении.

Ход анализа. Из средней пробы тонко измельченного известкового удобрения, высушенного до постоянной массы при 1050С, берут на электронных весах навеску 2,5 г в плоскодонную мерную колбу на 250 см3, смачивают 10-15 см3 дистиллированной воды и осторожно небольшими порциями с помощью пипетки приливают титрованную 1,0 н соляную кислоту в количестве 125 см3. Горло колбы закрывают воронкой и нагревают при частом встряхивании 30 мин на кипящей водяной бане до полного разложения карбонатов кальция и магния.

После охлаждения раствор доводят дистиллированной водой до метки, тщательно смывая ее внутренние стенки. Затем раствор тщательно перемешивают и фильтруют через сухой фильтр в сухую колбу.

100 см3 фильтрата набирают в коническую колбу и титруют в присутствии 4-5 капель фенолфталеина 0,5н NaOH до появления слабо-розовой окраски (результат записать). Затем прибавляют 2 см3 1,0н соляной кислоты и снова ставят на кипящую водяную баню на 30 мин для удаления углекислоты. Горячий раствор дотитровывают 0,5н NaOH.

Вычисление результатов. Массовую долю CaCO3 и MgCO3 в пересчете на углекислый кальций (Х) вычисляют по формуле (в %):
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где а – количество 0,5н NaOH, пошедшей на первое титрование, см3;

в – количество 0,5н NaOH, пошедшей на второе титрование, см3;

Т1 – поправка к титру 1н HCl;

Т2 – поправка к титру 0,5н NaOH;

m – навеска, отвечающая взятому для титрования объему вытяжки, г.

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, шкаф сушильный, водяная баня LW-8, плоскодонные мерные колбы на 250 см3, конические колбы, мерные колбы на 100 см3, мерные цилиндры, воронки, пипетки, бюретки, шпатели, фильтры.

Реактивы. 1н раствор соляной кислоты, 0,5н раствор гидроксида натрия, 1%-ный спиртовой раствор фенолфталеина.

4.3 Органические удобрения
4.3.1 Определение влажности органических удобрений 
гравиметрическим (весовым) методом

Принцип метода. Метод основан на определении потери массы пробы органического удобрения при высушивании при Т 105-1100С до постоянной массы.

Ход анализа. В предварительно высушенные в сушильном шкафу до постоянной массы фарфоровые чашки на электронных весах берут 15 г хорошо перемешанного подстилочного навоза. Чашку с навеской ставят в сушильный шкаф при Т 100-1050С и высушивают в течение 5 часов. Затем чашку с навеской охлаждают на воздухе в течение 30 мин и взвешивают. Каждое последующее взвешивание проводят после высушивания в течение 30 мин и охлаждения чашки с навеской на воздухе в течение 30 мин. Анализ считается законченным, если разность результатов двух последующих взвешиваний не превышает 0,1 г.

Вычисление результатов. Массовую долю влаги (%) в органических удобрениях вычисляют по формуле:
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где m1 – масса чашки с навеской до высушивания, г

m2 – масса чашки с навеской после высушивания, г

m – масса навески органического удобрения, г

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, шкаф сушильный, чашки выпарительные фарфоровые, стеклянные палочки, пинцеты.

4.3.2 Определение массовой доли сухого остатка

Принцип метода. Основан на определении потери массы пробы органического удобрения при высушивании до постоянной массы.

Ход анализа. В предварительно высушенные в сушильном шкафу при температуре +105…+1100С до постоянной массы (взвешивают с погрешностью не более 0,1 г) фарфоровые чашки со стеклянными палочками берут навеску хорошо перемешанного жидкого навоза массой 150-200 г (взвешивание проводят с погрешностью не более 0,1 г). Чашку с навеской помещают на водяную баню и выпаривают досуха при периодическом помешивании стеклянной палочкой. Затем чашку переносят в предварительно нагретый сушильный шкаф и высушивают при температуре +105…+1100С до постоянной массы. Первое взвешивание проводят через 1 ч, повторное – через 30 мин. Каждый раз перед взвешиванием чашку с навеской охлаждают на воздухе в течение 30 мин. Анализ считается законченным, если разность результатов двух последующих взвешиваний не превышает 0,1г.

Вычисление результатов. Массовую долю сухого остатка (%) вычисляют по формуле:


[image: image35.wmf]100

2

1

×

-

=

m

m

m

X

,

где m1 – масса чашки со стеклянной палочкой и сухим остатком, г;

m2 – масса чашки со стеклянной палочкой, г;

m – масса навески, г.

Допустимые расхождения между результатами двух параллельных определений массовой доли сухого остатка при доверительной вероятности Р=0,95 не должны превышать 0,3%.

Массовую долю влаги (%) вычисляют по формуле:

Х1=100-Х

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, шкаф сушильный, чашки выпарительные фарфоровые, стеклянные палочки, водяная баня LW-8.

4.3.3 Определение массовой доли золы

Принцип метода. Метод основан на определении потери массы пробы органического удобрения после прокаливания при температуре +8000С.

