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DECRETI, DELIBERE E ORDINANZE MINISTERIALI

MINISTERO DELL’AGRICOLTURA E DELLE FORESTE

DECRETO 1! maggio 1992.
Approvazione dei «Metodi ufficiali di analisi chimica del suolo»,

IL MINISTRO DELL’AGRICOLTURA E DELLE FORESTE

Vista la legge 8 novembre 1986, n. 752, concernente interventi programmati in agricoltura ed in
particolare I'art. 4, comma 2, lettera a), attivitd di ricerca, e la lettera g), attivita inerenti lo sviluppo ¢
I'informazione in agricoltura;

Vista la legge 10 luglio 1991, n. 201, concernente il differimento delle disposizioni di cui alla legge 8
novembre 1986, n. 752;

Visto il piano agricolo nazionalc ed in particolare Paggiornamento approvato dal CIPE il 13 ottobre
1989, che nei paragrafi dal n. 182 al n. 185 definisce gli indirizzi da adottare per la realizzazione dei servizi di
sviluppo agricolc chs, tramite il coordinamento del Ministero dell’agricoltura e delle foreste, consentono la
messa a punio di un cflciente sisteiza ¢i assistenza tecnica, formazione ed informazione in agricoltura;

Visti i decreti ministeriali del 7 luglio 1990 e del 20 settembre 1990 con i quali é stato istituito il comitato
tecnico scientifico per I'Osservatorio nazionale pedologico e per la qualitd del suolo con le funzioni di
cooperare con il Ministero dell’agricoltura in materia, tra I’sltro, di metodi di analisi pedologica;

Considerato che per una valida politica nazionale di programmazione dell’'uso del suolo ai fini agricoli e
forestali va perseguita una approfondita conoscenza dello stesso nei suoi vari aspetti e che per cié occorre,
tra I'altro, definire al meglio le analisi da effettuare sui suoli, con l'individuazione di metodi di analisi
chimica conformi alle pin recenti acquisizioni ed uniformi su tutto il territorio nazionale;

Decreta:

Art. 1.
Sono approvati i «Metodi ufficiali di analisi chimica del suolo» di cui all’allegato al presente decreto.

Art. 2.
Il presente decreto entra in vigore il giorno successivo alla sua pubblicazione nella Gazzetta Ufficiale.
Il presente decreto sard pubblicato nella Gazzetta Ufficiale della Repubblica italiana.

Roma, 11 maggio 1992

Il Ministro: GORIA
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METODO 1

MODALITA DI PRELEVAMENTO DEI CAMPION!
DI TERRENO DA SOTTOPORRE AD ANALISI

1. Dggetio e campo di applicaziocne

Descrizione di un metodo per il prelievo dei campioni di
terreno da sottoporre ad analisi intese a valutare i compo-
aenti della fertilitd o I'inquinamento del suolo.

11 metodo non & applicsbile ad altsi scopi, quali le indagini
pedclogiche, la determinazione dell'azoto minerale, gli
studi per il drenaggio e in generale le analisi idrologiche.
Per tali fini si dovranno adottare appropriati metodi di
CampIonamento.

1.1. Considerazioni preliminari

Per campione di terreno si intende una determinata quantith
di suolo che si preleva per scopi analitici da un orizzonte
di un suolo di una data unith tassonomica o cartografica,
oppure di un terreno Javorato.

It terreno viene analizzato in laboratorio per confermare,
quantificare o integrare le informazioni registrate in campo
e per facilitare 'identificazione e la caratterizzazione del-
I'intero corpo suolo.

Il prelevamento dei campioni da soltoporre ad analisi costi-
tuisce uno dei punti pitl critici degli studi per la caratteriz-
zazione di un suolo e deve essere effattuato tenendo conto
delle considerazioni riportate di seguito.

La composizione dei suoli varia notevolmente sia in super-
ficie che in profondith, anche in zone relativainente ristret-
te, Tessitura, struttura e contenuti in sostanze crganiche e
net diversi elementi nutritivi efo inguinzati hanno una loro
variabilii specifica anche in suoli relativamente omogensi.

La scelta dellz modslith di prelavamento e la localizzazione
ed il aisesro dei prelievi devono essere in rzlazione coa le
finglith doll'indagine e con il grado di dettaglio che si in-
tende raggiungere. Poiché le notizie sui punti intermedi ai
£iti di cerpicnemento di ogai singola unitd territoriale si
oltengono per wntecpolazione, 1l grado di informazioge
sulle coratieristiche della superficie oggetto di studio di-
pecde dalla distanza tra i punti di prolievo,

Disogas teper conto della variebilith verticale dei suoli,
dovuta a cause pstureli 0 antropiche. Lo studio del profilo,
indispensabiie nel caso di una indegine pedologica, deve
costituire una premessa anche per ia velutazione degli ele-
monti nutritivi o defla presenza di inquinaati.

1 suoli henao carsitesistiche selziivamente costanti nel
tempo, qusli ia natara, fo spesscre e la distiibuzione deali
onizzonii, e carcitesistiche che vanano con le singioni (in
Siwendepry od ssemsio del livalio deile falde soquifers),
con Ie colture (in selazions clle lavorazioni de! terreno, alle

fertilizzazioni. ecc.), o a seguito di particolari eventi
{(movimenti di terra, smotiamenti, sommersioni). Diversi
devono essere quindi i criteri di prelievo a seconda che og-
getto di indagine siano i caratteri pils stabili o quelli varia-
bili ne] tempo.

2. Principio

Esecuzione di una scrie di prelevamenti elementari in una
zona presunta omogenea, ad una profonditi predetermina-
ta, per costituire uno o pil campioni per il laboratorio,
rappresentativi del livello medio e/o della variabilith delle
caratteristiche che si intendono esaminare.

3. Definizioni

3.1. Analisi di caratterizzazione: insieme di determina-
ziont che contribuiscono a caralterizzare le proprieta fisi-
che e/o chimiche di un campione di terreno.

3.2, Analisi di controllo; analisi effettuata per il controtlo
di alterazioni 2/o variazioni della composizione del suolo,
10 particolars a seguito di inquinamenti.

3.3. Anziisi diagnostica comparativa: analisi. effetivata
per cenfronto di osservazioni, destinata ad evidenziare una
eterogeneith di caratteristiche.

3.4. Zora di campicnuments: zona di terreno sottoposta

al campionamento (cfr. 6). Una zona di campionamsnto &
suddivisa in pil unita &i campionemento (figura 1.1).
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3.5, Unith di campionamento: quantita definita di suolo,
dotata di limiti fisici o ipotetici.

3.6. Campione elauentare: quantith di terreno prelevata
1n una sola volta in usa unith di campionamento.

3.7. Campione globale: insieme di campioni elementari
prelevati ih un unica unith di campionamesto.

3.8. Campicne finale: parte reppresentativa del campione
globale, oticnuta mediante eventuale riduzione di quest'ul-
timo.

4. Apperecchiatura

Gli strumenti necessari per il campionamento devono esse-
re costruiti con materiali ¢ modalith che nen pessano in-
fluenzzre le caratteristicke che si vogliono determinare nel
terreno da campionare.

4.1, Sonda o trivella.

4.2, Vanga.

4.3. Secchio con volume non inferiore a 10 litri.

4.4. Telone asciutto & pulito di circa 2 mq.

4.5, Sacchi di capacith di almeno un litro, dotati di adegua-
to sistema di chiusura.

5. Epoca di prelevamernto

L'epoca di prelevamento dev'essere scelta in relazione alla
finalith dell'indagine. Per calcolare il fabbisogno di ferti-
lizzanti il campionamento dev'essere effettuato almeno 3
mes1 dopo 1'ultimo epporto di concimi o 6 resi depo ['ul-
timo apporto di ammendanti o correttivi,

6. Zona di campionamsnto

6.1. Analisi di caratterizzazione

6.1.1. Individuare 1a zona di campionamento, eventual-
mente con il concorso dell'interessato o di persone esperte
della zona, delimitando un’area che abbia in comune:

- colore;

- aspetto fisico;

- ordinamento colturale;

- fertilizzazioni ricevute in passato;

- vegetazione coltivata e spontanea.

6.1.2. Nel caso si disponga di uns carta dei suoli, indivi-
duare Ia zona di campicnamento all'interno di una sola
unith pedologica, Evitare comunque di campionare in pros-
.sumiti dei bordi dell'unith pedologica.

6.1.3. Le operazioni di cui ai punti 6.1.1 ¢ 6.1.2 potranno
portere alla suddivisione in due o pid zone di campions-
mento, ognuna delle quali precenti e caratteristiche di
omogeneith sopra descritte. Valutare perd atlentamente
I'opportunitd di campionare zone di superficie troppo ri-
dotta per influenzare sensibilmente gli obiettivi che si in-
teadono raggiurgere con il campionamento e 1'analisi (cfr.
Jigura 1.1.).

6.2. Anelisi di controlio

Individuare la zona che si presume abbia subito 'alterazio-
ne e, se possibile, un‘altra zona di confronto con carstteri-
stiche analoghe (cfr, 6.3).

6.3. Anglisi dlegnostica comparativa

Individuare, eventualmente col concorso deli'interessato o
di persons esperte della zona, le due (o pil) arce che ab-
biano le maggicri differenze di comportamente, ovvero
quelle dove il fenomeno che si intende esaminare si mani-
festa maggiormente e guelle dove non si mazifesta,

7. Numero ¢ rigarizions dof campioni
elementari

7.1, Analisi di caratterizzazicne

7.1.1. Qualuuque sia la superficic della zona di campiona-
mento, effettuare almeno 15 campioni elementeri, prele-
vando noa wmono di 6 campioni per cttaro ed utilizzando
uno degli schemi di seguito riportati.

7. 1.2. Camplonamsnio sistematico

7.1.2.1. Suddividere idealmente 12 zona di campionamento

(figura 1.2, A), nel numero prescelto di uaitd di cempiona-

mento (3), utilizzapdo va reticoio di dinteasion opporiune

(C): le uwniid devono avers futte approssimativamente la

medesirra dimensione. La dimensions della griglia dipende

dal dettaglio che si iniende raggiungere.

7.1.2.2 Alinlerno di ngni unith di campionzmento orele-

vare casualmente ua campione (D), cvitando 1 bordi della

zona di campionamento ¢ g aree:

- a quota inferiore ¢ superiore allz media;

- dove sono stati accumuiati fertilizzanti, predotti o sotto-
prodotti;

- dove hanno stazionato animali;

- di affioramento del sottosuclo;

- aventi differenze di isrigazione e/o di drenaggio;

- dove ristagea 1'acqua.
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Figura 1.2, Campionamento sistematico
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Figura 1.3, Campionamenio non sisiematico a X (sopra} o
a W (sonto)

7.1.3. Campionamento icregoiere

Scegliere i punti di prelievo utilizzando i cumeri casuali
niportati dai manuali di statistica e prelevare una campione
elementare in ogni punto, seguendo i principi esposti in
7.1.2.2. Tale procedura pud portare 2d una copertura irre-
golare della superficie da investigare e rendere difficili le
interpolazioni,

7.1.4. Campionamento non sistematicoa Xoa W
Scegliere i punti di prelievo lungo un percorso tracciato
sulla superficie da investigare, formando delle immaginarie
lettere X o, preferibilmente, W e prelevare una campione
elementare in ogni punto, seguendo i principi esposti in
7.1.2.2 (figura 1.3). Tale procedura pud portare ad una
copertura non completa della superficie da investigare e si
limita quindi a fornire dati orientativi.

7.2. Analisl di controllo

7.2.1. Per il controllo degli effetti di una sorgente punti-
forme di aiterazione o -inquinamento effettuare un campio-
namento a griglia circolare, individuando i punti di cam-
pronamento all'intersezione di cerchi concentrici con le li-
nee che uniscono i principali ofto punti del compasso
{figura 1.4).

7.2.2, Negli altri casi procedere come indicato al punto
7.1, utilizzando di preferenza il campionamento sisterna-
tico.

7.2.3. Qualunque sia ii piano di campionamento ‘presceito,
non raescolare i campioni elemeaiari, che forraeranno
qundi altrettanti campioni globali, ognuno dei quali dovra
essere analizzato separatamente (cfr. 10).

7.3. Analisi diagnostica comparativa

Prelevare un numero adeguato di campioni elementari in
ognuna delle zone da porre a confronto. Preferibilmente
effettuare i prelievi in lsoghi significativi ds) fenomeno da
indagare.

8. Profondita di prelevamento

8.1. Analisi di carr*terizzazione

8.1.1. Nei terreni arativi, 0 comunque soggetti a rove-
sciamenti 0 rimescolamenti, prelevare il campione alla
massima profondith di lavorazione del suclo.

8.1.2. Nei terreni a prato o pascolo e nei frutteti taerbiti,
eliminare Ia parte aerea della vegetazions ¢ la cotica e pre-
levare il campione alla profondith interessata dalla maggior
parte dells radici. Nel caso sia prevista la rottura del prato
procedcre come indicato al punto precedente.

8.1.3. Per i campionsmenti del sottosuolo daterminare la
profonditd di prelievo sulla base del profilo pedologico.
Evitare comunque di mescolare il suolo superficiale con il
soitosuolo e, in generale, il torreno provenients da diversi
orizzoati.

8.2. Analisi di controlio e analisi diagnostica

somparativa

Scegliere la profonditd di prefievo in funzione deile carat-
teristiche del fenomeno che si intende contsollare.

8. Esecuziona dal prelevamento clementare

9.1. Una volta individuato il sito di campionamento, eli-
minare, se necessario, la vegetazione che copre il suolo.
9.2, Introdurre verticalmente [a sonda o la trivella 4.1 fino
alla profondita voluta ed estrarve il campione elementare di
terreno.

9.3. Nel caso di terreni sabbiosi o pulverulenti la sonda
pud essere introdotta nel suolo diagonalmente, ponendo at-
tenzione a rispettare la profondith scelta.

Figura 1.4. Schema di campionamento per il controllo de-
gli efferti di una sorgente pwuiforme di alterazione.,

— 9
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9.4, Nel caso di terreni molto compatti o con elevata pre-
senza di scheletro, che non permettono 1'uso della sonda,
scavare con | vanga 4.2 una piccola buca a pareti verticali
fino alla profondith prescelta. Prelevare quindi una fetta
verticale che interessi tutto lo sirato, mantenendo costante
la fraziong di terreno proveniente dalle diverse profondita
(cfr. tabella 4.1).

10. Formazione dei campioni

10.1. Campione globale

10.1.1. Analisi di caratterizzazione

Inserire i diversi campioni elementari, man mano che ven-
gono prelevati, nel secchio 4.3. Rovesciare il secchio su
una superficie solida, piana, asciutta e pulita, coperta con
il telone 4.4. Mescolare il terreno ed omogencizzarlo accu-
ratamente.

10.1.2. Analisi di controlfo

Mantenere separato ciascun campicne elementare, ognuno
dei quali costituisce un campione globale. Se i campioni
devono essere ridotti, omogeneizzarli come indicato in
10.1.1.

10. 7.3. Analisi diagnostica comparatva

Per ogni gruppo di subcampioni effettuare separatamente e
operazion: ndicate in 10.1.1.
10.2. Campione finale

102 1. Se non & necessaria una riduzions, ogni campione
globale castituird un campione finale.

10.2.2. Se il campione dev'essere ridotto, stendere il ter-
reno, cmogeneizzato come indicato in 10.1, Prelevare ca-
sualmeate una decina di campioni di circa 50 g ogouno, di-
stribuiti su tutta la superficic ¢ che interessino tutto lo
spessore del campione globale. Unire questi prelevamenti
per costituire uno o piil campioni finali, del peso di circa
500 g ognuno.

11. Condizionamento dei campioni finali

11.1. Inserire ciascun campione finale in un imballaggio
ascutto, pulito, che non interagisca con il terreno e sia im-
permeabile all’acqua ed alla polvere.

11.2. Chiudere I'imballaggio e predisporre due etichette
uguali nelle quali sia chiaramente ideatificato il campione.
Sulle etichette porre dei riferimenti biunivoci al verbale di
campionamento.

11.3. Collegare un'etichetta al sistema di chiusura ed at-
taccare 1'altra alla superficie esterna dell'imballaggio. Non
inserire mai etichette all'interno, a contatto col suolo.

11.4. Nel caso sia necessario sigillare il campione effettua-
re I'operazione in maniera tale che non sia possibile aprire
1'imbailaggio senza violare il sigillo, al quale dev'essere
mcorporata una delle etichette.

12. Verbale di campionamento

Nel verbale di campionamento identificare con precisione
la zona di campionamento con opportuni riferimenti cata-
stali 0 geografici, e riportare sempre la data di campiona-
meato ¢ la profondita di prelievo. Riportare inoltre un rife-
nmento biunivoco alle etichette poste sul campione finzle.