Ход анализа. Фарфоровые тигли предварительно должны быть прокалены в муфельной печи при температуре +8000С до постоянной массы и взвешены с погрешностью не более 0,001 г. 

Для определения массовой доли золы используют сухой остаток навески после определения массовой доли влаги. Из сухого остатка после его тщательного перемешивания не менее чем из 5 точек отбирают навеску массой 3 г (с погрешностью не более 0,001 г). Навески помещают в фарфоровых тиглях в холодную муфельную печь, постепенно доводят температуру печи до +8000С и прокаливают при этой температуре в течение 2 ч.

Тигли с зольным остатком охлаждают в открытой выключенной печи, а затем в эксикаторе в течение 30 мин, после чего взвешивают с погрешностью не более 0,001 г. Каждое последующее взвешивание проводят после озоления в течение 1 часа и охлаждения в течение 30 мин. Анализ считается законченным, если расхождения между результатами двух последующих взвешиваний не превышает 0,01 г.

Вычисление результатов. Массовую долю золы (%) рассчитывают по формуле:
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где m1 – масса навески после озоления, г;

m – масса исходной навески, г.

Пределы возможных значений погрешности определения массовой доли золы при доверительной вероятности Р=0,95 составляют, %: ± 0,3 – при массовой доле золы от 5 до 12%; ± 0,4 – от 12 до 20%; ± 0,8 – свыше 20%.

Оборудование и материалы. Печь муфельная, тигли фарфоровые №1 или 2, весы электронные Ohaus, эксикатор исполнения 1, щипцы тигельные.

4.3.4 Определение аммонийного азота по И. Ромашкевичу

Принцип метода. Метод основан на образовании комплексного соединения желтого цвета – иодистый меркураммоний [HgOHg . (NH2)J] при взаимодействии солей аммония с реактивом Несслера и последующем колориметрическом определении оптической плотности (коэффициента светопоглощения) окрашенного раствора на фотоэлектроколориметриметре.

Ход анализа. Среднюю пробу навоза измельчают ножницами так, чтобы длина отдельных соломин не превышала 1,0 см. Затем пробу тщательно перемешивают в большой фарфоровой чашке.

На электронных весах в литровую широкогорлую бутылку берут 25 г сырого навоза. Добавляют 500 см3 0,05н соляной кислоты и встряхивают на ротаторе в течение 30 мин. После взбалтывания содержимое колбы фильтруют. Первые мутные порции фильтрата отбрасывают. Из отфильтрованной вытяжки берут 10 см3 в колбу вместимостью 250 см3, доводят дистиллированной водой до метки и хорошо перемешивают. Берут 25 см3 раствора в мерную колбу вместимостью 100 см3, прибавляют 4 см3 25%-ного раствора сегнетовой соли, чтобы исключить возможность выпадения осадка солей кальция и магния. Дистиллированной водой доводят объем до 80-90 см3, перемешивают и добавляют 4 см3 реактива Несслера. Содержимое доводят водой до метки и несколько раз встряхивают. Через 5-10 мин измеряют оптическую плотность на ФЭК. Количество аммонийного азота в исследуемом растворе находят по градуировочному графику.

Вычисление результатов. Содержание аммонийного азота в органических удобрениях вычисляют по формуле (%):
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где а – количество азота по градуировочному графику для исследуемого раствора (анализируемого образца), мг/100см3;

m – навеска навоза, соответствующая объему раствора для анализа, мг;

100 – коэффициент для выражения результатов в процентах.

Оборудование и материалы. Фотоэлектроколориметр КФК-2 (λ=430-450 нм), электронные весы Ohaus, встряхивающая машина WS-2, ножницы, фильтры, литровые широкогорловые бутылки, большие фарфоровые чашки, мерные колбы на 100, 250 и 500 см3, воронки, плоскодонные колбы, мерные цилиндры, пипетки.

Реактивы. 0,05н раствор соляной кислоты, 25%-ный раствор сегнетовой соли, реактив Несслера.

4.3.5 Определение общего азота, фосфора и калия в одном минерализате навоза
4.3.5.1 Минерализация навесок

Принцип метода. Метод основан на полном разложении органического вещества путем сжигания его с H2SO4 в присутствии катализатора Se или смешанного катализатора Se+CuSO4 (метод Иодльбауэра).

Ход анализа. Предварительно измельченную с помощью ножниц до 1,0 см пробу органического удобрения тщательно перемешивают и отбирают навеску на фильтре массой 1,0 г. Взвешивание проводят с погрешностью не более 0,001 г. Отобранную навеску заворачивают в фильтр и помещают в колбу Къельдаля вместимостью 250 см3, добавляют 15 см3 концентрированной серной кислоты (мерным цилиндром), 0,1 г селена или 0,5 г смеси селена и сульфата меди, перемешивают легкими круговыми движениями и оставляют на 12-15 ч. Затем колбы помещают в вытяжной шкаф на электроплитку таким образом, чтобы их ось была наклонена под углом 350С и осторожно нагревают до тех пор, пока содержимое колбы не перестанет пениться. Затем нагрев усиливают, доведя смесь в колбе до слабого кипения. Кипячение продолжают до полного обесцвечивания раствора. После сжигания в остывшую колбу приливают дистиллированной воды (примерно 50 см3) и переносят содержимое в мерную колбу вместимостью 200 см3, несколько раз смывая дистиллированной водой. При этом происходит разогревание содержимого колбы. После охлаждения объем доводят до метки дистиллированной водой. Затем минерализат переносят в бутылку для хранения. 