- 10 —
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METODO 2

PREPARAZIONE DEL CAMPIONE E
DETERMINAZIONE DELLO SCHELETRO

1. Oggetio e campo di applicazione

Descrizions di ua metodo per Is prapasazione del campions
da sottoporre a&lle apalisi. 11 metodo permatte apche Ja
determinazions dello schelstro.

1 metodo & applicabils a tulth § tipi di suolo.

2. Principio

La preparszione del campione per analisi consta di una setie
di operszioni condotts al fine & ottenere che:

2.1. La pia piccols pesata prevista dai mefodi df analisi sis
nppresentative del campione;
2.2. La composizione del gampione non porsa esssrs stata

modificars_dalla praparazione al punto di alterars
sertibilmente Je varie golubilith nei differenti roastivi estragnti.

3. Definizioni

3.1. Campione per il ladboratorio: quantita di terrenv
prelevata gecondo un certo pisnc di csmpionamento o
consegnaia sl nberatorio,

3.2. Campione grexzo per apslisi: aliguota rappreseatative
del eampione per il hbomtorio

3.3. Campione prepsrato per [‘anslici: aliquets
rappressniativa del campione grerzo per analisi, preparato per
il prelevamento delle aliguote da analizzare.

3.4. Terra fine: campions di terrs preparato per I'analisi,
essicoato al massimo a 40 °C, passanie per un setsccio con
maglie di 2 mm

1.5. Aggregaro: unione di particelle “elementari™ dovuta
alleristanza & carmenti organici ¢/o minemli

3.8, Scheletro: insieme dells particelle pingole del terreno
non passanti per un setaccio con maglis & 2 mm

4. Apparecchiatura

Corrente sttrezzatura da hbomiorio ed in panticolare:
4], Stufs a ventilazione (facoitativa)

42 Matterello ticoperto di gomma.

4.3. Apparecchio per ia frantumszions (facoltativo)

4.4. Setaccip con Juce petta delle maglie da 2 mm in oitone

o nyioa

4.5. Sotaccio con luee nesia defle maglie da 0.5 mm in
ortone o nylon

4.6. Setaceio con luce nstia delle maglie da 0,2 mm in
oitanz o nylon

47 Moruio di agana,

8. Procedimento
X1, Wmo S8000 alf'aiia solacoigic &8 2 mm

5.1.3. Steaders su di voa svperficie pisas, pulita e socca, e
che pon influenzi il camplone, tuito if campione per il
laborstorio.

%12 Se nocessario suddividere il campione, in maniere da
aon modificaras fe carasteristiche chimiche e fisiche, per
otierore il campione grexzo per analisi

X513, Porre il campicne grezzo per anslisi su vassoi di carta
¢ plagtics, in uno strato di 1+2 ¢m di spassore ed essiccarlo
all'avia, in ambisnte venlilsto a temperstura compress Ira 25
¢ 35 C o in stufa s ventilazione forzata con fempersiure

nont superiore a 43 C

S.1.4. Lasciar raffreddare il campione a itemperaturs ambients
& pesario.

5.1.5. Frantumare gli sggregati con marterello ricoperio di
gomms & setaccisrio al veglio da 2 mm. Recuperare il
sopravvaglio o Iavarlo con un getto d'acqus per eliminare le
particelle di terra fine eventusimente aderenti, Pesare lo
schelatro.

In sss8n3s di scheletro si pud wviilizzare va opportuno
apparscchio per Is frantumazione dotato di setsceio
separatore, oppure & possidile utilizzare un epportunc
frantomatore meccanico dotato di marislfo battitors sv di un
pistio in sceisio inox che consente di seguire in contioue Is
macinazions de] torresio & di procedere anche all'asportations
delle concrezioni carbonstiche eventusimente present,

5.1.6. Poire non meno di 300 g del soltovaglio, che
costituisce i1 eamplone di terra fine preparsto per Panalisi, in
contenitord asciuiti ¢ puliti, chiusi ermeticamente ¢
chisramente identifreati

Prima di effettvare le pesate per le singole determinstioni
omogenciziare accurstaments il tefreno

52 Campione sscco sif'aria sstaccizlo a 0,5 mm

In punti casusimente diversi del campione di terra fine,
prelevare del terreno, pestarfo in morraio di agats ¢
setacciarlo & 0,5 mm. I} sopravvaglio va vlteriormente
pestato, finchd non passa tutio attravemo il vaglio.

&3 Campiana secco zil'anis sstacciato & 0.2 mm

In punti casualmente diveisi del campione di teesa fine,
prelevare del terrero, pestarie in mertaic di agaim e
setacciario & 0,2 mm. If sopravvaglio va ulteriormente
pestato, finché non passs tutto sttraverso il vaglio.
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6. Espressione dsi nisuitati

&.1. Lo scheletro si esprime in g/kg, senza cifre decimali.

6.2. Lo scheletro si ricava dalla relazione;

dove:

C &]o scheletro espresso in glkg:
Pi & la massa, in grammi, délio scheletro (3.1.5);

P2 & la massa, in grammi, del campione grezzo seccato al-
I'aria (5.1.4).

—_12 —
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METODO 3

DETERMINAZIONE DELL'UMIDITA RESIDUA

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione dell'umi-
dith residua di un campione preparato per 1'analisi secondo
tl metodo 2.

1l metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo,

2. Principio

L'umidita residua viene calcolata come differenza tra la
massa di un campione preparato per I'analisi e la massa del
medesimo campione dopo essiccazione a 105°C firo a
massa costante.

3. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:

3.1. Stufa termostatata in grado di mantenere una tempera-
tura di 105+2°C.

3.2. Pesafiltri (8 7+ 8 cm).
3.3, Essiccatore.
3.4. Bilancia analitica con accuratezza minima di | mg.

4. Procedimento

4.1. Preparare il campione come descritto nel metodo 2.
setacciato a 2 mm,

4.2, Pesare, con precisone di 1 mg, circa 20 g di terreno in
un pesafiltri, preventivamente essiccato a 105°C ¢ pesato
dopo raffreddamento.

4.3, Porre il pesafiltri nella stuta 3.1 gid preriscaldata a
105°C. Lasciario nella stufa fino a massa costante, ovverc

fino a quando due pesate effettuate a un'ora di intervallo
danno differenze inferion a 10 mg. Normalmente & suffi-
ciente un tempo di essiccazione di 16 ore.

4.4, Estrarre il pesafiltri dalla stufa e porlo a raffreddare
nell'essiccatore. Pesare quindi, con precisione di 1 mg.

6. Espressione dei risultati

6.1. L'umidita si esprime in g/kg, con una cifra decimale.
6.2. Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
sione:

Cc-1000 Bo-™1
my

dove:

C & l'umidita, espressa in g/kg di terreno secco all*aria:

me & la massa, in grammi, del campione prima dell'essic-
cazone (4.2);

mi & la massa, in grammi, del campione dopo !'essicca-
zione (4.4).

6.2. 11 fattore di moltiplicazione f, per convertire i dati ot-
tenuti per il suolo secco all'aria in dati niferiti al suolo
secco a 105°C, si cafcola con la seguente espressione:

fa 20

dove i simboli haano il significato visto sopra.

P | J—
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METODO 4

DETERMINAZIONE DELLA DISTRIBUZIONE DELLA
DIMENSIONE DELLE PARTICELLE (TESSITURA)

PER SETACCIATURA A SECCO

1. Oggettc e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione della di-
stribuzione dimencionale delle particelle del terreno, defi-
nits anche tessitura, limitatamente alle particelie che non
passapo al setaccio dei 2 mm («scheletros, cfr. metodo 2).

Il metodo & applicabile a tutti i terreni non organici ¢ non
torbosi.

2. Principic

2.1, La tessitura viene determinata per setacciatura a secco
del terreno.

. Apnarecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:

3.1. Setacci test in accordo con 150 565 avent le seguents
tuer (in mm): 125, 90, 63, 45, 31,5, 22,4, 16, 11,2, 8§,
5,6.4, 2,8, e 2, con gli opportuni coperchi e contenitori.

3.2. Agitatore meccanico dei setacci.
3.3, Spazzola per i setacci.

4. Procadimento

4.1, Preparare il campione come descritto nel metodo 2,
non setacciato.

4,2, Pesare circa 50C g di terreno, e porlo sul setaccio con
le maglie pili larghe e spazzolare la frazione tratienuta per
nmuovere 1l suolo aderito, sonza perd rimuovere alcun
frammento dalle particelle originarie. Registrare la quantita
trattenuta dal setaccio.

4.4, Pesare il matenale che passa attraverso il pnmo
setaccio e porla sulla serie di setacci dei quali 'inferiore ha
una luce di 2 mm. Scuotere i setacci meccanicamerie
fintanto che non vi sia pii passaggio di materiale tra i vari
setacct: il periodo minimo di scuotimento raccomandato &
di 10 minuti. Registrare ]a quantita totale di materiale trat-
tenuto da ciascun setaccio e la quantith passata al di sotto
dei 2 mm.

4.5. Non sovraccaricare i setacci: se necessario setacciare
il materiale in porzioni.

5. Espressione dai risultati

5£.1. La distribuzione dimensionale delle particelle m
esprime in g/kg, senza cifre decimals.

5.2. Le frazioni trattenute da ciascun setaccio si recavano
dalla relazione:
P,
= =L.1000
P

dove:

C &la frazione trettenuta, espressa in g/kg;

P1 & }a massa trattenuta dal setaccio, in grammi;

P2 & la massa del terreno sottoposto all'analisi, in grammi.
£.3. Non essendcvi un accerdo generalizzato sulla defini-
none delle diverse frazioni (ciottoli, ghiaia, sabbia, ecc.),
¢ preferibile descrivere i risultati dell’apalisi in terminui
dimensionali. Qualora si utilizzino nomu comum, deve
essere. niportato [0 standard di riferimento,

5.4. Presentare i risultati sotto forma tabellare o utilizzan-
do i dati per costruire una curva di distribuzione.

6. Note

La quantita di campione prelevata in campo deve essere
rappresentativa della tessitura, specialments se dcve esscre
determinata con una certa accuratezza la quantith delle par-
ticetle pits grandi. La tabella 4.1 riporta le quantith minime
raccomandate.

Quantitz minima del
campione da prelevare

Dimensione massima del
materiale che forma pii del

10% del terreno (mm}) tkg)
63 50
50 35
37,5 15
28 5
20 2
14 I
10 0,5

6,3 0,2
5 0,2
<2 0.1

Tabella 4.1. Quantita minima del campione da prelevare,
in funzione della dimensione dei materiali che formano il
terreno.

— 14 —
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METODO 5

DETERMINAZIONE DELLA DISTRIBUZIONE DELLA
DIMENSIONE DELLE PARTICELLE (TESSITURA)
PER SETACCIATURA AD UMIDO E SEDIMENTAZIONE

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione della di-
stribuzione dimensionale delle particelle del terreno, defi-
mita anche tessitura, limitatameate alle particelle che passa-
no al setaccio da 2 mm.

1l metodo & applicabile a tutti i terreni non organici e non
torbosi, ovvero che contengono meno di 120 g/kg di car-
bonio organico.

2. Principio

La tessitura viene determinata per setacciatura ad umido.
Le particelle che passano 1'ultimo setaccio vengono deter-
munate per sedimentazione.

3. Interferenze

3.1. La presenza di aggregati debolmente Jegati interferisce
pella determinazione della particelle primarie. Pertanto la
sostanza orgamca va eliminata ¢ si deve aggiungere un
agente disperdente,

3.2, Altre interferenze possono essere date da sali solubili,
gesso, ossidi di ferro e carbonati.

4. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.
4.1. ldrogeno perossido, H:0z, soluzione a 20 volumi.

4.2, Sodic esametafosfato, (NaPOa)s, soluzione 33 g/l tam-
ponata a pH=9,8: sciogliere 33 g di (NaPO»s)s ¢ 7,0 g di
sodio carbonato anidro, NaxCOs, in 1000 ml di acqua. Con-
servare al riparo dalla luce e sostituire ia soluzione almeno
una volta al mese.

4.3. 2-Ottanolo, CsHuCH(OH)CHs, o agente antischiuma
volatile simile (etanolo o metanolo).

4.4. Etanolo, CH;CH=OH, miscela con acqua in rapporto
1:1 (viv).

4.8, Acido acetico, CH2CO:H, soluzione 100 ml/l: diluire
100 ml di acido zcetico al 99% (p=1.,05) a 1000 m! con
acqua.

4.6. Sodio ditionito, Na:S:06°2Hz0, soluzions 40 g/:
sciogliere 27,34 g di sodio acetato, NaC:Hi0s, in circa 900
ml di acqua in un becher da 1000 ml, aggiungere 40 g di
Na:8:0s* 2H20. Portare il pH della sofuzione a 3,8 con

acido acetico (4.5). Travasare quantitativamente in un ma-
traccio tarato da 1000 ml e diluire a volume con acqua.
Tappare ¢ omogeneizzare.

AD min
Capacitd dol bulbo
125 wi! circa™
A
B
c "J]J 15 mm
D 50 mm
massimo
E
)
F
10 mm 800 mn
—
Capaciti della pipetts @
dal rubinette 10 mi circa ™
|

Diametro del tubo
4 mm, ove possibile

Figura 5.1. Pipenta da campionamento

— 15 —
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6. Apparecchiatura

Corrante atirezzatura da iaboratorio ¢ in particolare:

8.1. Sciacci test tipo UNI 2331/2332, aveati le seguenti
luci {in mm): 1,0, 0,5, 0,25, 0,20, ,125, 0,100 & 0,050,
con gli opportuni coperchi ¢ contenitort,

§.2. Pipetia per campionamento da 25 mi (figura 5.1) con
relativo supporto, come da figura 5.2.

5.3. Bagno termostalico che possa essere mant.nuto a
2040,5°C, accogliendo il cilindro da sedimentazione im-
merso fino alla tacca di 500 m! senza far vibrare il conte-
nuto del cilindro.

Ll

Scele gradusta
in mm

-

T—

P Supporti

N

Bagno
termostatato

Tubo di
Tsedimentazione

5.4. Cilindri di vetro per sedimentazione senza beccuccio
di diametro interno di circa 50 mm e lunghezza totale di
350 mm, gradusti a 500 mm e tappi di gomma.

5.5. Agitatore in materiale non corrodibile, come da figura
5.3,

5.6. Boutiglie per pesate di vetro con tappi a smeriglio.
5.7. Agitatore meccanico in grado di far ruotare sottosopra
il contenitore ad una velocith da 20 a 60 rivoluzioni al mi-
nuto.

5.8, Suddivisore di campioni.

5.9. Forno per essiccazione in grzdo di mantenese una
temperatura di 105+ 110°C.

5.10. Cronometro.

§.11. Essiccatore contenente gel di silice.

5.12. Becher a forma alta da 650 ml con coperchio di vetro
o bottiglie da centrifuga da 300 ml.

5.13. Centrifuga in grado di ospitare bottiglie da 300 mi.
5.14, Piastra riscaldante in grado di mantenere una tempe-
ratura di 105+ 110°C.

S soshem

9 forl B mm

——Circe 38 mat——

Figura 5.2. Supporio per la pipetta da campionamenio.

Figura $.3. Agitatore in materiale non corrodibile.

—_ 16 —
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6. Procedimento

6.1. Calibrazione delia pipetta

6.1.1. Pulire ed asciugare completamente la pipetta 5.2 ed
immergerne la punta nell’acqua. Per mezzo di un tubo col-
legato a C portare 1'acqua nelia pipetta al di sopra di E.
Drenare 'acqua al di sopra di E attraverso F.

6.1.2. Drepare la pipetta in una bottiglia da pesata di
massa cOHOsCiuta e determipare la nuova massa. Dalla
massa pota calcolare il volume interno della pipetta. Ripe-
tere la procedura tre volte e mediare i tre volumi, con la
precisione di 0,05 ml.

6.2. Correzione del sedio esametafosfato

6.2.1. Ogni volta che viene preparato nuovamente il sodio
esametafosfato (4.2), pipettare 25 mi della soluzione 4.2 in
un dei tubi sedimentatori di vetro ¢ riempire il fubo fino
alla tacca dei 500 ml con acqua. Miscelare accuratamente il
contenuto del tubo.

6.2.2, Porre il tubo in un bagno ad acqua alla temperatura
di 20°+0,1C, e mantenerio per almeno un'cra. Ogniqual-
volta viene prelevaio un campione dal tubo di campiona-
mento prendere anche un campione deila soluzione disper-
dente dal tubo di scdimentazione nel contenitore utilizzan-
do una pipetia.

6.2.3. Drenare !a pipetta in una bottiglia da pesata in vetro
di massa coposciuta, portare  secchezza if contenuto della
bottiglia a 105°C. Lasciar raffreddare la bottiglia nell'es-
siccatore e determinare lo massa del residvo nella bottiglia
con una precisione di 0,001g (me),

6.3. Preparazione del campione per I'analisi

Preparare il campione come descritio nel metodo 2, setac-
ciato a 2 mm.,

6.4, Eliminazione di fattori di interferenza

6.4.1. Nei suoli con valori di conducibilith (1:2) superiori
a | mS/cm (cfr. metodo 8) i sali solubili devono essere ri-
moss: mediante uno scuotimento vigoroso del suolo con un
largo eccesso di miscela etanolo:acqua (4.4), rimovendo il
solvente dopo centrifugazione delle miscela. Ripetere il
trattamento piii volte, fino a quando Ia conducibilith scende
al di sotto di | mS/cm.

6.4.2. Nei suoli ricchi in gesso, questo va rimosso scuo-
tendo il suolo con un largo eccesso di acqua che viene suc-
cessivamente gllontanata per centrifugazione. Ripetere il
trattamento fintanto che il solfato non viene pii riscontrato
nell’acqua di lavaggio.

6.4.3. Nei suoli ricchi in ossidi di ferro, questi possono
essere runoss) agitando il suolo per una notte con sodio di-
tionito (4.6), nel rapporto suclo:soluzions: di 1:40 (m/m).
6.4.4, 1 carbonati di calcio ¢ magnesio possono essere ri-
moss: trattando il suolo con un largo eccesso di acido ace-
tico (4.5), riscaldando fino a 80°C. Recuperare il residuo
per filtrazione, lavandolo per rimuovere e tracce di acido.

6.5. Presa del campione

Pesare con precisione di 0,001 g una quantitd di suolo
compresa tra 10 g (terreni argillosi) & 30 g (terreno sabbio-
s0) e introdurre il campione in un becher da 650 ml o in un
tubo da centrifuga da 300 ml.

6.6. Distruzione della sostanza crganics

6.6.1. Aggiungere circa 30 ml di acqua al campione del
test e fare in modo che il campiope venga bagnato comple-
tamente. Aggiungere 30 ml di idrogeno perossido (4.1) e
muscelare il contenuto del contenitore molto dolcemente
con una bacchetta di vetro.

6.6.2. Fare reagire vivacemente, coprire il recipiente e la-
sciare tutta Ia notte. Controllare la formazione di schiume
con 2-ottanolo (4.3).

6.6.3, Porre il recipiente su una piastra riscaldante ¢ ri-
scaldare cautamente. Tenere sotto controlio la formazione
di schiuma utilizzando 2-ottanolo (4.3) e mescolare il con-
tenuto frequentemente. Evitare di portare a secchezza, ag-
grungendo acqua se necessario,

§.6.4. Portare la soluzione a leggera ¢boilizione ¢ tenere
nscaldata fino a che tutti 3 segni di formazione di bolle do-
vute alla decomposizione dell’H:O: non cessano,

6.6.5. Se vi & ancora presenza di sostanza organica inde-
composta, nmuovere l contenitore dalia fonte di calore,
lasciare raffreddare e nipetere il trattamento con idrogeno
perossido (4.1).

6.6.6. S la distruzione detla costanza organica & stata con-
dotta in una bottiglia da centrifuga, portare il contenuto a
150+200 mi con acqua, Se 3 stato utilizzato un bicchiere
di vetro, trasferire il contenuto in una bottiglia da centrifu-
ga, avendo cura di rimuovere tutte le tracce di materiale
sulle pareti del becher per mezzo di un tampone di gomma
montato su una bacchetta di vetro. Anche in questo caso il
volume finale dovrh essere di 150+ 200 ml.

6.6.7. Centrifugare fino ad ottenere un surnatante limpido
e decantarlo o rimuovere attraverso aspirazione. Ripetere il
trattamento fino a che il surnatante rimane incolore o de-
bolmente colorato.

6.7. Dispersione

6.7.1. Aggiungere 100 ml di acqua al tubo da centnfuga,
agitare il contenuto fino a che tutto il campione di suolo ri-
tomna in sospensione ¢ aggiungere 25 ml di agente disper-
dente per mezzo di una pipetta.

6.7.2. Mantenere in agitazione il tubo da centrifuga per
una notte intera sull'agitatore 5.7.

6.8. Setacciatura ad umido a 0,050 mm

6.8.1. Porre un sataccio con luce di 0,050 mm in un imbu-
to di larghezza opportuna e porre |'imbuto verticalmente su
di un wbo da sedimentazione di 500 ml.

6.8.2. Trasferire quantitativamente dal tubo da centrifuga
la sospensione dispersa sul setaccio ¢ risciacquare il suolo

— 17 —
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usando un getto d'acqua, agitando la sospensione con un
bacchetta di vetro munita di un raschiatore di gomma per
evitare intasamenti. I volume totale dei lavaggi non deve
superare i 500 ml, avendo cura di trasferire nel cilindro le
particelle eventuaimente aderite all’imbuto.

6.8.3. Quando I'acqua di risciacquo che atiraversa i} setac-
cio si presenta limpida togliere il setaccio dall'imbuto e
trasferire il residuo dal setaccio in un contenitore tarato,
ponendola poi in stufa ad una temperatura di 105°C fino a
secchezza,

6.8.4. Lasciar raffreddare il residuo e ripetere 1'operazione
di setacciatura od umido utilizzando i setacci con spertura
di maglie compresa tra 2,0 e 0,050. Seccare i setacci e il
loro contenuto in stufa 2 105°C, raffreddare e pesare le
frazioni trattenute su ciascun setaccio registrandone i pesi.

6.9. Sedimentazione

6.9.1. Portare il volume del liquido di sedimentazione a
500 ml con scqua. Porre il tubo da sedimentazione in un
bagno mantenuto alla temperatura costante di 20°C in
mxdo tale che il tubo sia immerso fino al S2gno corrispon-
dente ai 500 ml. Lasciare che il tubo ed il contenuto rag-
givogano la temperatura del bagno.

6.9.2. Agitare il contenuto del tube di ‘sedimentazione
molto vigorosamente, anche per mezzo di un agitatore ad
immersione in grado di muovere tutta la massa, assicuran-
dosi che non vi sia materiale aderente zlla base del tubo.
Riporre il tubo nel bagno a temperatura costante.

6.9.3. Nel momento in cui il tubo & riposto nel bagno o
I'agitatore ad immersione viene fermato far partire la rile-
vazione del tempo. Se & stato usato un tappo di gomma per
chiudere il tubo nella fase di agitazione rimuoverlo avendo
cura di non smuovere la sospensione.

6.9.4. Circa 15 secondi prima che si proceda alla presa del
campione introdurre la pipetta con il rubinetto E chiuso,
verticalmente nella sospensione del suolo ¢ al centro del
tube di sedimentazione fino a che 2 punta & ad upa appro-
priata profondith (con la precisione di 1 mm) al di sotto
della superficie della sospensione. Porre particolare atten-
zione nel disturbare il meno possibile la sospensione e
completare {'operazione in circa 10 secondi.

6.9.5. Aprire il rubinetto E ed aspirare un campione i so-
spensione tale per cui la pipetta ed il foro del rubinetto £

siano pieni. Questa operazione di campionamento dovrebbe
durase circa 10 secondi.

6.9.6. Estrarre la pipetta dalla sospensione al di sopra del
tubo di sedimentazione. Durante il campionamento qualche
particella della sospensione potrebbe essere stata aspirata al
di sopra del rubinetto E nel bulbo D. Portare questo sur-
plus in un piccolo becher posto el di soito del tmbo F
aprendo i! rubinetto E in modo che E e D siano collegati.
Risciacquare con acqua dal serbatoic A fino a D e farla de-
fluire attraverso F fino a che non rimanga alcuna particella
nel sistema.

6.9.7. Porre un contenitore tarato di massa nota sotto la
punta della pipetta ed aprire il rubinetio E in modo che il
contenuto della pipetta possa essere posto nel coptenitore.
Risciacquare ogni traccis di sospensione introducendo ac-
qua dal serbatoio A e lasciarla defluire attraverso il si-
stema.

6.9.8. Porre il contenitore tarato contenente il residuo in
stufa a 105°C fino a secchezza, Raffreddare il contenitore
in essiccatore ¢ ripesare fino a peso costante. Determinare
quindi la massa del residuo (av).

6.9.9, Eliminare ogni sedimento. presente sull’estemo della
pipetta e prelevare gli ulteriori campioni in accordo con i
tempi calcolati con la seguente espressione {cfr. rabella
5.1y

. 0,001835 (_n h )
Dz lds'dfj

dove:

t & il tempo di campionamento, espresso in secondi:

D &il diametro della sfera, espresso in mm;

N & la viscosith della soluzione sospendente, espressa in
g/{m-s) (tabella 5.2};

h & la profonditd di campionamento, espressa in mm:

dr & lo massa volumica del liquido.sospendeate, espressa
in Mg/mc (g/mi) (tabella 5.2);

d & la massa volumica media delle particelle, espressa in
Mg/mc (g/ml);

0,001835 & una costante che tiene conto dell'accelerazione
di gravith.

Diametro Tempi di inizio del campionamento Temperatura Massa volumica Viscositx

délla per particelle con massa volumica... *C Mgime g/(m-s)

ofra 2,50 Mg/me 2,60 Mg/me__ 2,70 Mg/me 10 1,313 1,00077

Ofe min sec Ore min sec  Of¢ min sec 15 1,145 1,00017

50 0 0 49 0 O 46 O 0 43 20 1,009 0,99927

20 0 5 8 0 4 49 0 4 32 25 0,897 0,99811

5 I 22 15 1 17 07 1t 12 3§ 30 0,804, 0.99672
2 8 3¢ 064 B 1 57T 7 33 36 Tabella 5.2. Valori di massa volumica (dy) e viscosita (1))
Tabella 5.1. Tempi di inizio del campionantemio a 20°C ¢ della soluzione sospendente al.variare della temperasura. |
ad una profonditd di- 100+ 1 mm. valori intermedi possono essere ottenuti per interpolazione
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7. Espraesgsione dei risultati

7.1. La distribuzione dimensionaie delle particelle s
espnme n g/'kg, senza cifre decimali.

7.2, Calcolare 1a massa del solido in sospensione 1 500 ml
per ciascun prelievo con 1'espressione:

B
W, - 500. 2%

1+

dove:

Wat la massa del solido in sospensione in 500 ml, espressa
10 gramm. ,

S« & la massa dei materiali derivati dal prelievo con la pi-
petta, espresso n gramm (&7, 6.9.8);

Vo & il voluoe della pipetta, in nd.

7.3, Calcolare {2 massa del sale Jispardeste in 500 ml di

soluzione con l'espressione:

W, = 500 —<
v

3
dove:
W. 2 la massa dei materiale solido in 500 ml di soluzione
disperdente, espressa in grammi;
mv & Ia massa del residuo ricavato ai punto 6.2.3;
Ve & il volume della pipetta, in ml.
7.4. Per esempio registrare le masse delle frazioni ai diver-
s1 prelievi come di seguito (cfr. 7.2):
frazione < 0,050 mm = W\
frazione < 0,020 mm = W2
frazione < 0,002 mm = W»
la massa delle diverse frazioni, espresse in grammi, pud
qundi essere calcolata come di seguito:
massa della fraziope 0,050+0,020 mm = W,-W2
massa deila frazione 0,020+0,002 mm = Wi-W»
massa delin frazione < 0,002 mm = Ws-W:

7.5. La massa del campione con diametro inferiore 2 2 mm
(m) & costituita dalla somma delle masse delle frazioni ot-
tenute dalla setacciatura ad umido a 0,050 mm e le masse
delle frazioni ottenute per calcolo come nella sezione 7.2,
Calcolare le proporzioni di ciascuna frazione inferiore a 2
mm come:

massa della frazione
M,

Frazione (g /kg) = 1000

7.6. Non essendovi un zccordo generslizzato sulla defini-
ziene delle diverse frazioni (sabbia, limo, argilla, ecc.), &
preferibile descrivere i risultati dell'analisi in termini di-
mensionali. Qualora si utilizzino nomi comuni, deve essere
nportato lo standsrd di riferimento (rabella 5.3).

7.7. 1 dati ottenuti come in 7.2 possono essere utilizzati
per costruire una curva cumulativa di distribuzione.

Denominazione a (millimetri)

Societi internazionale di scienza del suolo (I1SSS)

Sabbia grossa 0,2 -20
Sabbia fine 0,02 - 0,2
Limo 0,002 - 0,02
Argilla < 0,002
Dipartimemso dell’agricoltura USA (USDA)
Sabbia molto grossa 1.0 -20
Sabbia grossa 05 -10
Sabbia media 025 -10,5
Sabbia fine 0,10 = 0,25
Sabbia molto fine 0,05 + 0,10
Limo 0,002 -+ 0,05
Argilla < 0,002

Tabella 5.3. Classificazione delle particelle del suolo se-
condo i due sistemi maggiormenze utilizzari.
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METODO 6

DETERMINAZIONE DELLA DISTRIBUZIONE DELLA
DIMENSIONE DELLE PARTICELLE (TESSITURA)

PER MEZZO DELL'IDROMETRO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione della di-
stribuzione dimensionale delle particelle del terreno, defi-
nita anche tessitura, limitatamente alle particelle che pas-
sano al setaccio dei 2 mm.

Il metodo & applicabile a tutti i terreni con un contenuto di
carbonio organico non supertore 8 30 g/kg.

2. Principio

2.1, La tessitura viene determinata sulla base delle varia-
ziont nel tempo della massa volumica di una sospensiope di
suolo. 1 valon di massa volumica sono messi it relazione
in modo empirico alla dimensione delle particelle, in ma-
mera che, scegliendo opportuni tempi, una lettura di massa
volumica pud essere una misura di vaa data dimensione
delle particelle,

2.Z. La massa volumica viene misurata con speciali idro-
meta o cul stelo & tarato direttamente i umitd &) muswia
(nel casa dell’ ASTM 152K diteitamente in g/1). Questi va-
lori si tifetiscono alia quantids di particeiie inferied ad un
deterainsto dizmeird  wiy sospensione contenente il ter-
rend secco.

3. Interferenze

Il metodo non prevede pretrattamenti per rimuovere la so-
stanza orgamca o il carbonato di calcio. 1 risultati sono
quindi approssimati se i} suolo contiene parecchia sostanza
organca o calcare. Risulftati migliori sono ottenuti con op-
portum pretrattamenti (cfr. metodo 5).

4. Reagenti
Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distiliata o di purez-
7a equivalente e reagenti di qualita analitica riconosciuta.

4.1. Sodio esametafosfato, {NaPOs)s, soluzione 50 g/l
sciogliere 50 g di (NaPOs)s in 1000 mi di acqua. Conser-
vare sl riparo dalla luce e sostituire la soluzione almeno
una volta al mese.

4.2. 2-Ottanolo, CsHixCH{OH)CHs, o agente antischiuma
volatile simile {etanolo o metanolo},

5. Apparecchiatura
Corrente attrezzawura da laboiatorio ¢ in particolare:

5.1. Cilindni per idromnetro di Bouyoucos con diametro di
circa 60 mm, tarati a 1000 ml (ASTM CL 271).

5.2. Densimetro con scalsa Bouyoucos i g/l (ASTM
152H).

5.3. Cronometro.

5.4. Dosatore da 100 ml.

5.5. Disaggregatore {ASTM D-422/CL 272A).

§.6. Termometro con scala 0+50°C, divisione 1°C,

6. Procedimento

6.2. Preparazione del campione per I'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, sctac-
clato a 2 mm.

6.2. Presa del campione

In un becher da 250 mi wrasferire le seguenti quantity di
campione:

6.2.1 suoli sabbiosi; 100

$.2.2 aluit suoli, 53 p.

6.3. Disparsione

6.3.1. Aggiungere 100 oy di soluzone 4.1, mexolare ¢
[asciare a riposo per uns notie.

6.3.2. Porre la sospensione nel bicchiere metallico dell'a-
gitatore 5.5 ed aggivagere acqua fino a 5 cm dail’orlo del
bicchiere, Collegare {] bicchiere all’agitatore e agitare per
due minuti a 14.000+ 16.000 gin/minuto oppure per novo
nunuts a 900 giri/minuto.

6.3.3. Versare quantitativamente il contenuto del bicchere
ne] cilindro di sedimentazione 5.1 ¢ portare a 000 ml con
acqua. Tappare il cilindro ed effettuare 20 doppi capovol-
gimenti completi per omogencizzare al massimo la sospen-
sione. Operare lentamente per evitare di emulsionare il fi-
quide.

6.4, Lettura del campione

6.4.1. Porre il cilindro 2 nnoso ¢ da questo istante sniziare
a musurare 1} tempo di sedimentazione. Se “necessario ag-
gungere rapidamente afcune gocce di agente antischiuma.