Оборудование и материалы. Весы электронные Ohaus, вытяжной шкаф, электроплитки, фильтры, колбы Къельдаля, мерные колбы на 200 см3, мерные цилиндры, фарфоровые чашки, воронки, бутылки, пинцеты, ножницы.

Реактивы. Концентрированная серная кислота, катализатор Se или Se+CuSO4. 

4.3.5.2 Определение общего азота по методу Къельдаля

Принцип метода. Метод основан на улавливании титрованным раствором серной кислоты аммиака, который выделяется при взаимодействии солей аммония со щелочью.

Ход анализа. В приемник (стакан) аппарата Къельдаля наливают из бюретки 20 см3 0,1н H2SO4 и 3-4 капли индикатора Гроака. Приемник присоединяют к аппарату. Из минерализата отбирают 100 см3 и переносят в отгонную колбу аппарата Къельдаля, прибавляют 2-3 капли фенолфталеина и осторожно по стенке колбы приливают 30 см3 30% NaOH. Сразу же (во избежание потерь NH3) колбу закрывают пробкой, пускают воду в холодильники и включают парообразователь. Отгон аммиака продолжают в течение часа. По окончании отгона кончик холодильника ополаскивают дистиллированной водой в приемник.

Содержимое приемника титруют из бюретки 0,1н NaOH до перехода фиолетовой окраски в зеленую.

Вычисление результатов. Содержимое общего азота в пробе органического удобрения вычисляют по формуле:
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где а – объем 0,1н H2SO4 в приемнике, см3;

Т1 – поправка к титру 0,1н H2SO4;

b – объем 0,1н NaOH, пошедший на титрование, см3;

Т2 – поправка к титру 0,1н NaOH;

0,0014 – количество азота (NH3), связываемое 1 см3 0,1н H2SO4;

m – масса навески в объеме минерализата, взятого для определения азота, г.

Оборудование и материалы. Аппарат Къельдаля, бюретки, пипетки, воронки, мерные колбы на 100 см3, мерные цилиндры, стаканы. 

Реактивы. 0,1н H2SO4, 0,1н NaOH, 30% раствор NaOH, индикатор Гроака, 1%-ый спиртовой раствор фенолфталеина.

4.3.5.3 Определение общего фосфора по методу Ж.Дениже в модификации А.Малюгина и С.Хреновой

Принцип метода. Метод основан на определении оптической плотности раствора фосфатно-молибденового комплекса в присутствии восстановителя SnCl2.

Ход анализа. Из минерализата пипеткой отбирают пробу объемом 2 см3 и переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, приливают до половины объема колбы дистиллированной воды, а затем 10 см3 разбавленной серной кислоты, 10 см3 раствора молибдата аммония и 6 капель SnCl2 (восстановителя). Раствор доводят дистиллированной водой до метки, перемешивают и через 5-10 мин после образования окраски раствора колориметруют. Количество фосфора в исследуемом минерализате находят по градуировочному графику.

Вычисление результатов. Содержание общего фосфора в органических удобрениях рассчитывают по формуле:
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где а – количество P2O5, найденное по градуировочному графику, мг/100 см3;

V – объем минерализата, см3;

V1 – объем минерализата, взятого для определения P2O5, см3;

m – масса навески для минерализации, мг;

100 – коэффициент для пересчета в %.

Оборудование и материалы. Фотоэлектроколориметр КФК-2 (λ=650-750 нм – красный светофильтр, кювета с l=20 мм), мерные колбы на 100 см3, воронки, пипетки.

Реактивы. Разбавленная H2SO4, раствор молибдата аммония, 1% раствор SnCl2 (восстановитель).

4.3.5.4 Определение общего калия методом пламенной фотометрии

Принцип метода. Метод основан на измерении светового излучения атомов калия при введении его в пламя горелки и возбуждении.

Ход анализа. Во флаконы или химические стаканы вместимостью 50 см3 помещают анализируемый минерализат, вводят его в пламенный фотометр и снимают показания прибора (оптическую плотность).

Вычисление результатов. По результатам оптической плотности растворов сравнения строят градуировочный график, отмечая по оси абсцисс массовую долю общего калия в мг/дм3, а по оси ординат – соответствующие им значения оптической плотности. Пользуясь градуировочным графиком, по результатам определения оптической плотности анализируемых растворов находят количество калия (в мг/дм3).

Содержание калия в пробе органических удобрений вычисляют по формуле:


[image: image40.wmf]1000

100

,%

2

×

×

×

=

m

V

a

O

K

,
где а – количество К2O, найденное по градуировочному графику, мг/дм3;

V – объем минерализата, см3;

1/1000 – содержание К2О в 1 см3, мг;

m – масса навески для минерализации, мг;

100 – коэффициент для пересчета в %.