6.4.2. Scepliere il tempo per la prima lettura, in funzione
delle dimensioni delle particelle che si intendono indivi-
duare, secondo la rabella 6.1,

6.4.3. Un minuto prima del tempo prescelto immergere il
densimetro 5.2 nella sospensione, accompagnandolo nella
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discesa con la mano ed effettuare la prima lettura al tempo
esatto, calcolato da! momento in cui il cilindro & stato po-

sto a nposo.
6.4.4, Estrarre il densimetro dalla sospensione e misurare
la temperatura immergendo non troppo profondamente il
termometyo 5.6 per evitare di rimescolare la sospensione.

6.4.5. Dopo 24 ore, effettuare la seconda lettura della
massa volumica e della temperaturz, con le medesime mo-
dalita.

6.5. Lattura delfa soluzione disperdente

Porre 100 ml di soluzione 4.1 in un cilindro 5.1 e portare
a volume con acqua. Effettuare la lettura a 20+0,1°C con
le modalith indicate in 6.4.3. Porre la massima attenzione
alla temperatura di leitura.

7. Espressione dei risultati

7.1. La distribuzione dimensionale delle particelle si
espnme 1n g/kg, senza cifre decimali.

7.2. Le quantith W di particelle presenti nelle diverse fra-
non1 esaminate si ricavano dalia relazione:

W, =D, + 0,36 (T, - 20}- Dy
Pertanto:

D] + 0,36{T] - 20]- DQ
P

C, = 1000 - 1000

C, = 1000- C, - C;

Dz + 0,36'(-[2 - 20)" Du
P

C; = 1000

dove:

C: @ la fruzione granulometrica pil grossolana, espressa in
g’kg nel terreno;

C: ¢ la frazione granulometrica intermedia, espressa in
g/kg nel terreno:

Cs ¢ Ia frazione granulometrica pit fine, espressa in g/kg
nel terreno;

Do & la massa volumica della soluzione 4.1 (cfr. 6.5);

D & la massa volumica alla prima lettura (cfr. 6.4.3};

D: & la massa volumica alla seconda lettura (cfr. 6.4.5);

Ti & la temperatura alla prima lettura (cfr. 6.4.4);

T: @& la temperatura alla seconda lettura (cfr. 6.4.5);

P 2 !a massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

7.3. Non essendovi un accordo generalizzato sulla defini-

zione delle diverse frazioni (sabbia, limo, argilla, ecc.), &

preferibile descrivere 1 nsultati dell'analisi n termum

dimensionali. Qualora si utilizzino nomi comuni, deve

essereé niportato lo standard di riferimento (cfr. tabella
5.3).
7.4. Presentare i risultati sotto forma tabellare o utilizzan-
do i dati per costruire una curva cumulativa di distribu-
z10ne,

Classificazione a Tempo di
USDA 1S58 pm misurazione
Argllla Argilla 2 24 ore O min O sec

Limo ——L'L-ZO Oore S min 0sec
Sabbia 50 0 ore 0 min 40 sec
Sabbia 2000
Scheletro Scheletro

Tabella 6.1, Tempi di misurazione con 1'idrometro.
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METODO 7

DETERMINAZIONE DELLA REAZIONE (pH)

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di metodi per la determinazione potenziome-
trica deila reazione (pH) del suolo.

1 metodi sono applicabili a ttti i tipi di suolo.

2. Principio

Il pH & determinato per via potenziometrica, dopo taratura
del sistema di misura, su sospensioni:

2.1. Suolo-acqua: i valori ottenuti non rispecchiano fedel-

meate il valore del pH in campo, ma sono indicativi della
reazione del sistama.

2.2, Suolo-soluzione di sali aeutri (KCi o CaClk): i valon
ottenuti sono maggiormente correlati el grado di sawrazio-
ne e alla natura del complesso di scambio,

2.3. Suolo-soluzione di NaF: i valori ottenuti servono per
carstterizzare gli andisuoli.

3. Reagenti

Nel corso dell'anaiisi utilizzare acqus distiliata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.

3.1. Soluzione tampone al borace (pH=9,18 a 25°C): por-
re 3,80 g di sedio tetraborato, Na:B.O:-10H:0, in un
matraccio tarato da 1000 ml, sciogliere con acqua distillata
¢ boilita di fresco e portare a volume alla temperatura di
25°C. Conservare in bottiglia di polictilene. Rinnovare la
soluzione mensilmente.

3.2. Soluzione tampone al fosfato bisodico-monopotassico
{pH=6,86 a 25°C): introdurre 3,388 g di fosfato monopo-
tassico, e 3,533 g di fosfato bisodico in un matraccio tara-
to da 1000 ml, sciogliere con acqua distillata ¢ bollita di
fresco e portare a volume a 23°C. impiegare sali essiccati
n stufa a 130°C per due ore. Conservare la soluzione in
frigorifero.

3.3, Soluzione tampone al ftalato monopotassico (pH=
4,01 a 25°C): introdurre 10,12 g di ftalato acido di potas-
10 1t un matraccio tarato da 1000 ml, sciogliere con acqua
distiliata e boltita di fresco, portare a volume.,

3.4, Potassio clorure, KCl, soluzione 1 mol/l: sciogliere
74,6 g di KCl in un litro di acqua.

3.5, Calkcio cloruro, CaCl:, soluzione 0.01 mol/l: scio-
gliere 1,11 g di CaCl: (o 1,47 g di CaCly- 2H:0) in un li-
tro di acqua.

3.6. Sodio fluoruro, NaF, soluzione satura: porre 50 g di
NaF in un matraccio tarato da 1000 ml, scioglicre con ac-
qua e portare a volume. Trasferire in una bottiglia di pla-
stica da 1 litro ¢ lasciare a riposo pes due giomi agitando

cccasionalmente. Prelevare quindi 50 mi del decantato e
porli in un becher. 11 pH della soluzione dovrebbe essere
compreso tra 7,2 ¢ §,1. Aggiungere 2 0 3 gucce di fenol-
ftaleina 2,5 g/l e titolare con NaOH 0,01 mol/l fino a colo-
razione rosa (pH=8,2+8.3). Se la soluzione ha un valore
di pH maggiore di 8,2 o se I'acidita titolabile supera 0,25
meq/l, scartare lz soluzione e prepararla nuavamznte.

4. Apparecchiatura

Corrente atirezzatura da laboratorio ¢ in particolare:

4.1. pH-metro con compensazione di temperatura.

4.2, Elettrodo di vetro con elettredo di riferimento o die-
fettrodo combinato.

4.3, Agitatore magnetico.

5. Procedimento

5.1. Taratura del sisterna di misura

Tarare il sistema di misura facendo uso di una soluzione
tampone di riferimento avente pH vicino a quello del cam-

prone. Controllare la lineariti dol sisterna, facendo uso di
zlmeno un‘altra soluzione di riferimento a pH diverso.

5.2. Preparazione dei campione per I"analisi

Preparare il campinne come descritto nel melodo 2. setac-
ciato 8 2 mm.

5.3. Misurazione della reazione

5.3.1. pH in acqua

§.3.1.1, Addizionare acqua ad un campione di terra nella
proporzione suclo:acqua di 1:2,5 (m/m). Agitare con bac-
chetta di vetro e lasciare a riposo per una notte.

5.3.1.2. Introdurre il sistema elettrodico nella sospensione
mantenulz in agitazione e rilevare il valore del pH.

6.3.2. pH in KCI

5.3.2.1. Addizionare ad un campione di terra la soluzione
di KCl! (3.4) nella proporzione suolo:soluzione di 1:2.5
{m/m). Agitare con bacchetta di vetro ¢ lasciare a riposo
per una notte.

§.3.2.2. Introdurre il sistema elettrodico nella sospensione
mantenuta in agitazione e rilevare il valore de! pH.

5.3.3. pH in CaClz

£.3.3.1. Addizionare ad un campione di terra la soluzione
di CaCi: (3.5) nella proporzione suolo:soluzione di 1:2.5
(m/m). Agitare con una bacchetta di vetro e lasciare a ri-
POSO per una notte.

5.3.3.2. Introdurre il sistema elettrodico nella sospensione
mantenuta in agitazione e rilevare il valore dei pH.

L Y
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§.3.4. pH in NaF

5.3.4.1. Addizionare ad un campione di terra la soluzione
di NaF (3.6) nella proporzione suolo:soluzione di 1:50
(m/m). Agitare ta sospensione per un minuto.

5.3.4.2. Introdurre il sistema elettrodico nel terzo supe-
niore della sospensione. Riagitare per un minuto e legpere

1l pH esattamente 2 minuti dopo 1'aggiunta della soluzione
di NaF.

6. Espressione dei risultati

11 risultato & espresso come unita di pH, con due cifre de-
cimali, precisando Ia soluzione utilizzata,
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METODO 8

DETERMINAZIONE DELLA CONDUCIBILITA

1. Oggetto @ campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione della con-
ducibilita elettrica specifica in estratti acquosi del terreno.

Il metodo 2 applicabile a tutti i tipi di suolo.

2. Principio

11 metodo consiste nella determinazione diretta (strumenta-
je) della conducibilith elettrica specifica in estratti acquosi
del terreno.

Gli estratti acquosi possono essere nel rapporto suolo-ac-
qua 1:2 oppure a saturazione («pasta saturas)

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di pu-
rezza equivalente & reagenti di qualita analitica ricono-
scruta.

3.1. Potassio clorure, KCi, soluzicne standard 0,1 mol/l:
sciogliere 7,455 g di KCl, essiccato in stufa a 105°C, in
un msatraccio tarato da 1000 ml. Portarz a volume con ac-
qua.

3.1, Potassio cloruro, KCIi, soluzione siandard 0,02 mol/i:
prelevare 200 ml di soluzione standard 3.1 con buretta di
precisione ¢ diluire con acqua in matraccio tarato da 1000
ml.

3.3. Potassio clorwro, KCl, soluzione standard 0,002
mol/l: prelevare 20 ml di soluzione standard 3.1 con bu-
retta di precisione e diluire con acqua in matraccio tarato
da 1000 ml.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:

4.1. Capsule di porcellana a fondo tondo (@ 13 cm circa).
4.2. Pompa da vuoto.

4.3. Conduttivimetro con cella di misura.

4.4. Spatola di como o di legno.

4.5. Imbuti di Buchner (© 10 em).

S. Procedimanto

5.1. Preparazione del campione per !'analisi
Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato 8 2 mm.

5.2. Preparazione dell'estratto di pasta satura

§.2.1. Ammucchiare a forma di cono in una capsula di
porcellana a fondo tondo 100+ 150 g di terreno.

5.2.2. Aggiungere lentamente acqua, facendolu scorrere tra
la base del cono ¢ la parete della capsula in modo che il
campione s1 umbibisca. Coprire con un vetro ¢ lasciare in
nposto per una notte.

§.2.3. 1l giorno successivo rimescolare la pasta con la spa-
tola 4.4 e, con piccole aggiunte di suolo o di acqua, cerca-
re di ottenere una pasta fluida, brillante, che scorra bene
quando & presa con la spatola. La saturazione & superata
quando si osserva Ia formazione di acqua libera in un solco
praticato con la spatola e non & ancora raggiunta quando il
solco stenta a chiudersi.

5.2.4. Filtrare [a pasta satura su Buchner sotto vuoio. Il
filtrato ottenuto viene sottoposto al dosaggio.

5.3. Preparazione deli'estratto 1:2

5.3.1. Pesare 20 g di terreno seccato ¢ introdurlo in un be-
cher.

5.3.2, Aggiungere 40 ml di acqua, agitare con una bac-
chetta di vetro per 1 minuto circa e lasciare a riposo per
una notte.

§.3.3. 1l giomo successivo filtrare su Buchner sotto vuoto
o con imbuto a collo lungo e filtro in carta rapido. Il filtra-
to viene sottoposto al dosaggio.

5.4. Dosaggio

5.4.1. 1l liquido limpido ottenuto operando come sopra
vicne utilizzato per la determinazione mediante condutti-
vimetro a cella. L'esecuzione della misura viene effettuata
immergendo la ceila di lsttura nel filtrato,

§.4.2. Utilizzando strumenti che forniscono solo la condut-
tanza & necessario determinare il fattore della celia. A tal
fine effettuare ia misura della conduttanza di soluzioni a
conducibilith specifica nota, come quelie descritte in 3.

6. Espressione dei risuitati

6.1. La conducibilita si esprime in mS/cm a 25°C, con due
cifre decimali,

6.2. Con strurento che fornisce direttamente i valori
Nel caso si operi mediante uno strumento che fomisce di-
rettamente i valori di conducibilita riportati a 25°C & suffi-
ciente riportare il valore trovato effettuando la misura.
6.3. Construmento che fornisce la conduttanza
6.3.1. Calcalo del fattore di cella

Calcolare il fattore di cella con 1'espressione:

K. St
C
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dove:

K 2il fattore di cella;

C @ la conduttanza di una soluzione standard preparata
come al punto 3;

L. & la conducibilita specifica della medesima soluzione
(tabella 8.1).

6.2.2. Calcolo della conducibilita

Calcolare la conducibilith con la seguente espressione:

dove:

L & Ia conducibilita del terreno, espressa in mS/em;

C & la conduttanza misurata, espressa in mS/cm;

K & il fattore di correzione della cella (cfr. 6.3.1);

F @il fattore per riportare il valore a 25°C (tabella 8.2).

7. Note

7.1. Nel rapporto d’analisi specificare con quale rapporto
terreno:acqua si & operato.

L=CFK
Temperatura Conducibilitd specifica (mS/cm) Temperatura °C Fattore (F)
0 0,100 mol/l 0,020 mol/l 0,002 mol/l 3 1,613
15 10,480 2.243 0,239 10 1,411
20 11,670 2,501 0,266 15 1,247
25 12,880 2,765 0,293 20 1,112
30 14,120 1,936 0,321 25 1,000
30 0,907

Tabella 8.1. Conducibilita specifica (L.) delle soluzioni di
KCl a diverse temperature.

Tabeilla 8.2. Fanore di correzione della conducibilita.
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METODO 9

DETERMINAZIONE DEL «CALCARE TOTALE»

1. Oggetto 8 campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione del «~calca-
re totales, inteso come la totalith dei carbonati (CaCOs,
MgCOs, NaxCOs, ecc.) presenti in on terreno.

1l metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo.

2. Principio

Determinazione gas-volumetrica della CO: che si sviluppa
trattando il suolo con acide cloridnico.

3. Reagenti

Nel corso dell'anelisi utilizzare acqua distillata o di purez-
2a equivalente e reagenti di qualitk analitica riconosciuta.

3.1. Acido cloridrico, HCI, soluzione 1:1 (viv): diluire
500 m! di HC! (p=1,186) con 500 ml di acqgua.

4, Apparacchiatura
Corren‘e attrezzaturs do laboratorio e in part:colare:

4.3, Calcimetro di Dietrich-Fruehling (figura 9.1), conte-
nente accua saturs di CO:, leggermente colorata per como-
Gith di [ertura, o apparecchio equivalente.

4.2. Termometro per la misurazione della temperature am-
bienisle.

4.3. Bziomeiro.

5. PFrocedimento

8.1. Preparazione del campione per V'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato a 2 mm.

5.2. Presa del campione

Nella boccia «A» porre le seguenti quantita di campione:
5.2.1. suoli con meno di 50 g/kg di carbonati: 5 g
5.2.2. suoli con carbonati compresi tra50 280 g/kg: 1 g
5.2.3. suoli con pii di 80 g/kg di carbonati: 0,5 g

5.3. Determinazione

5.3.1, lnserire nella boccia «As, dove & stato posto il ter-
reno, una provetta di plastica contenente 10 ml di acido
cloridrico (3.1) e adattare la boccia «<A» al calcimetro me-
diante {'apposito tappo di chiusura.

5.3.2. Azzerare {'apparecchio equalizzando la pressione in-
terna a quella esterna attraverso il rubinetto «Cs. Chiudere
1l rubinetto «C» ¢ far sviluppare I'anidride carbonica incli-
nando la boccia «A» in modo che I'acido, fuoriuscendo
dalla fiala, venga a contatto con il terreno.

5.3.3. La CO= sviluppata fara abbassare il Livello dell’ac-
qua nel tubo graduato «B». Provocare una feggera depres-
stone abbassando il tubo di livello «Ds. Continuare ad agi-
tare la boccia «A» fino & sviluppo completo della CO:.
5.3.4, Uguagliare la pressione interna all'esterna portando
I'acqua contenuta in «D» al medesimo livello di quelia con-
tenuta in «B». Attendere qualche minuto e, se i livelli non
51 S0RO spostati, eseguire fa lettura gasvolumetrica.

6. Espressione dei risultati

6.1. Il calcare totale si esprime in g/kyg, senza cifre deci-
mali.

————

> [
P

L ]

Figura 9.1. Calcimetro di Dietrich-Fruehling.
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6.2. Standardizzazione del volume di gas svoito

Tenendo conto della temperatura e dells pressione barome-
trica alla quale & stata essguita 1'analisi, riportare il volume
del gas svolto alla temperatura di 0°C & alla pressione di
760 mm Hg (101,325 kPa) mediante I'espressione:

V,-(P, - f}-273
760 (273 + 1)

dove:

Vo 2 il volume di gas svolio, corretic 2 0°C e a pressione
atmosferica di 101,325 kPa;

Vi & il volume, espresso in millilitri, del gas svolto alla
presstone ed alla temperatura di analisi;

P. & la pressione barometrica al momento dell'analisi,
espressa 1n mm Hg;

t & la temperatura ambientale Celsius al momento dell'a-
palisi, espressa in gradi Celsius;

f & la tensione di vapore dell’acqua alla temperatura t, e-
spressa 10 mm di Hg, ricavabile dalla tabella 9.1 o dal-
'espressione empirica:

fa exp[ 8,341 - m]

t+ 230
6.3. Calcolo del contenuto in calcare
Calcolare il contenuto di calcare totale nel modo seguente:

V, - 0,0044655 - 1000
«P

C

dove:

C @ il contenuto in calcare totale espresso in g/kg di
CaCOs nel terreno;

Vo & il volume di gas svolto, corretto & 0°C e a pressione
atmosferica di 101,325 kPa (cfr. 6.2);

0,0044655 & I'equivalente gas volumetrico;
P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in gramuni.

Temperatura Tensione di vapore
10°C 9.2 mm Hg
11°C 9.8 mm Hg
12°C 10,5 mm Hg
13°C 11,2 mm Hg
14°C 12,0 mm Hg
15¢C 12,8 mm Hg
16°C 13,6 mm Hg
11°c 14,5 mm Hg
18°C 15,5 mm Hg
19°C 16,5 mm Hg
20°C 17,5 mm Hg
21°C 18,6 mm Hg
22°C 19,8 mm Hg
23°C 21,] mm Hg
24°C 22,4 mm Hg
25°C 23,7 mm Hg
26°C 25,2 mm Hg
27*C 26,7 mm Hg
28°C 28,4 mm Hg
29°C 30,0 mm Hg
30°C 31,8 mm Hg
31°C 33,7 mm Hg
32°C 35,7 mm Hg
33°C 37,7 mm Hg
34°C 39,9 mm Hg
35°C 42.1 mm Hg

Tabella 9.1. Tensione di vapore dell'acgua.

— 27 —
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METODO 10

DETERMINAZIONE DEL «CALCARE ATTIVO»

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione del «cal-
care attivos, che rappresenta |'aliquota di calcare dotata di
maggiore resattivith, in relazione alla dimensione dei eri-
stalli ed alla loro struttura,

2. Principio
11 calcare attivo & convenzionalmente dosato per trattamen-
to a freddo con ammonio ossalato in eccesso.

3. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente ¢ reagenti di qualith analitica riconosciuta.

3.1. Ammonio ossalato, (NH«)2C204-H20, soluzione 0,1
mol/l: solubilizzare 14,211 g di ammonio ossalato in 500
ml di acqua in un becher da 800 ml. Travasare quantitati-
vamente 1n un matraccio tarato da 1000 ml e portare a vo-
lume con acqua, Tappure od omogencizzare.

3.2. Potassio permanganato, KMnQCu, soluzione 0,1 mol/l:
saovtiere 3,162 g di potzssio pzrmanganato in 000 i
acqua.

3.3. Acido solforico, H:50«, soluzione 2zl 22% (viv)y: o
500 mi 4i zcqua conteputa in un becker da 300 ml addizo-
nare, lentamente, 220 ml di acido solforico al 96
{p=1,84). Rafireddare ¢ travasere quantitalivamente in un
matraccio tarato da 1000 ml e puriare a volume con sequa,

3.4. Ammonio cloruro, NH«C, soluzione 100 g/l.
3.5, Alluminio solfato, Af(SQa)- 18H:0, soluzione 100 g/
3.6. Ammonio idrossido, NH+«OH, al 30% (p=0,892).

4, Apparecchiatura
Corrente attrezzatura «a laboratono e in particolare:

4.1. Agitatore rotativo a 40 giri/minuto o agitalore oscil-
lante a 120+ 140 cicli/minuto.

4.2, -Centrifuga a 3000 giri/minuto.

5. Procedimento

8.1. Preparazione del campione per I'analisi
Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
cuato 2 2 mm.

5.2. Presa del campione

Pesare 10 g di terreno ¢ porli in un matraccio tarato da 250
ml.

5.3. Precipitazione dei calcio

Portare a volume con la sofuzione di ammonio ossalato
(3.1) e agitare in agitatore rotativo od osciilante per 2 ore.
Filtrare la sospensione raccogliendo i filtrato in un becher
da 250 ml. Il filtrato pud ecssere incolore ¢, nei casi di
suoli vmiferi, di colore bruno per la presenza di notevoli
quantith di sostanza organica solubilizzata dall'ammonio
ossalato.

5.4. Preparazione della soluzione per Ia titolazione

5.4. 1. Suoili non umiferi

Prelevarz 10 ml del filtrato con pipetta tarata e porli in un
becher da 250 ml.

5.4.2. Sueli umiferi

Prelevare 25 ml del filtrato con pipetta tarata e porli in un
matraccio tarato da 50 :ml. Addizionare 10 mi di soluzion:
di ammonio cloruro (3.4), 5 ml di soluzione di alluminio
solfato (3.5) e 5 ml di ammonio idrossido {3.6). Portare a
volume con acqua ed cmog:ncizzare. Centrifugare a 3000
grr/minutn per § munun, Prelevare 20 ml del sumatante e
porli in un hecher da 250 ml.

h.56. Titolazione della soluzione

Addizionare 10-+15 ml di H:504 (3.3) & 60 70 mt di ac-
qua. Scaldire a 70+ 80°C e 1itolare I'eccesso di ammonio
nssalato con potassio permaneanatn (3.2 fino a colors de-
bolmente rosa persistente.

5.6. Determinazione in bianco

Effettuare parallelamente una prova in hanco nelle stesse
condizioni, omettendo il campione.

6. Espressione dei risultati

6.1, Il calcare atirve si esprime in g/ky, senza cilre deci-
mali

6.2. Calcolare il contenuto di calcare attivo nel modo se-
guente:
c. (B-By) K D-0,005 1000
) P

dove:

C &l contenuto in calcare attivo nel terreno, in g/kg:

B sono 1 mi di KMnOs consumati per la prova in bianco;
B: sono ¢ ml di KMnOs consumati nell'analisi;

K & il fattore di correzione del KMnOs:

D &l fattore di diluizione;

0,005 & 'equivalente volumetrico (g di CaCOs corrispon-
denti a i ml di KMnO«);

P & a massa del terreno sottoposto ad analisi in grammi.

— 2% -
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METODO 11

DETERMINAZIONE DEL CONTENUTO TOTALE
DE!I METALLI ALCALINI ED ALCALINO-TERROSI

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione dei conte-
nuti totali in metalli ajcalini ed alcalino-terrosi (litio, so-
dio, potassio, magnesio, calcio e stronzio).

1l metodo & applicabile a tutti i terreni

2. Principio

11 metodo prevede la distruzione dei colloidi organici, che
potrebbero inglobare uno o piix degli elementi da determi-
nare, mediante calcinazione del campione ¢ la disgregazio-
ne dei silicati mediante attacco del residuo di calcinazione
con acido fluoridrico. [ sali vengono solubilizzati con so-
luzione acida e i meralli sono dosati per spettrofolometria
1n assorbimento atomico.

3. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distiliata o di purez-
2a equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta,

3.1. Acido fluoridrico, HF, al 50% (p=1,16).

3.2. Acido solfonco, H:80s, soluzione 1:4 (v/v): in 750
ml di acqua addizionare lentamente 256 ml di H:50. al
9% {p=1,84) e rafireddare.

3.3. Acido cloridrico, HCl, soluzione 1:1 (v/v): diluire
500 ml di HCl al 37% (p=1,186) con 500 ml di acqua.

3.4, Lantanio ossido, La:Os, soluzione a 10 g//l di La:
umettare 11,73 g di La:Ob con acqua. Addizionare lenta-
mente 100 ml di HCl al 37% (p=1,186) per sciogliere
'ossido di lantanio e portare a 1000 ml con acqua.

3.5. Cesio soifato, Cs2804, soluzione a 15 g/l di Cs: scio-
gliere 20,42 g di Cs280« in acqua e portare a 1000 ml con
acqua. Conservare in bottigiia di plastica.

3.6. Litio, soluzione standard a 50 mg/l di Li: pesare
6,1077 g di litio cloruro, LiCl, essiccato a 100°C per 4
ore e scioglierli in 250 ml di acqua contenuta in un becher
da 500 ml. Travasare quantitativamente in un matraccio ta-
rato da 1000 mi, portare a volume con acqua, tappare ed
omogeneszzare. Dalla soluzione prelevare 25 ml e trasferir-
li in un matraccio da 500 ml, portare a volume con acqua,
tappare ed omogencizzare.

3.7. Sodio, soluzione standard a 50 mg/l di Na: pesare
2,5421 g di scdio cloruro, NaCl, essiccato a 100°C per 4
ore € sc;ogliesli in 250 ml di acqua contenuta in un becher
da 500 mi. Travasace quantitativemente in un matraccio ta-
rato da 1600 ml, portare a volume con acqua, tappare ed
cmogeneizzare. Dalla soluzione prelevare 25 ml e trasferir-

li in un matraccio da 500 ml, portare a volume con acqua,
tappare ed omogencizzare,

1.8, Potassio, soluzione stindard a 50 mg/l di K: pesare
1,8C67 g di potassio cloruro, KCl, essiccato a 100°C per 4
ore ¢ scioglierli in 250 mJ di acqua contenuta in un becher
da 500 mi. Travasare quantitativamente in un matraccio ta-
rato da 1000 mi e portare a volume con acqua, tappare ed
omogeneizzare. Dalla soluzione prelevare 25 ml & trasferir-
li in un matraccio da 500 ml, portare a volume con acqua,
tappare ed omogeneizzare.

3.9, Magnesio, soluzione standard a 50 mg/l di Mg: pesare
1,6582 g di magnesio ossido, MgO, calcinato a 800°C in
muffola per 2 ore e scioglierli nella minima quantith di
HCI (3.3} in un becher da 250 ml. Travasare quantitativa-
mente in un matraccio tarato da 1000 ml & portare a volu-
me con acqua, tappare ed omogeneizzare. Dalla soluzione
prelevare 25 ml e trasferirli in un matraccio da 500 mi,
poriare a volume con acqua, tappare ed omogeneizzare.

3.19. Calcio, soluzione standard a 100 mg/] di Ca: Pesare
2,4973 g di calcio carbonato, CaCO», essiccato a 100°C
per 4 ore ¢ scioglierli nella minima quantita di HC1 (3.3.)
in un becher da 250 ml. Travasarz quantitativamente in un
matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua,
tappare ed omogeneizzare. Dalla soluzione prelevare 50 ml
¢ trasferirli in un mairaccio da 500 ml, portare a volume
con acqua, tappare ed omogeneizzare,

3.11. Stronzio, soluzione standard a 100 mg/) di Sr: pesare
1,6849 g di stronzio carbonato, SrCOs, essiccato a 100°C
per 4 ore ¢ scioglierli nella mizima quantith di HCI (3.3.)
in un becher da 250 mi. Travasare quantitativamente in un
matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua,
tapparz eéd omogeneizzare. Dalla seluzione prelevare 50 mi
e trasferirli in un matraccio da 500 ml, portare a volume
con acqua, tappare ¢ed omogeneizzare,

3.12. Litio, soluzioni standard di lavoro: dalla soluzione
3.6 prelevare con buretrz di precisione 10, 20 e 30 ml, po-
nendoli in tre matracci tarati da 500 ml. Addizionare a cia-
scun matraccio 50 m! di soluzione di lantanio (3.4). Porta-
Te a VOjume con acqua, tappare ed omogeneizzare. Le tre
soluzioni cosi ottenute hapno le concentrazioni di litio di
1,2e3 mg/l.

3.13. Sodio, soluzioni standard di lavoro: dalla soluzione
3.7 prelevare con buretta di precisione §, 10 ¢ 15 ml, po-
nendoli in tre matracci tarati da 500 m). Addizionare a cia-
scun matraccio 50 mi di soluzione di cesio (3.5). Portare a
volume con acqua, lappare ed omogeneizzare. Le tre solu-
zioni cosi ottenute hazno le concentrazioni di sodio di 0.5,
1e¢1,5mg/l.
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3.14. Potassio, soluzioni standard di lavoro: dalla soluzio-
ue 3.8 prelevare con buretta di precisione 10, 20 e 30 ml,
poneadoli in tre matracci tarati da 500 ml. Addizionare &
ciascun matraccio 50 mi di soluzione di lantanio (3.4).
Portare a volume con acqua, tappare ed omogeneizzare. Le
tre soluzioni cosi ottenute banno le concentrazioni di po-
tassio di I, 2 ¢ 3 mg/l.

3.15. Magnesio, soluzioni standard di lavoro: dalla solu-
z10ne 3.9 prelevare con buretta di precisione 5, 10 e 15
ml, ponendoli in tre matracci tarati da 500 mi. Addizionare
a ciascun matraccio 50 ml di soluzione di lantanio (3.4).
Portare a volume con acqua, tappare ed omogeneizzare. Le
tre soluzioni cosi ottenute hanno ie concentrazioni di ma-
gnesio di 0,5, 1 ¢ 1,5 mg/l.

A.16. Cakio, soluzioni standard di lavoro: dalla soluzione
3.10 prelevare con buretta di precisione 10, 20 ¢ 30 ml,
ponendoli in tre matracci tarati da 500 mi. Addizionare a
ciascun matraccio 50 ml di soluzione di lantanio (3.4).
Portare a volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.
Le tre soluzioni cosi ottenute hanno le concentrazioni di
calcio di 2, 4 e 6 mg/l.

3.17. Stronzio, soluzioni standard di Javoro: dalla soluzio-
ne 3.11 prelevare con buretta di precisione 10, 20 ¢ 30 ml,
ponendoli in tre matracci tarati da 500 ml. Addizionare a
ciascun matraccio 50 ml di soluzione di lantanio (3.4).
Portare a volume con acqua, tappare ed omogeneizzare. Le
tre soluzioni cosi ottenute hanno le concentramoms di
stronzio di 2, 4 e 6 mg/l.

3.18. Prova in bianco per il sodio: daila soluzione 3.5 pre-
levare con buretta di precisione 50 ml, ponendoli in ma-
tracci tarati da SO0 ml. Portare a volume con acqua, tappa-
re ed omogeneizzare,

3.19. Prova in bianco per litio, potassio, magnesio, calcio
¢ stronzio: dalla soluzione 3.4 prelevare con buretta di
precisione 50 ml, ponendoli in matracci tarati da 500 ml.
Portare a volume con acqua, tappare ed omogeneizzare.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da Iaboratorio ¢ in particolare:
4.1. Capsuie di platino.

4.2, Forno s muffola.

4.3. Bagnomaria

4.4. Spettrofotometro ad assorbimento atomico.

5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per |'analisi

5.1.1. Preparare il campione come descritto nel metodo 2,
setacciato a 0,2 mm.

5.1.2. Essiccarc il terreno a 105°C fino a massa costante,
come descritto nel metodo 3.

5.2. Preparazione della soluzione

5.2.1. Pesare 1,000 g di terreno secco in capsula di platino
e calcinare a 450°C per 4 ore. Raffreddare la capsula.
Umettare il residuo con alcune gocce d'acqua ed addizio-
pare 10 ml di HF (3.1) e 10 ml di H2504(3.2).

$.2.2, Porre la capsula su bagnomaria bollente, sotto
cappa, fino ad ottenere un residuo di consistenza sciroppo-
sa. Dopo raffreddamento riprendere con una quantith di
HCI (3.3) sufficiente a solubilizzare il residuo, se necessa-
no scaldando leggermente.

5.2.3. Trasferire quantitativamente la soluzione in un ma-
traccio ds 500 ml, portare a volume con acqua e omoge-
neizzare. Filtrare su carta in recipiente di plastica asciutta.

B.3. Curva di toratura

5.3.1. Preparare la curva di taratura allo spettrofotometro
m assorbimento atomico con acetilene come combustibile,
ana come comburente ¢ le seguenti lunghezze d'onda:

Litio 670,8 nm
Sodio 589,6 nm
Potassio 766,5 nm
Magnesio 285,2 nm
Calcio 422,7 nm
Stronzio 460,7 nm

§.3.2, Definire per lo strumento in dotazione condizioni
tali da rispettare la proporzionalitd tra }'assorbanza e la
concentrazione delle soluzioni standard 3.12-3.17.