Оборудование и материалы. Фотометр пламенный ФПА-2-01, флаконы или химические стаканы на 50 см3.

Приложения

Приложение 1

Содержание основных элементов питания в основной и побочной продукции сельскохозяйственных культур, % в сухом веществе (В.В. Лапа, В.Н. Босак, 2006)

	Культура
	N
	Р2О5
	К2О
	СаО
	MgО

	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Озимая пшеница

	зерно
	1,31-2,74
	0,76-0,96
	0,39-0,60
	0,02-0,07
	0,15-0,23

	солома
	0,27-0,93
	0,12-0,34
	1,05-3,19
	0,14-0,25
	0,06-0,13

	зеленая масса
	2,18-4,37
	0,73-1,26
	3,29-4,68
	0,32-0,46
	0,18-0,21

	Озимое тритикале

	зерно
	1,45-2,38
	0,67-1,05
	0,54-0,67
	0,05-0,12
	0,10-0,26

	солома
	0,25-0,67
	0,11-0,36
	1,44-3,82
	0,12-0,30
	0,09-0,18

	зеленая масса
	2,15-4,58
	0,60-1,35
	3,51-6,34
	0,34-0,75
	0,18-0,27

	Озимая рожь

	зерно
	1,28-2,12
	0,43-1,01
	0,30-0,43
	0,05-0,10
	0,08-0,20

	солома
	0,25-0,45
	0,24-0,38
	1,56-2,36
	0,10-0,16
	0,08-0,11

	зеленая масса
	2,34-4,32
	0,81-1,27
	3,42-5,11
	0,41-0,66
	0,19-0,23

	Яровая пшеница

	зерно
	1,40-3,41
	0,42-1,02
	0,55-0,97
	0,02-0,08
	0,17-0,25

	солома
	0,31-0,68
	0,16-0,32
	1,25-3,90
	0,17-0,32
	0,07-0,15

	зеленая масса
	2,24-4,51
	0,74-1,21
	3,31-5,04
	0,38-0,67
	0,19-0,26

	Яровой ячмень

	зерно
	1,14-2,51
	0,55-1,03
	0,58-0,83
	0,06-0,16
	0,20-0,46

	солома
	0,25-0,79
	0,10-0,32
	1,64-3,59
	0,17-0,62
	0,10-0,32

	зеленая масса
	2,92-4,69
	0,76-1,15
	3,32-6,27
	0,45-1,08
	0,22-0,33

	Яровое тритикале

	зерно
	1,41-2,28
	0,91-1,29
	0,42-0,58
	0,03-0,05
	0,17-0,23

	солома
	0,18-0,39
	0,15-0,39
	1,42-2,70
	0,08-0,13
	0,03-0,10

	зеленая масса
	2,57-4,26
	0,51-0,67
	3,18-5,07
	0,20-0,29
	0,30-0,38

	Овес

	зерно
	1,09-2,23
	0,50-1,04
	0,31-0,83
	0,06-0,18
	0,17-0,24

	солома
	0,21-0,92
	0,26-0,72
	1,94-3,45
	0,24-0,48
	0,09-0,19

	зеленая масса
	1,81-4,28
	0,55-1,10
	3,34-5,16
	0,39-0,71
	0,22-0,30

	Кукуруза

	зерно
	1,80
	0,57
	0,37
	0,12
	0,20

	солома
	0,75
	0,30
	1,64
	0,40
	0,14


Продолжение приложения 1

	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Просо

	зерно
	1,77
	0,72
	0,26
	0,05
	0,23

	зеленая масса
	2,05
	0,65
	3,66
	0,27
	0,54

	Люпин

	зерно
	4,09-5,31
	1,12-1,34
	0,83-1,50
	0,33-0,41
	0,27-0,32

	солома
	0,88-1,57
	0,46-0,69
	1,65-2,45
	1,01-1,16
	0,35-0,76

	зеленая масса
	3,25-4,52
	0,92-1,22
	2,24-3,12
	1,57-2,14
	0,43-0,84

	Горох

	зерно
	4,50
	1,00
	1,25
	0,09
	0,13

	зеленая масса
	0,65
	0,20
	0,45
	0,35
	0,14

	Соя (семена)
	5,80
	1,04
	1,26
	0,17
	0,25

	Картофель

	клубни
	1,00-2,93
	0,49-0,84
	2,42-3,91
	0,02-0,06
	0,17-0,25

	ботва
	0,90-2,14
	0,25-0,39
	0,53-7,88
	2,12-4,01
	0,48-0,72

	Лен-долгунец

	соломка
	0,30-0,61
	0,23-0,42
	1,44-2,19
	0,39-0,49
	0,12-0,20

	семена
	3,15-4,33
	1,71-2,01
	1,29-1,43
	0,22-0,32
	0,58-0,66

	Подсолнечник

	семена
	2,61
	1,39
	0,96
	0,20
	0,51

	зеленая масса
	1,56
	0,76
	5,29
	1,53
	0,18

	Сахарная свекла

	корнеплоды
	0,36-0,52
	0,20-0,29
	0,70-0,77
	0,11-0,20
	0,24-0,29

	ботва
	1,16-2,53
	0,41-0,65
	3,12-5,08
	0,54-0,67
	0,48-0,58