5.3.3. Predisporre sullo strumento la lampada specifica.per
I'elemento da dosare selezionando [a Junghezza d'onda ri-
portata in 5.3.1. Azzerare lo spettrofotometro usando come
bianco la soluzione 3.18 per il sodio e la soluzione 3.19
per litio, potassio, magnesio, calcio e stronzio.

§.3.4. Rilevare di seguito le assorbanze delle sojuzioni
standard di cui ai punti 3.12 e 3.17 e costruire le curve di
taratura riportando su carta millimetrata in ordinata le as-
sorbanze e in ascissa le relative concentrazioni.

5.4, Dosaggio

5.4.1, Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
campione dopo aver effettuato le eventuali diluizioni, se
necessano. Intervallare ciascuna misura con aspirazione di
acqua.

5.4.2. Riportare i valori trovati di assorbanza sulla curva
di taratura ¢ leggere i corrispondenti valori di concentra-
uone.,

6. Espressione dei risuitati

6.1. Il contenuto in metalli alcalini ed alcalino-terrost si
espnme n g/kg, senza cifre decimali.
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6.2. Effettuare i calcoli wtilizzando la seguente espres-
sione:

Ca —
P
dove:
C & la concentrazione del catione nel terreno, espressa in
g'kg:
A & la concentrazione del metallo, espressa in mg/l, ri-
cavata dalla curva di taratura;

V & il volume finale, espresse in litri;
P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

6.3. Se necessario, correggere i risultati sulla base dell'u-
mudith residua (¢fr. metodo 3).

7. Note

E possibile utilizzare, adottando opportuni standard, il me-
todo di spettrofotometria di emissione mediante plasma
(ICP).

—3] —
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METODO 12

DETERMINAZIONE DEL CONTENUTO TOTALE

DI ALLUMINIO E SILICIO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione dei conte-
nuti totali in alluminio e silicio.

11 metodo & applicabile a tutti i terreni.

2. Principio

Il metodo prevede la disgregazione medisnte fusione alca-
lina dei cristalliti del terreno & la solubilizzazione acida
deila perla di fusione. I due elementi sono dosati per spet-
trofotometria in assorbimento atomico.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distitlata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.
3.1. Miscela di fusione composta da Na:COs e K:COs in
parti uguali.

3.2. Acido cloridrico, HCl, soluzione 1:1 {v/v): diluire
500 ml di HC1 al 37% (p=1,186) con 500 ml di acqua.

3.4. Alluminio, soluzione standard a 1 g/l di Al soluzione
commerciaie a titolo garantito.

3.5, Silicio, soluzione standard a 1 g/l di Si: soluzione
commerciale a titolo garantito.

3.6. Potassio ¢ sodio, soluzione 50 mg/l: pesare 50 g di
mscela di fusione (3.1) in un matraccio da 500 ml. Addi-
zionare circa 200 ml di acqua e, lentamente, HCl (3.2)
fino a cessata effervescenza pid un leggero eccesso. Portare
a volume con acqua, tappare ed omogeneizzare.

3.7. Alluminio, soluzioni standard di lavoro: dalla solu-
zone 3.4 prelevare con buretta di precisione 5, 10 e 15
ml, ponendoli in tre matracci tarati da 500 mi. Addizionare
4 ciascun matraccio 50 mi di soluzione 3.6 ¢ portare a vo-
lume con acqua. Tappare ed omogeneizzare. Le tre solu-
ziom) cosi oftenute hanno le concentrazioni di alluminio di
10, 20 & 30 mg/l.

3.8. Silicio, soluzioni standard di lavoro: dalla soluzione
3.5 prelevare con buretta di precisione 10, 20, 30 ¢ 40 ml,
ponendoli in quattro matracci tarati da 500 ml. Addiziona-
re a caascun matraccio 50 mi di soluzione 3.6 e portare a
volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare. Le quattro
soluzioni cosi ottenute hanno le concentrazioni di silicio di
20, 40, 60 ¢ 80 mg/l.

3.9. Prova in bianco: dalla soluzione 3.6 prelevare con
buretta di precisione 50 ml, ponendoli in matracci tarati da
500 ml. Portare a volume con acqua, tappare ed omoge-
neizzare.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:
4.1. Crogioli di platino di capacita di 50 ml.

4.2. Fomo a muffola.

4.3. Spettrofotometro ad assorbimento atomico.

5. Procedimento

6.1. Preparazione del campione per !'analisi

5.1.1. Preparare il campione come descritto nel metodo 2,
setacciato a 0,2 mm.

5.1.2, Essiccare il terreno a 105°C fino a massa costante,
come descritto nel metodo 3.

5.2. Preparazione della soluzione

5.2.1. Pesare 1,000 g di terreno secco in un crogiolo di
platino, sggiungere circa 5 g della miscela di fusione (3.1)
e, con |'aiuto di una spatola, omogeneizzare le due polveri.

5.2.2, Scaldare lentamente la miscela su bunsen, a fiamma
moderata per evitare un eccessivo schiumeggiamenato. L'o-
perazione & terminata quando cessa lo sviluppo di gas.
5.2.3. Trasferire il crogiolo in muffola a mantenerlo per
15 minuti a 900°C. Togliere il crogiolo dalla muffola e
trasferirlo immediatamente in un becher contenente circa
100 ml di acqua, allo scopo di facilitare la frantumazione
delle perle di fusione.

§.2.4. Addizionare HCI (3.2) fino a cessata effervescenza e
a completa solubilizzazione della massa fusa. Estrarre cau-
tamente dal bicchiere il crogiolo, lavandone le pareti con
un getto di acqua.

5.2.5. Trasferire quantitativamente il contenuto del bic-
chiere in un matraccio da 500 ml, portare a volume con
acqua e omogeneizzare. La soluzione deve essere limpida:
una eventuale opalescenza potrebbe indicare la non com-
pleta solubilizzazione della silice e quindi la necessitd di
ripetere il procedimento.

6.3. Curva di taratura

5.3.1. Preparare la curva di taratura allo spettrofotometro
in assorbimento atomico con acetilene come combustibile,
azoto protossido come comburente ¢ le seguenti lunghezze
d'onda:

Alluminio 309,3 nm

Silicio 251,6 nm
5.3.2. Definire per lo strumento in dotazione condizioni
tali da rispettare la proporzionalith tra 1'assorbanza ¢ la
concentrazione delle soluzioni standard 3.7 e 3.8.
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5.3.3. Predisporre sullo strumento ia lampada specifica per
I'elemento da dosare selezionando 1a Junghezza d'onda ri-
portata in 5.3.1. Azzerare lo spettrofotometro usando come
bianco la soluzione 3.9.

5.3.4. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
standard 3.7 e 3.8 e costruire le curve di taratura ripor-
tando su carta millimetrata in ordinata le assorbanze ¢ in
ascissa le relative concentrazioni.

5.4. Dosaggio

5.4.1. Analogamente alle soluzioni standard le soluzioni da
sottoporre ad analisi devono contenere 2,5 g/t di K+Na.
In caso di diluizione & necessario ripristinare la concentra-
zone alcaline delia soluzione in esame.

8.4,2. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
campione dopo aver effettuato, se necessanio, le eventusli
diluizioni. Intervallare ciascuna misura con aspirazione di
acqua.

5.4.3. Riportare i valori trovati di assorbanza sulla curva
di taratura e leggere i corrispondenti valori di concentra-
zone,

6. Esprassione dei risultati
6.1. 11 contenuto in alluminio e silicio si esprime in g/kg,
senza cifre decimali.

6.2. Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
sione:

Ca —2
P
dove:
C & Ia concentrazione del metallo nel terreno, espressa in
g/kg;
A & la concentrazione del metallo, espressa in mwg/l, ri-
cavata daila curva di taratura;
V &il volume finale sepresso in litri;
P & 1a massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

7. Note

E possibile utilizzare, adottando opportuni standard, il me-
todo di spettrofotometria di emissione mediante plasma
(ICP).
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METODO 13

DETERMINAZIONE DEI METALLI PESANTI SOLUBILI

IN ACQUA REGIA

1. Oggetto e campo di epplicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione di cadmio,
cobalto, cromo, rame, manganese, nichel, piombo ¢ zinco
solubili in acqua regia.

1l metodo & applicabile a tutti terreni.

2. Principio

2.1. Il metodo prevede la solubilizzazione dei metalli pe-
santi con soluzione nitrico-cloridrica a caldo. Tale solubi-
lizzazione & da ritenersi necessaria ¢ sufficiente per indica-
re la disponibilith a Jungo termine di questi elemeati ¢ la
vanazione di tale disponibilits nel tempo. La determina-
zone dei metalli estratti viene effettuata per via spettrofo-
tometrica in assorbimento atomico.

3. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualitk analitica riconosciuta.
3.1, Acido cloridrico, HCI, al 37% (p=1,186).

A.2. Acido clonidiica, HCL, soluzione 1:1 (v/v):. diluire
500 ml di HCI (1.1) con 500 ml di acqua.

3.3. Acido cloridrico, HCI, soluzione 10 ml/l: dilvire 10
ml di HCI (3.1) in ¢h matraccio tarato da 1000 mi con ac-
qua fioo a volume.

3.4, Acido nitrico, HNOs, al 65% (p=1,40).

3.5, Acido nitrico, HNOs, soluzione 1:1 {(v/v): diluire 500
ml di HNO:s (3.3) con 500 mi di acqua.

J.6. Acido nitrico, HNQ», soluzione 10 ml/l: diluire 10 ml
di HNOs (3.3.) in un matraccio tarato da 1000 mi con ac-
qua fino & volume.

3.7. Cadmio, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Cd:
pesare 1,0000 g di cadmio metallico purissimo per spetiro-
grafia e porio in un becher da 250 ml. Addizionare lenta-
mente HCl (3.2) nella minor quantith possibile per solubi-
lizzare il cadmio e coprire con un vetro da orologio. Far
reagire & temperatura ambiente per 30 minuti ¢ porre
quindi il becher a bagnomaria per un'ora. Successivamente
scaldare su piastra fino a dissoluzione completa del metal-
lo. Travasare quantitativamente in un matraccio tarato da
1000 ml e portare a volume con HCI (3.3). Tappare ed
omogeneizzare.

3.8. Cobalto, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Co:
pesare 1,0000 g di cobalto metallico purissimo per spettro-
grafia ¢ porlo in un becher da 250 ml. Addizionare lenta-
mente HCt (3.2) nella minor quantith possibile per solubi-

lizzare il cobalto e coprire con un vetro da orologio. Far
reagire a temperatura ambiente per 30 minuti e porre
qundi il becher a bagnomaria per un'ora. Successivamente
scaldare su piastra fino a dissoluzione completa del metal-
lo. Travasare quantitativamepte in un matraccio tarato da
1000 ml e portare a volume con HCL (3.3). Tappare ed
omogeneizzare.

3.9. Cromo, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Cr:
pesare 3,735 g di potassio cromato, KiCrOa, essiccato a
130°C per due ore, in un matraccio tarato da 1000 ml e
portare a volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.

3.10. Rame, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Cu:
pesare 1,0000 g di filo di rame metallico purissimo per
spettrografia e porlo in un becher da 250 ml. Addizionare
lentamente HNOs (3.5) nella minor quantiti possibile per
solubilizzare il rame e coprire con un vetro da orologio.
Lasciar reagire a temperatura ambiente fino a completa dis-
soluzione del metallo. Travasare quantitativamente in un
matraccio tarato da 1000 ml & portare a volume con HNO»
(3.6). Tappare ed omogencizzare,

3.11. Manganese, solnzione standard madre a 1000 mg/l di
Mu: pesare 1,0000 g di manganese metallico purissimo per
spettrografia ¢ porlo in un becher da 250 ml. Addizionare
lentamente HNO; (3.5) nella minor quantith possibile per
solubilizzare il manganese e coprire con un vetro da orolo-
gio. Lasciar reagire a temperatura ambiente fino a comple-
ta dissoluzione del metallo, Travasare quantitativamente in
un matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con
HNO» (3.6). Tappare ed omogeneizzare.

3.12. Nichel, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Ni:
pesare 1,0000 g di nichel metallico purissimo per spettro-
grafia e porlo in un becher da 250 ml. Addizionare Jenta-
mente HNO; (3.5) nella minor quantith possibile per solu-
bilizzare il nichel e coprire con un vetro da orologio. La-
sciar reagire a temperatura ambiente fino a completa disso-
luzione del metallo, Travasare quantitativamente in un ma-
traccio tarato da 1000 ml ¢ portare & volume con HNO:
(3.6). Tappare ed omogeneizzare.

3.13. Piombo, soluzione standard madre a 1000 mg/l di
Pb: pesare 1.0000 g di piombo metallico purissimo per
spettrografia ¢ porio in un becher da 250 ml. Addizionare
lentamente HNO» (3.5) nella minor quantitd possibile per
solubilizzare il piombo e coprire con un vetro da orologio.
Lasciar reagire a temperatura ambiente fino a completa dis-
soluzione del metallo. Travasare quantitstivamente in un
matraccio tarato da 1000 mi e portare a volume con HNO;
(3.6). Tappare ed omogeneizzare.
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Soluzione Aliquota da Concentrazione Sqluzione _ Aliguota da prelevare (mi)  Concentrazione
prelevare (mi) raggunta 1* diluiz. 2* diluiz. raggiunta

7 12,5 25 mg/l Cd 3.7 10 5 0,2 mg/l Cd
3.8 25,0 50 mg/t Co 3.8 25 20 4,0 mg/l Co
9 250 50 mg/l Cr 3.9 25 10 1,0 mg/l Cr
310 25,0 50 mg/l Cu 3.10 25 20 2,0 mg/l Cu
n 25.0 50 mg/l Mn 3.n 25 10 1,0 mg/l Mn
2 25.0 50 mg/l Ni 3.12 25 20 2,0 mg/l Ni
3.13 50,0 100 mg/l Pb 3.13 25 20 4,0 mg/1 Pb
3.14 12,5 25 mg/l Zn 3.14 10 10 0.4 mg/l Zn

Tabella 13.1. Soluzione standard intermedia per atomiz-
zazrone mediante fiamma.

3.14. Zinco, soluziope standard madre a 1000 mg/l di Zn:
pesare 1,0000 g di zinco metallico purissimo per spettro-
grafia ¢ porlo in un becher da 250 ml. Addizionare lenta-
mente HCl (3.5) nella minor quantita possibile per solubi-
lizzare 1o zinco & coprire con un vetro da orologio. Lasciar
reagire a temperatura ambiente fino a completa dissoluzio-
ne del metallo. Travasare quantitativamente in un matrac-
¢10 tarato da 1000 m! e portare a volume con HC] (3.8).
Tappare ed omogeneizzare.

3.15. Soluzione standard intermedia di lavoro per atomiz-
zanone mediznte fiamma: dalle soluzioni 3.7-3.14 preleva-
re con buretta di precisione le aliquote indicate in rabella
13.1, ponendole in un solo matraccio tarato da 500 ml.
Portare & volume con acqua, tappare ed omogeneizzare. La
soluzione cosl ottenuta ha le concentrazioni indicate in
rabella 13.1,

1.16. Soluzioni standard di lavoro per atomizzazione me-
diante flamma: datla soluzione 3.15 prelevare con buretta
di precisione le tre aliquote indicate in tabelld 13.2, po-
nendole in alirettanti matracci tarati da 500 ml. Addiziona-
re a ciascun matraccio 1 mi di HNO» (3.4) e pontare a vo-
lume con acqua. Tappare ed omogeneizzare. Le soluzioni
ottenite hanno le concentrazioni indicate in rabelia 13.2.
Le soluzioni vanno preparate al momento dell'uso.

3.17. Soluzioni standard intesmedie di lavoro per atomiz-
zazione eluitrotermica: dalle sciuzioni 3.7-3.14 prelevare

Tabella 13.3. Soluzioni standard intermedie per atomizza-
zZione elettrotermica.

con buretta di precisione le aliquote indicate nella seconda
coloana di tabella 13.3, ponendole ognuna in un matraccio
tarato da 500 ml. Portare a volume con acqua, tappare ed
omogeneizzare. Successivamente dalle soluzioni intermedie
cosi ottenute prelevare con buretta di precisione le aliquote
indicate nella terza colonna di tabella 13.3, ponendole
ognuna in un matraccio tarato da 500 mi. Portare a volume
con acqua, tappase ed omogeneizzare. Le soluzioni cosi ot-
tenute hanno le concentrazioni indicate nell'ultima colonna
di tabella 13.3. Le scluzioni vanno preparate al momento
deli'uso.

3.18. Soluzione standard intermedia per atomizzazione
elettrotermica: da ognuna delle soluzioni 3.17 prelevare
con buretta di precisione 50 ml ¢ trasferirli in un unico ma-
traccio da 500 mj. Addizionare 1 mi di HNGs (2.4), porta-
re a volunre con acqua, tappare ed omogeneizzare, La solu-
zione cosl preparata conterrd:

Cadmio 0,02 mg/l
Cobalto 0,40 mg/1
Cromo 0,10 mg/l
Rame 0,20 mg/1
Manganese 0,10 mg/]
Nichel 0,20 mg/1
Piombo 0,40 mg/}
Zinco 0,04 mg/l

La soluzione va preparata al momento dell’uso.

Metasflo Aliquota da prelevare Meiallo Aliquota da prelevare
10 ml 20 ml 40 ml 10 mi 20 ml 30 ml
Concentrazione raggiunta, mg/l Concentrazione raggiunta, mg/l

Cd 0,5 L0 2,0 Cd 0,002 0,004 0,006
Co 1,0 2,0 4.0 Co 0,040 0,080 0,120
Cr 1,0 2,0 4,0 Cr 0,010 0,020 0,030
Cu 1,0 2,0 4,0 Cu 0.020 0,040 0,060
Mn 1.0 2,0 4,0 Mn 0,010 0,020 0,030
Ni 1,0 2,0 4,0 Ni 0,020 0,040 0,060
Pb 2,0 4,0 8,0 Pb 0,040 0.080 0,120
Zn 0.5 1,0 2.0 Zn 0.004 0.008 0.012

Tubella 13.2. Soluzioni standard di lavoro per atomizza-
uone medignie fiamma.

Tabells 13.4. Soluzioni standard di lavero per atomiz
zione elettrotermica.
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3.19. Soluzioni standard di lavoro per atomizzazione clet-
trotermuca: la concentrazione di metalli in tali soluzionj é
determinata dalla tipologia deila strumentazione utilizzata
per ['analisi. Le condizioni di seguito specificate si riferi-
scono al sistema di atomizzazione elettrotermica Perkin-
Elmer (HGA 400). Dalla soluzione 3.1% prelevare con bu-
retta di precisione le tre aliquote indicate in fabella 13.4,
ponendole in altrettanti matracci tarati da 100 ml. Addizio-
pare a cuascun miatraccio 0.2 ml di HNO» (3.4) e portare a
volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare. Le soluzio-
m cosi ottenute banno le concentrazioni indicate in tabelln
13.4. Le soluzioni vanno preparate al momento dell’uso.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:
4.1. Piastra riscaldante.

4.2, Refrigerante di Liebig.

4.3. Stufa.

4.4. Spettrofotometro ad assorbimento atomico corredato
di sistema di atomizzazione in fiamma ed elettrotermica.
4.8, Registratore a risposta veloce.

4.6. Autocampionatore per sistena di atomizzazione elot-
trotermica (opzionale).

5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per I'analisi

Preparzre il campionie come descritto nel metodo 2, setac-
ciato z 0.2 mm.

5.2. Preparazione della soluzione

§.2.1. Pesare 3,000 g di terreno in beuta di Erlenmejer da
250 ml con collo smerigliato, umettare il campione con
pochi ml di acqua, addizionare 21 mi di HC1 (3.1) ¢ 7 ml
di HNO» (3.4). Applicare il refrigerante (4.2) e scaldare
per due ore a riflusso.

5.2.2. Lavare quindi la canna del refrigerante con 10 ml di
HNO» (3.6), travasare quantitativamente la sospensione in
un matraccio da 100 ml, raffreddare e portare a volume
con acqua. Lasciar decantare ¢ sottoporre ad analisi la fase
limpida.

5.2.3. Preparare contemporaneamente un bianco con i soli
reagenti.

5.3. Curva di taratura

§.3.1. Preparare la curva di taratura allo spettrofotometro
m assorbimento atomico con acetilene come combustibile,
ana come comburente ¢ le seguenti lJunghezze d'onda:

Cadmio 228.8 nm
Cobalto 240,7 nm
Cromo 357.9nm
Rame 324.8 nm
Manganese 279.5 nm

Nichel 232.0 nm
Piombo 2170 nm
Zinco 2139 nm

Utilizzare, quando possibile, le correzioni per gli assorbi-
menti non specifici.

5.3.2. Definire per lo strumento in dotazione condizioni
tali da rispettare la proporzionalith tra l'assorbanza ¢ la
concentrazione Jelle soluzioni standard di cui al punto
3.1603.19.

§.3.3. Predisporre sullo strumento la lampada specifica per
'elemento da dosare seleziorando la lunghezza d'onda ri-
portata in 5.3.1. Azzerare lo spettrofotometro usando conte
bianco la soluzione preparata in 5.2.3.

5.3.4. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
standard di cui al punto 3.16 0 3.19 e costruire la curva di
taratura riportando su carta millimetrata in ordinata le as-
sorbdnze ¢ in ascissa le relative concentrazioni.

5.4. Dosaggio

5.4.1. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
campione dopo aver effettuato, se necessario, le eventuali
dilvizioni e utilizzando come bianco la soluzione preparata
m5.2.3.

5.4.2. Riportare i valon trovati di assorbanza sulla curva
di taratura ¢ leggere i comispondenti valori di concentra-
210ne.

5.4.3. Per I'analisi con atomizzazione elettrotermica & ne-
cessano, allo scopo di ridurre le possibili interferenze do-
vute alia matrice, applicare il metodo delle aggrunte note.

6. Esprassione dei risultati

6.1. 1! contenuto in metalli pesanti si esprime in mg/kg,
con 1] seguente numero di cifre decimali:

- due, se la concentrazione & inferiore a 2 mg/kg;
- una, se la concentrazione & compresa tra 2 ¢ 20 mg/kg:
- nessuna, se la concentrazione & superiore a 20 mg/kg.

6.2. Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
SI0nL:

c- 1000.2Y
P

dove:

C & la concentrazione del metalio nel terreno, espressa in
mg/kg;

A ¢ la concentrazione del metallo, espressa in mg/l, rica-
vata dalia curva di taratura:

V &l volume finale, espresso in litr;
P ¢ la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

6.3. Se necessario, correggere i risultati sulla base dell’u-
oudith residua (cfr. metodo 3).
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METODO 14

DETERMINAZIONE DEL CARBONIO ORGANICO

(METODO SPRINGER E KLEE)

1. Oggetto e campo di apgiicazione

Descrizione di un metodo volumetrico per la determina-
zione del casbonio organico di origine biologica.

1l metodo & applicabile & tutti i tipi di suclo: il quantitativo
di campione da sottoporre all‘analisi va perd scefto in fun-
zope del contenuto in sostanza organica (cfr. 5.2).

2. Principio

2.1. La sostanza organica viene ossidata per trattamento a
coudizioni definite di acidita e temperatura con quantita
note di potassio bicromato.

2.2. La quantita di potassio bicromato che non ha reagito
viene determinata mediante titolazione con una soluzione
di solfato ferroso. La titolazicne pud essere eseguita con
un titolatore automatico o manualmente.

2.3. Considerando un coatemuto medio in carbonio della
sostanza organica pari a 580 g/kg, si introduce un fattore
empinco (1,724) per trasformare il carbonio organico in
s05tanza organica.

3. Interferenze

3.1, Sulf'accuratezza dei risultali possono interferire gli
ossidi superiori di manganese, i composti ferrosi ¢ i clo-
ruri. I primi perd sono di norma trascurabili e i secondi si
ossidano durante 1'essiccamento all'aria.

3.2. L'interferenza dei cloruri si elimina, se essi sono infe-
non a 2 g/kg, con 'aggiunta di qualche cristallo d'argento
solfato {o di mercurio soifato) prima dei reagenti. Nel caso
di contenuti superiori a 2 g/kg i risultati devono essere
correlti sulia base deila presenza di cloruri, determinati par
altra via (cfr. metodo 40).

4. Reageanti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente & reagenti di qualiti analitica riconosciuta.
4.1. Acido solforico concentrato, H:5Q: {p=1,84).

4.2. Potassio bicromato K2Cr:0s, soluzione 1/3 mol/i: in
un matraccio tarato da 1000 ml trasferire 93,08 ¢ di
K:Cr20r polverizzate ed essiccato per un'ora a 130+
140°C; sciogliere, portsre a volume con acqua <d omoye-
nei1zzare.

4.3. Acido fosforico, HsPOs, all'85% {(=1,7).

4.4, Ferro solfato (11), Fe80« - 7H:0, soluzione 0.2 mol/l:
1 un matraccio tarato da 1000 il trasferire 55.6 g di
FeSO.- TH:0 e addizionare 100 m! di acqua. Aggiungere

20 ml di H:804 (4.1), raffreddare, po.tare a volume con
acqua ed omogeneizzare. La soluzione dev'essere preparata
giomalmente.

4.5: Acido 4-difenilamminsolfonato sodico, CizHiNaNQsS,
indicatore: porre 0,2 g di acido 4-difenilamminsolfonato
sodico in un matraccio tarato da 100 ml, sciogliere in
H:504 {4.1) e portare a volume sempre in H:$04 (4.1).
4.6. Argento solfato, Ag:SO0u, cristalli.

5. Apparecchiatura

Al fine di avere maggiore uniformita nel procedimento
analitico si consiglia di usare vetreria tipo Duran.

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:

5.1. Matraccio per attacco, come da figura 14.1, di volu-
me non supenore a 200 ml, completo di termometro con
scala fino a 200°C e graduazioni di 1°C.

5.2, Piastre di protezione per bunsen in vetroceramica di
tipe Ceran.

5.3. Tholatore antomatico (opzionale}, corredato da elet-
trodo combinato di platino pér misure di potenziale di os-
sido-riduzione e microburetta automatica da 53 mi con ag-
gunte unitarie di 2 ul.

21 mrn/z mm
It
E £
§ £
g
NH% £
E' E“ 13 j
o (i)
g/ \ s
200 mi 2 mm
E
E
w0y
- - €[
“qr €
] Vs
1 .l, “-:.L 1
53 mm

Figura 13.1. Matraccio per astacco ¢ relativo termometro,
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6. Procedimento

6.1. Preparazione dsl campione per I"analisi
Preparare il ‘campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato a 2 mm.

6.2. Presa del campione

Nel matraccio per attacco (5.1) trasferire le seguenti quan-
tita di campione:

6.2.1. terreni con meno di 25 g/kg di sostanza organica:
50g;

6.2.2. terreni con sostanza organica compresa tra 25 e 50
gkg: 2.5°8;

6.2.3. terreni con sostanza organica compresa tra 50 ¢ 125
gke: 18

6.2.4. suoli torbosi: atiquote inferiori, tali da garantire che
nel campione siano contenuti non pili di 80 mg di carbonio.

6.3. Preparazione della soluzione per la titoiazione

6.3.1. Addizionare al terreno, per mezzo di una buretta,
20 ml esatti di soluzione di K2Crz07 (4.2) e successivamen-
te goccia & goccia, o comunque molto lentamente, 26 ml
esatti di H:S04 (4.1), raffreddando in bagno di acqua ¢
ghiaccio in modo che la temperatura della soluzione venga
mantenuta tra 40 & S0°C. Aggiungere qualche cristallo di
argento solfato (4.6) e insenre il termometro in modo che
il bulbo non tocchi il fondo del matraccio.

6.3.2. Riscaldare con fiamma il pit rapidamente possibile
per rsggiungere la temperatura di 160+2°C e manteneria
costante per 10 minuti esatti, agitando di tanto in tanto
Raffreddare rapidamente a temperatura ambiente, trasferire
quantitativamente in un pallone tarato da 200 ml, portare a
volume con acqua ed omogeneizzare.

6.4. Titolazione della soluzione

6.4.1. Prelevare con pipetta dal matraccio 20 ml di solu-
none limpida e trasferirli in una beuta da 250 ml. Aggiun-
gere 8 ml di acido fosforico concentrato (4.3} & 4 gocce di
ndicatore (4.5). diluire poi con acqua fino & circa 100 ml.
6.4.2. Titolare I'eccesso di bicromato con la soluzione di
ferro solfato (4.4) fino al viraggio dal violetto al verde,
utilizzando una sorgente luminosa al di sotto della beuta.
6.4.3. Qualora si disponga del titofatore automatico (4.3)

s esegua la titolazione potenziometrica omettende le ag-
gwnte di acido fosforico ed indicatore,

6.5. Determinazione in bianco

Effettuare parallelamente due prove in bianco neile stesse
condizioni, omettendo il campione:

6.5.1. Prova in bianco a caldo: procedere come descritto al
punto 6.3, omettendo il campione,

6.5.2, Prova in bianco a freddo: procedere come descritto
al punto 6.3.1., senza riscaldare la soluzione. che va diret-
tamente trasferita quantitativamente in matraccio da 200
ml, raffreddando e portando a volume.

7. Espressione dei risultati

7.1. Il contenuto in carbonio organico si esprime in g/kg,
senza cifre decimali.

7.2. In assenza di cloruri
Il contenuto in carbonio organico si ricava-dalla relazione:

30
C=(B-B)) NI‘F

data da:

Ca (B- By)-N, %.o,m 1}’@

dove:

C & il contenuto in carbonio organico, espresso in g/kg;

B & il volume, espresso in millilitri, di soluzione di ferro

solfato consumata per la prova in bianco a caldo;

& il volume, espresso in millilitri, di scluzione di ferro

solfato consumata per titolare il campione;

N; & la normalith reale del FeSO., calcolata facendo il rap-
porto fra i 2 mf di KxCr:07 2N (1/10 del bicromato ag-
gunto inizialmente) presenti nella prova in bianco a
freddo (6.5.2) ed i ml di FeSOs utilizzat1 per titolarli,
clod:

2
mi FeSO, per titolare prova in bianco a freddo

La sua determinazione & richiesta per eliminare sia 1'er-
rore dovuto alla minima decomposizione del K:Cr2On
durante il riscaldamento a 160°C, sia per normalizzare
la soluzione di FeSQs, Fare attenzione alla differenza
tra le quantity di FeSOs utilizzate per la titolazione
della prova in bianco a freddo e quelle utilizzate per ia
titolazione della prova in bianco a caldo. Se tale dif-
ferenza supera 0,4 ml, & opportuno ripetere sia le prove
n bianco, sia verificare l'esatta normalith della soluzio-
ae di FeSOa.

0,003 & il peso equivalente del carbonio;
P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in granumi.

7.3. In presenza di cloruri

7.3.1. Se i cloruri sono inferiori a 2 gfkg applicare le for-
mule del punto 7.2.

7.3.2. Se i cloruri sono superiori a 2 g/kg il conteauto di
carbonio effettivo Ce & dato da:

Ce =C-0,085-Cl
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dove:

C @ il contenuto, in g/kg, di carbonic calcolato al punto
7.1

Cl & il contenwto, in g/’kg, di ioni cloruro nel campione
(cfr. metodo 40);

0,085 & il, rapporto tra le masse di un atomo di carbonio &
quattro atomi di cloro.

7.4. Per trasformare il carbonio organico in sostanza orga-
nica utilizzare Ja seguente espressione:

Sostanza organica = 1,724 - C organico

8. Note
Nel rapporto d’apalisi specificare il metodo utilizzato.
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METODO 15

DETERMINAZIONE DEL CARBONIO ORGANICO

(METODO WALKLEY E BLACK)

1. Oggetto e campo di applicazicne

Descrizione di un metodo per la determinazione del carbo-
DIO OrganIco.

Il metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo: il quantitativo
di campione da sottoporre all"analisi va perd scelto in fun-
zione del contenute in sostanza organica (cfr. 6.2).

2. Principio

2.1, La sostanza organica viene ossidata con potassio bi-
cromato in presenza di acido solforico, alla temperatura
che si raggiunge in conseguenza della brusca diluizione
dell'acido solforico. La reazione viene intervotta diluendo
con acqua dopo un tempo stabilito.

2.2. La quantith di potassio bicromato che non ha reagito
viene determinata mediante titolazione con una soluzione
di solfato ferroso. La titolazione pud essere eseguita con
un titolatore gutomatico o manuaimente.

2.3. Nel calcolo si introduce un fattore empirico (0,77),
che tiene conto detla frazione realmente ossidata nelle con-
dizioni adottate. Considerando um contenuto medio in car-
bonio delia sostanza organica pa:i a 580 g/kg, si introduce
un secondo fattore (1,724) per trasformare il carbonio or-
£ANICO N sOstanza organica.

3. Interferenze

3.1. Sull'accuratezza dei risultati possono interferire gh
ossidi superiori di manganese, i composti ferrosi ¢ i clo-
run. | primi perd sono di norma trascurabili e i secondi si
ossidano durante I'essiccamento all'aria.