	Кормовая свекла

	корнеплоды
	0,84-1,70
	0,26-0,72
	2,71-3,75
	0,15-0,24
	0,20-0,38

	ботва
	1,88-3,26
	0,50-0,92
	5,29-8,63
	2,37-3,23
	1,10-3,10

	Яровой рапс

	семена
	2,89-3,54
	2,12-2,38
	0,87-0,91
	0,07-0,12
	0,56-0,58

	солома
	0,36-0,74
	0,39-0,62
	1,43-3,27
	0,80-1,08
	0,15-0,30

	зеленая масса
	1,51-2,81
	0,35-0,57
	3,34-5,71
	0,74-1,22
	0,33-0,72

	Клевер луговой

	0 укос 
(1-го года жизни)
	3,19-3,48
	0,77-1,07
	1,03-2,01
	1,96-2,61
	0,56-0,78

	1 укос
	2,56-3,31
	0,71-0,87
	1,86-4,82
	1,14-2,70
	0,52-0,75

	2 укос
	2,34-3,07
	0,62-0,92
	2,26-4,65
	1,33-2,05
	0,50-0,72

	3 укос
	3,15-3,26
	0,84-0,92
	1,14-2,71
	1,80-1,89
	0,64-0,79

	4 укос
	2,83-3,23
	0,80-0,86
	2,55-4,29
	2,05-2,39
	0,58-0,65


Продолжение приложения 1

	1
	2
	3
	4
	5
	6

	5 укос
	2,67-3,04
	0,74-0,84
	2,54-4,08
	1,92-2,25
	0,51-0,68

	среднее
	2,79-3,23
	0,75-0,91
	1,90-3,76
	1,70-2,32
	0,55-0,73

	Горохо-овсяная смесь

	зеленая масса
	1,59-3,53
	0,36-0,93
	2,14-4,87
	0,91-1,39
	0,25-0,42

	Вико-овсяная смесь

	зеленая масса
	2,03-3,20
	0,38-1,07
	2,08-4,92
	0,64-0,95
	0,26-0,40

	Пелюшко овсяная смесь

	зеленая масса
	1,94-3,47
	0,42-1,05
	2,12-4,63
	0,32-1,04
	0,18-0,45

	Морковь
(корнеплоды)
	0,18
	0,11
	0,40
	0,07
	0,05

	Капуста (кочаны)
	0,33
	0,10
	0,35
	0,07
	0,03

	Томаты (плоды)
	0,26
	0,07
	0,32
	0,04
	0,06


Приложение 2

ПДК нитратов в овощах, фруктах и кормах, мг/кг сырого вещества (СанПиН 13-10 РБ, 2009)

	Наименование
	Открытый грунт

	1
	2

	Овощи

	Картофель
	250

	Капуста ранняя
	900

	Капуста поздняя
	500

	Лук репка
	80

	        перо
	400/800*

	Томаты
	150/300*

	Огурцы
	150/400*

	Морковь ранняя
	400

	Морковь поздняя
	250

	Свекла
	1400

	Перец сладкий
	200

	Кабачки
	400

	Листовые овощи
	2000/3000*

	Фрукты

	Яблоки, груши, арбузы
	60

	Дыни 
	90


Продолжение приложения 2 

	1
	2

	Детское питание
	50

	Вода
	45 (мг/л)

	Корма

	Силос, сенаж
	500

	Сено
	1000

	Зеленый корм
	300

	Кормовая свекла
	1500

	Кормовой картофель
	300


Примечание. * - закрытый грунт

Приложение 3
Содержание витамина С в овощах и плодах 
(мг на 100 г сырой массы)
	Овощи
	Содержание витамина С
	Плоды
	Содержание витамина С

	Картофель
	10-20
	Яблоки
	5-30

	Капуста белокочанная
	10-40
	Вишня
	5-15

	Капуста цветная
	50-150
	Виноград
	0-5

	Морковь
	5-10
	Черная смородина
	100-400

	Томаты
	20-40
	Лимон
	40-60

	Лук репчатый
	5-20
	Шиповник
	1000-4000

	Лук зеленый
	40-60
	Перец сладкий
	100-250


Приложение 4
Градация почв по степени кислотности (рНКСI)

	Группа
	Степень кислотности
	Минеральные почвы
	Торфяные почвы

	I
	сильнокислые
	менее 4,50
	менее 4,00

	II
	среднекислые
	4,51-5,00
	4,01-4,50

	III
	кислые
	5,01-5,50
	4,51-5,00

	IV
	слабокислые
	5,51-6,00
	5,01-5,50

	V
	близкие к нейтральным
	6,01-6,50
	5,51-6,00

	VI
	нейтральные
	6,51-7,00
	6,01-6,50

	VII
	слабощелочные
	более 7,00
	более 6,50


Приложение 5

Градация почв по содержанию и запасам гумуса
	Группа
	Содержание
	Минеральные почвы, %
	Запасы гумуса в перегнойном горизонте 0-25 см, т/га

	I
	очень низкое
	менее 1,0
	менее 30 

	II
	низкое
	1,01-1,50
	31-50

	III
	недостаточное
	1,51-2,00
	51-70

	IV
	среднее
	2,01-2,50
	71-90

	V
	повышенное
	5,51-3,00
	91-110

	VI
	высокое
	более 3,00
	более 110


Приложение 6

Градация по содержанию и запасам фосфора в почвах

	Группы по содержанию фосфора
	Содержание Р2О5,

мг/кг почвы

(по методу Кирсанова)
	Запасы Р2О5 в 25-см слое, кг/га
	Концентрация Р2О5 в 0,01 М вытяжке СаСI2, мг/л

	
	минеральные
	торфяные
	
	

	Очень низкое
	менее 60
	менее 200
	менее 200
	

	Низкое
	61-100
	201-300
	201-300
	менее 0,10

	Среднее
	101-150
	301-500
	301-500
	0,10-0,20

	Повышенное
	151-250
	501-800
	501-800
	0,21-0,60

	Высокое
	251-400
	801-1200
	801-1300
	0,61-2,00

	Очень высокое
	более 400
	более 1200
	более 1300
	более 2,00


Приложение 7
Градация по содержанию и запасам калия в почвах

	Группы по содержанию калия
	Содержание К2О, мг/кг почвы

(по методу Кирсанова)
	Запасы К2О в 25 см слое, кг/га

	
	минеральные
	торфяные
	

	Очень низкое
	менее 80
	менее 200
	менее 300

	Низкое
	81-140
	201-400
	301-400

	Среднее
	141-200
	401-600
	401-700

	Повышенное
	201-300
	601-1000
	701-1000

	Высокое
	301-400
	1001-1300
	1001-1300

	Очень высокое
	более 400
	более 1300
	более 1300


Приложение 8

Градация почв по содержанию и запасам кальция 
	Группа 
	Содержание 
	Минеральные почвы
	Торфяные почвы
	Запасы в слое 0-25 см, т/га

	
	
	мг/кг
	

	I
	Очень низкое
	менее 400
	менее 1200
	менее 1,20

	II
	Низкое
	401-800
	1201-2400
	1,21-2,50

	III
	Среднее
	801-1200
	2401-3600
	2,51-4,00

	IV
	Повышенное
	1201-1600
	3601-4800
	4,01-5,00

	V
	Высокое
	1601-2000
	4801-6000
	5,01-6,00

	VI
	Очень высокое
	более 2000
	более 6000
	более 6,00


Приложение 9
Градация почв по содержанию и запасам серы

	Группа 
	Содержание 
	Минеральные почвы
	Торфяные почвы
	Запасы в слое 0-25 см, т/га

	
	
	мг/кг
	

	I
	Низкое
	менее 6,0
	менее 20
	менее 20,0

	II
	Среднее
	6,1-12,0
	20,1-40,0
	20,1-40,0

	III
	Высокое
	12,1-18,0
	40,1-60,0
	40,1-60,0

	IV
	Очень высокое
	более 18,0
	более 60,0
	более 60,0


Приложение 10

Градация почв по содержанию и запасам магния 
	Группа 
	Содержание
	Минеральные почвы
	Торфяные почвы
	Запасы в слое 0-25 см, т/га

	
	
	мг/кг
	

	I
	Очень низкое
	менее 60
	менее 200
	менее 200

	II
	Низкое
	61-90
	201-300
	201-300

	III
	Среднее
	91-150
	301-450
	301-500

	IV
	Повышенное
	151-300
	451-900
	501-1000

	V
	Высокое
	301-450
	901-1500
	1001-1500

	VI
	Очень высокое
	более 450
	более 1500
	более 1500


Приложение 11

Градация почв по содержанию подвижных соединений микроэлементов, мг/кг почвы

	Элемент
	Вытяжка
	Группы по обеспеченности микроэлементами

	
	
	I 

(низкая)
	II 

(средняя)
	III 

(высокая)
	IV 

(избыточная)

	Cu
	1,0 М HCI
	менее 1,5
	1,6-3,0
	3,1-5,0
	более 5,0

	
	
	менее 5,0
	5,1-9,0
	9,1-12,0
	более 12,0

	Zn
	1,0 М HCI
	менее 3,0
	3,1-5,0
	5,1-10,0
	более 10,0

	
	
	менее 10,0
	10,1-15,0
	15,1-30,0
	более 30,0

	B
	H2O
	менее 0,3
	0,31-0,70
	0,71-1,00
	более 1,0

	
	
	менее 1,0
	1,1-2,0
	2,1-3,0
	более 3,0

	Mn
	0,1 М H2SO4
	менее 25
	25,1-100
	100,1-300
	более 200,0

	
	
	менее 75
	75,1-300
	300,1-600
	более 600,0

	Mn
	1,0 М KCI
	менее 2,0
	2,0-6,0
	6,1-10,0
	более 10,0

	
	
	менее 6,0
	6,1-18,0
	18,1-30,0
	более 30,0

	Co
	1,0 М HNO3
	менее 1,0
	1,1-2,5
	2,51-3,0
	более 3,0

	
	
	менее 3,0
	3,1-7,5
	7,51-9,0
	более 9,0

	Mo
	аксалатный буфер, рН 3,3
	менее 0,1
	0,11-0,20
	0,21-0,40
	более 0,40

	
	
	менее 0,3
	0,31-0,60
	0,61-1,20
	более 1,20


Приложение 12

Оптимальные значения агрохимических показателей в зависимости от типа и гранулометрического состава почв

	Гранулометрический состав
	рНКСI
	Гумус, %
	Р2О5
	К2О
	МgО

	
	
	
	мг/кг

	Дерново-подзолистые:

	глинистые и суглинистые
	6,0-6,7
	2,5-3,0
	250-300
	220-250
	150-300

	супесчаные
	5,8-6,2
	2,0-2,5
	200-250
	170-250
	120-150

	песчаные
	5,5-5,8
	1,8-2,2
	150-200
	100-150
	80-100

	Торфяные
	5,0-5,3
	-
	700-1000
	600-800
	450-900

	Минеральные почвы луговых земель
	5,8-6,2
	3,5-4,0
	120-200
	150-200
	90-120


Приложение 13
Классификация азотных удобрений
	Наименование 
удобрения
	Химическая формула
	Содержание д.в.N, %

	1. Нитратные

	Натриевая селитра
	NaNO3
	16

	Кальциевая селитра
	Ca(NO3)2
	13-15

	2. Аммонийные

	твердые

	Сульфат аммония
	(NH4)2SO4
	20-21

	Хлористый аммоний
	NH4CI
	24-25

	Карбонат аммония
	(NH4)2CO3
	21-24

	жидкие

	Безводный аммиак
	NH3
	82

	Аммиачная вода
	NH3, NH4OH
	20

	3. Аммонийно-нитратные

	Аммиачная селитра
	NH4NO3
	34-35

	4. Амидные

	Карбамид (мочевина)
	CO(NH2)2
	46

	5. Карбамид-аммонийно-нитратные

	КАС (смесь растворов карбамида и аммиачной селитры) 
	CO(NH2)2 + NH4NO3
	28,30,32

	6. Медленнодействующие

	Карбамид с:

фосфатным  покрытием
	CO(NH2)2
	39

	полимерным покрытием
	CO(NH2)2
	42

	гуматным покрытием
	CO(NH2)2
	46

	Сульфат аммония с полимерным покрытием
	(NH4)2SO4
	20


Приложение 14

Классификация фосфорных удобрений
	Наименование удобрения
	Химическая формула
	Содержание д.в.Р2О5, %

	
	
	

	1. Воднорастворимые (1-замещенные фосфаты)

	Суперфосфат  простой
	Са(Н2РО4)2 . Н2О + 2СаSО4 . Н2О
	19-21

	Суперфосфат двойной
	Са(Н2РО4)2 . Н2О
	43-49

	2. Лимоннорастворимые (2-замещенные фосфаты)

	Преципитат
	СаНРО4 . 2Н2О
	38

	Термофосфаты
	Nа2О . 3СаО . Р2О5 + SiО2
	20-30

	Фосфатшлак 
мартеновский
	- " -
	8-12

	Томасшлак
	- " -
	14

	Обесфторенный фосфат
	- " -
	36

	3. Труднорастворимые (3-замещенные фосфаты)

	Фосфоритная мука
	Са3(РО4)2
	20-29

	Костяная мука
	- " -
	30-35

	Вивианит
	Fe3(РО4)2 . 8Н2О
	12-26


Приложение 15

Классификация калийных удобрений
	Наименование удобрения
	Химическая формула
	Содержание д.в. К2О, %

	
	
	

	1. Концентрированные

	Хлористый калий
	КСI
	57-60

	Калийная соль
	КСI+КСI . NаСI
	40

	Сернокислый калий
	К2SО4
	46-50

	Калимагнезия
	К2SО4 . МgSО4
	28-30

	2. Природные размолотые соли

	Сильвинит
	КСI . NаСI
	14

	Каинит
	КСI . МgSО4 . 3Н2О
	10-12

	3. Отходы промышленности

	Хлористый калий – 
электролит
	КСI
	56-57

	Поташ (древесная зола)
	К2СО3 
	52-56

	Цементная пыль
	К2SО4 . К2СО3 . К2SiO3
	10-15


Приложение 16
Классификация микроудобрений
	Наименование удобрения
	Химическая формула
	Содержание д.в., %

	
	
	

	1. Борные

	Борная кислота
	Н3ВО3
	17,3

	Солюбор ДФ
	
	17,5

	Эколист моно В*
	
	11,0

	Адоб В*
	
	15,0

	2. Медные

	Сульфат меди 
(медный купорос)
	CuSО4 . 5Н2О
	25,0

	Эколист моно Сu
	
	7,0

	Адоб медь
	
	6,4

	3. Цинковые

	Сульфат цинка
	ZnSO4 . 7Н2О
	22,0

	Эколист моно Zn
	
	8,0

	Адоб цинк
	
	6,2

	4. Марганцевые

	Сульфат марганца
	МnSO4. 5H2O
	23,0

	Эколист моно Мn
	
	12,0

	Адоб Мn
	
	15,3

	5. Молибденовые

	Молибдат аммония
	(NH4)6Mo7 O24 . 4H2O
	52,0

	6. Кобальтовые

	Сульфат кобальта
	СоSO4 . 7Н2О
	20,0-21,0

	Хлорид кобальта
	СоСI2
	46,0-47,0


Примечание. Производят и другие хелатные формы микроудобрений.
Приложение 17
Классификация комплексных удобрений

	Наименование удобрения
	Химическая формула
	Содержание д.в., %

	
	
	N
	Р2О5
	К2О

	1. Сложные

	Калийная селитра
	КNО3
	13
	-
	45

	Аммофос
	NH4H2PO4
	12
	50-52
	-

	Диаммофос
	(NН4)2НРО4
	18
	50
	-

	2. Сложно-смешанные (комбинированные)

	Нитрофос
	NН4NО3, Со(Н2РО4)2, СаНРО4, СаSО4
	22
	23
	-

	Нитрофоска
	- " - + NН4СI, КNО3
	11
	10
	11

	Аммофосфат
	NН4Н2РО4, СаНРО4, Са(Н2РО4), СаSО4
	6
	46
	-

	Аммонизированный суперфосфат
	Са(Н2РО4)2 . Н2О + NН4Н2РО4
	7-9
	19-33
	-

	АФК
	
	10

16

5

16
	20

16

16

12
	20

16

35

20

	Удобрение для льна и рапса (В + Zn)
	
	5

6

7
	16

21

15
	35

32

29

	Удобрение для яровых зерновых, картофеля (Сu+Mn)
	
	16
	12
	20

	Удобрение для сахарной свеклы (В + Мn)
	
	14

16
	8
12
	22

20

	Кристаллин
	
	20
	6
	10

	Жидкие комплексные удобрения (ЖКУ)*
	
	10
	34
	-

	3. Смешанные (смеси различных видов удобрений)


Примечание. Производят ЖКУ и с другими элементами питания и их соотношением.
Приложение 18

Качество органических удобрений

	Вид удобрения
	Влажность, %
	Содержание питательных веществ в кг на 1 т сырой массы удобрения
	Качество удобрения
	Коэффициент качества

	
	
	сумма N+

Р2О5+К2О
	N общий
	N аммиачный
	
	

	Навоз на

соломенной подстилке
	70-80

70-80

70-80

81 и более
	11

10

8

менее 8
	5,0

4,5

4,0

менее 4,0
	0,5

0,4

0,3

менее 0,3
	отл.

хор.

уд.

неуд.
	1,0

0,9

0,8

0,7

	Торфяной навоз и

торфонавозный компост
	65-75

65-75

65-80

81 и более
	10

9

7

менее 7
	5,5

5,0

4,5

менее 4,5
	0,6

0,5

0,4

менее 0,4
	отл.

хор.

уд.

неуд.
	1,0

0,9

0,8

0,7

	Торфяно-пометный компост
	65-75

65-75

65-80

81 и более
	20

18

15

менее 15
	10,0

9,0

8,0

менее 8,0
	3,0

2,7

2,3

менее 2,3
	отл.

хор.

уд.

неуд.
	1,0

0,9

0,8

0,7

	Жидкий навоз свиной
	93-94

94-95

96-97

97 и более
	5

4

3

менее 3
	3,0

2,4

1,8

менее 1,8
	1,5

1,2

0,9

менее 0,9
	отл.

хор.

уд.

неуд.
	1,0

0,9

0,8

0,7

	Жидкий навоз КРС
	93-94

94-95

96-97

97 и более
	5

4

3

менее 3
	2,5

2,0

1,5

менее 1,5
	1,0

0,8

0,6

менее 0,6
	отл.

хор.

уд.

неуд.
	1,0

0,9

0,8

0,7

	Полужидкий навоз
	84-85

86-88

89-92

93 и более
	9,5

8,0

6,5

менее 6,5
	4,0

3,5

3,0

менее 3,0
	1,0

0,8

0,6

менее 0,6
	отл.

хор.

уд.

неуд.
	1,0

0,9

0,8

0,7


Приложение 19

Известковые удобрения

	№ п/п
	Наименование удобрения
	Требования ГОСТа к качеству

	1.
	Доломитовая 

мука
	Содержание СаСО3 – не менее 95%, частиц диаметром менее 0,25 мм – 90-95%, частиц диаметром более 1 мм - не более 3%, влажность - менее 1,5%

	2. 
	Известняковая мука
	Содержание СаСО3 –не менее 85%, частиц диаметром менее 0,25 мм - не менее 60%, частиц диаметром более 1 мм - не более 10%, влажность –  менее 2%

	3. 
	Мел
	Содержание СаСО3 – не менее 80%, частиц диаметром более 5 мм – не более 20%, влажность – менее 15%

	4. 
	Дефекат
	Содержание СаСО3 – 50-80%, частиц диаметром менее 0,25 мм – не менее 60%, частиц диаметром более 1 мм – не более 10%
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