3.2. L'interferenza dei cloruri si elimina, se essi sono infe-
non a 2g/kg, con I'aggiunta di qualche cnstatlo d'argento
solfato (o di mercurio solfato) prima dei reagenti. Nel caso
di contenuti superiori a 2 g/kg i risultati devono essere cor-
retti sulla base della presenza di cloruri, determinati per
altra via (cfr. metodo 40).

4. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acquz distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualita analitica riconosciuta.

4.1. Acido solforico concentrato, H:80: (p=1,84).
4.2. Acido fosforico concentrato, HaPQu (p=1,7).

4.3. Potassic bicromato K:Cr:Os, soluzione 1/6 mol/l: in
un matraccio tarato da 1000 ml contenente 600 ml di acqua
scioghere 49,032 g di K:Cr:0» essiccato mn stufa a 130+
140°C, portare a volume con acqua e omogenzizzare.

4.4. Ferro ammonio solfato, Fe(NH#):(SQ4):- 6H:0, iolu-
zone 0,5 mol/l: in un matraccio tarato da 1000 ml conte-
nente 600 ml di acqua sciogliere 196,06 g di
Fe(NH)2(504):- 6H20. Aggiungere 15 ml di H:80+ (4.1),
portare a volume con acqua ed omogencizzare. Il titolo
della soluzione non & stabile e deve essere controllato per
ogn sene di analisi.

4.5. Acido 4-difenilamminsolfonato sodico, CizHieNaNO:sS,
indicatore: porre 0,2 g di acido 4-difenilamminsolfonato
sodico in un matraccio tarato da 100 ml, sciogliere in
H:50. (4.1) e portare a volume sempre in H:804 (4.1).

4.6. Argento solfato, Ag:SOa, cristalli.

5. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:
5.1, Agitatore magnetico.

5.2. Titolatore automatico (opzionale), corredato da elet-
trodo combinato di platino per misure di potenziale di os-
sido-riduzione ¢ microburetta automatica da 5 mi con ag-
giunte unitarie di 2 ul.

6. Procedimeanto

6.1. Preparazione del campione per | analisi

Preparare il campione come descritto nel metado 2, setac-
ciato 2 2 mm.

6.2. Presa del campione
In una beuta trasferire fe seguenti quantith di campione:

6.2.1. terreni con meno di 10 g/kg di sostanza organica:
2,0

6.2.2. terreni con sostanza organica compresa tra 10 ¢ 30
g'kg: 1,0 g;

6.2.3. terreni con pit di 30 glkg di sostanza organica: 0,3
g

6.2.4. terreni torbosi: aliquote inferiori, tali da garantire
che alla fine della reazione almeno 3 ml di K:Cr:07 ri-
sultino in eccesso.

6.3. Preparazione della soluzione per la titolazione

Aggiungere 10 mf esatti di soluzione di K:Cr:01 (4.3}, agi-
tare czutamente ¢ aggiungere quindi 20 mi di acido soifo-
nico concentrato (4.1). Aggiungere qualche cristallo di ar-
gento solfuto (4.6) ¢ agitare nuovamente evitando che par-
ticelle di suolo aderiscano alle pareti, coprire con vetro da
orologio e lasciare in riposo per 30 minuti esatti, alla fine
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dei quali interrompere la reazione aggiungendo 200 ml
circa di acqua.
6.4. Titolazione deila soiuzione

6.4.1. Aggiungere 5 ml di acido fosforico concentrato
(4.2) ¢ 0,5 ml di indicatore (4.5), porre la beuta su agitato-
re magnetico e titolare con la soluzione di ferro ammonio
solfato (4.4) fino al viraggio dal blu al verde.

6.4.2. Qualora si disponga del titolatore automatico (4.3)
51 esegua la titolazione potenziometrica omettendo le ag-
guate di acido fosforico ed indicatore.

6.5. Determinazione in bianco

Effettuare parallelamente una prova in bianco nelle stesse
condizioni, omettendo il campione.

7. Espressione dei risultati
7.1, 11 contenuto in carbonio organico si esprime in g/kg,
senza cifre decimali.

7.2. In assenza di cloruri
11 contenuto in carbonio organico si ricava dalla relazione:

C.33‘961.w
B-P
data da:
C. 1000, (B B1)-10-0.003
T RP0,77
dove:

C 2 il contenuto in carbonio organico, espresso in g/kg;
B & il volume, espresso in millilitri, di soluzione di ferro
ammonio solfato consumata per la prova in bianco;

B: & il vclume, espresso in millilitri, di soluziore di ferro
ammomo solfato consumata per titolare il campione;

P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi;

0,003 & il peso equivalente del carbonio;

0,77 & un fattore empirico che tiene conto della frazione
realmente ossidata nelle condiziont adottate.

7.3. In prasenza di cloruri

7.3.1. Se i cloruri sono inferiori a 2 g/kg applicare le for-
mule del punto 7.2.

7.3.2. Se i cloruni sono superiori a 2 g/kg il contenuto di
carbonio effettivo C. & dato da:

C. =C-0,085-C]

dove:

C & il contenuto, in g/kg, di carbonio calcolato al punto
1.2

Cl & il contenuto, in g/kg, di ioni cloruro nel campione
{cfr. metodo 40);

0,11 2 il rapporto tra le masse di un atomo di carbonio e
quattro atomi di cloro (0,0846), gid corretto con il fat-
tore 0,77 (7.1).

7.4, Per trasformare il carbonio organico in sostanza orga-
nica utilizzare fa seguente espressione:

Sostanza organica = 1,724 - C organico

8. Note
8.1. Nel rapporto d’analisi specificare il metodo utilizzato,

8.2. Come indicatore si pud utilizzare anche la ferroina
(14,85 g di 1-10 fenantrolina cloruro moncidrato ¢ 6,95 g
di ferro solfato eptaidrato, FeSOs - 7H20, in 1000 ml di
acqua). In questo caso non va aggiunto 1’acido fosforico.



25-5-1992

Supplemento ordinario alla GAZZETTA UFFICIALE

Serie generale - n. 124

METODO 16

ESTRAZIONE, FRAZIONAMENTO E DETERMINAZIONE
DEL CARBONIO ORGANICO ESTRATTO ED UMIFICATO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metedo per:

1.1. Estrazione del carbonio organico in soda e sodio pire-
fosfato;

1.2, Frazionamento del carbonio organico umificato pre-
sente negli estratti (1.1) mediante }'uso di apposito sup-
porto cromatografico;

1.3. Determinazione per ossidazione con bicromato di po-
tassio del carbonio organico degli estratti e dei liquidi fra-
Zionati;

1.4. Definizione ed espressione dei parametri di umifica-
znone.

H metodo & applicabile a tutti j tipi di suolo.

2. Principio

Le sostanze non umificate presenti negli estratti organici
del terreno si ritrovano soprattutto nella frazione solubile
wn acidi, ma sono separabili da quetle umificate perché non
assorbite dal polivinilpirrolidone. Le sostanze umiche pos-
sono essere successivamente lisciviate con soluzione alca-
lina e mescolate alla frazione umica.

3. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
Za equivaiente e reagenti di qualith analitica riconosciuta,
Nel caso venga adottata la titolazione in automatico, i rea-
genti di cui ai punti 3.10 e 3.11 non sono necessari.

3.1. Soluzione estraente di soda e sodio pirofosfato 0,1
mol/l: pesare 44,6 g di NaPxOr- [0H:0 in un matraccio
da 1000 ml, aggiungere 4 g di NaOH, sciogliere in circa
900 ml di acqua e portare a volume.

3.2. Azoto gassos0.

3.3. Acido solforico, H:504, al 50% (viv) a partire da
Hz804 al 96 % (m/m) (p=1,84).

3.4, Acido solforico, H:80., soluzione 0,005 mol/l: por-
tare 10 mi di acido solforico 1 N prelevati con buretta a
1000 ml con acqua.

3.5. Polivinilpirrolidone resina insolubile (del tipo PVP
Cod. 85648/7 Aldrich, Germania).

J.6. Sodio idrossido, NaOH, soluzione 0.5 mol/l: pesare
20 g di sodio idrossido gocce in un matraccio da 1000 ml,
Sciogliere con circa 200 ml di acqua, raffreddare e comple-
tare a volume.

3.7. Acido solforico, H2804, 96% (m/m) (p=1,84).

3.8. Potassio bicromato, K:Cr20n, soluzione 1/6 mol/l:
porre 49,04 g di K2Cr201, polverizzato ed essiccato per un’
ora & 130+140°C, in un matraccio tarato da 1000 mi ed
aggwngere circa 800 ml di acqua. Agitare sino a diluzione
completa, portare a volume con acqua ed omogeneizzare.
3.9, Acido fosforico, HaPOq, all'85% (p=1,7).

3.10. Ferro solfato (II), FeSO«TH:0. soluzione 0,2 mol/l:
scrogliere 55,6 g di solfato ferroso in circa 500 ml di ac-
qua, agitare fino a completa dissoluzione ed aggivngere 10
ml di H:S04 (3.7). Raffreddare, portare a volume con ac-
qua ed omogeneizzare. .a soluzione deve essere preparata
giomalmente.

3.11. Acido 4-difenilammina  soifonato  sodico,
CizH:0NaNQsS, indicatore: porre 0,2 g di acido 4-difenil-
ammuasolfonato sodico in un matraccio tarato da 100 ml,
sciogliere in H:S04 (3.7) ¢ portare a volume sempre in
H:80.(3.7).

4. Apparecchiatura

Al fine di avere maggiore uniformith nel procedimento
analitico si consiglia di usare vetreria tipo Duran.

Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:

4.1. Swfa,

4.2, Agitatore a scosse in bagno d'acqua termoregolabile a
65°C (agitatore del tipo Dubnoff}.

4.3. Centrifuga.

4.4, Tubi da centrifuga da 40 ml ¢ da 150 ml.

4.5, Unita filtrante composta da beuta per vuoto, attacco
per filtrazione ¢ pompa a vuoto (& sufficiente anche una
normale pompa ad acqua).

4.6. Filtri da 0,45 gm del tipo HA della Mitlipore (comun-
que non in cellulosa).

4.7. Siringhe ipodermiche da 10 ml.

4.8, Lana di vetro in fibre.

4.9. Matraccio del tipo illustrato nel metodo 14 {(figura
14.1).

4.10. Termometro con scala fino a 200°C con graduazioni
di 1°C ¢ porta-termometro come illustrato nel metodo 14.
4.11. Bunsen con piastre di protezione in vetroceramica
tipo Ceran della Duran.

4.12. Titolatore automatico dotato di elettrodo combinato
di Pt-Ag/AgCl (opzionale).
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5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per i’analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato 2 0.5 mm,

5.2. Estrazione del carbonic organico

8.2.1. Pesare 10 g di terreno in provetta a chiusura erme-
tica da 250 ml, addizionare 100 ml di soluzione estracnte
(3.1), insufflare per 1 minuto con azoto (3.2), tappare er-
meticamente, porre in agitatore a scosse (regolato a 65°C e
80 scosse al minuto) per 24 ore.

§.2.2, Raffreddare il matraccio in bagno freddo ¢ travasare
quantitativamente in tubo da centrifuga da 150 mi. Centri-
fugare a 2500+2700 gin/minuto per 20 minuti. Filtrare il
sumnatante su filtri 4.6, Travasare il filtrato in recipiente
pulito ed asciutto, insufflare nuovamente azoto (3.2) per
un munuto & lappare ermeticamente.

§.2.3. 1 campioni, se non vengono analizzati in giomata,
possono essere conservati in frigorifero a 4°C, ma solo per
aleuni giorni.

5.3. Frazionamento del carbonio organico umificato
5.3.1. Preparszione del polivinilpirrolidone (PVP)
Introdurre circa 50 g di polvere di polivinilpirrolidone in-
solubile (3.5) in un contenitore trasparente aimeno da
1+1,5 litri, aggiungere acqua di rubinetto ed agitare molto
accuratamente la miscela. Lasciare decantare le parti pil
grossolane per circa 10+ 15 minuti e scartare le frazioni
pitt fini. Ripetere 1'operazione con acqua di rubinetto per
due volte. Lavare per due volte con acqua distillata la fra-
zione fine ancora in sospensione, quindi sggiungere !a so-
juzione di H:804(3.4) in quantith tale da acidificare la re-
sina. I PVP cosi preparato deve essere conservato in con-
tenitore chiuso, anche & temperatura ambiente, ma sempre
ncoperte di soluzione.

5.3.2. Preparazione deiis colonnine

Le colonnine possono essere preparate utilizzando delle si-
nnghe ipodermiche in plastica da 10 ml (4.7), eliminando
I'ago ed inserendo al suo posto 10 cm circa di tubicino di
gomma. Alla base dells siringa viene posto uno strato di
circa 0,5 cm di fibre di lana di vetro (4.8) opportunamente
pressato per evitare la fuoriuscita del PVP. Le colonnine
devono essere fissate ad un supporio rigido in posizione
verticale e non devono essere mosse dopo essere state cani-
cate con la resina, I} caricamento di PVP viene effettuato
versando la sospensione acida dall'estremita superiore della
colonnina stessa, lasciando sedimentare. L'operazione
viene terrotta quando il volume riempito & attorno ai
4-+6 ml, facendo attenzione poi a non fare seccare la co-
lonnina dopo aver concluso la preparazione.

5.3.3. Frazionamenio su resina di polivinilpirrolidone

5.3.3.1. Pipettare 25 ml di estratto totale (5.2), porlo in
proveita da centrifuge da 40 ml circa, aggiungere 0,.3+0,5
ml di H:50«al 50% (3.3) fino a pH <2, tappare, agitare

accuratamente e lasciare riposars per qualche minuto.
Quindi mettere la provetta in centrifuga a 2.500+2.700
giri/minuto per 20 minuti, togliere il surnatante e versarlo
sulla colonnina preventivamente preparata. Scartare 'elua-
to e continuare il lavaggio della colonnina con circa 25 mli
di H:SO4 (3.4). Terminata 1'operazione aggiungere lenta-
mente sulla sommith della colonnina Ja soluzione di NaOH
(3.6) che consentira al materiale adsorbito sul PVP di
scendere, Il fenomeno & solitamente ben visibile in quanto
le sostanze polifenoliche adsorbite sul PVP sono di colore
bruno chiaro-arancio ¢ sono sufficienti 3+4 ml per fare ar-
rivare la soluzione colorata all’estremith deila colonnina.

£.3.1.2. Inserire sotto la colonnina la provetta nella quale
& precipitata la frazione umica e proseguire il lavaggio uti-
lizzando 20+ 25 ml (0, se necessario, volumi superiont) di
NaOH (3.6). Travasare quantitativamente la soluzione con-
tenente gli acidi umici ora disciolti ¢ gli acidi fulvici, pro-
venienti dal lavaggio della colonnina, in un matraccio da
50 mi (talvolta per terreni particolarmente ricchi di acidi
umici come istosuoli e mollisuoli, & necessario utilizzare
matracci di volume superiore) e portare a volume con
NaOH (3.6). Agitare e conservare estratto totale e acidi
umici + fulvici in frigorifero per la successiva determina-
zione del carbonio organico.

5.4. Preparazione della soluzione per la titolazione

5.4.1. Dalle scluzioni, ottenute secondo quanto descritto
nelle sezioni 5.2 e 5.3, prelevare un‘aliquota contenente
una quarditd di carbonio compresa tra 5 ¢ 25 mg e comun-
que non superiore a 10 ml di volume ¢ trasferirla in un ma-
traccio da attacco (4.9). Per prelievi inferiori a 10 ml ag-
giungere, a seconda dei casi, soluzione estraente (3.1) o
acqua fino a raggiungere il volume di [0 mi.

5.4.2. Addizionare all'estratio, per mezzo di una buretta. 5
i esatti di soluzione di KoCr:0v (3.2) ¢ successivamente
goccia a goccia, o comungue molto lentamente, 20 mil
esatti di H:804 (3.7), raffreddando in bagno di acqua e
ghiaccio i modo che la temperatura della soluzione venga
mantenuta tra 40 e 50°C. Inserire il termomstro (4.10) in
modo che il bulbo non tocchi il fondo del matraccio,

£.4.3. Posizionare il matraccio su bunsea su piastra di tipo
Ceran (4.11) precedentemente riscaldata ¢ portare la tem-
peratura della soluzione il pib rapidamente possibile alla
lemperatura di 160 +2°C. Mantenere queste condizion per
10 minuti esatti, agitando di tanto in tanto, Al termine raf-
freddare a temperatura ambiente, trasfarire quantitativa-
mente in beuta da 250 ml, lavando pid volte i matraccio
d"attacco, fino circa 100 ml, quindi lasciare raffreddare.

5.5. Prove in bianco

Le soluzioni per le prove in bianco sono:

§.5.1. Carbonio organico estraibile (5.2): soluzione di
soda e sodio pirofosfato (3.1).

8.5.2, Carbonio umico +fulvica (5.3): soluzione di NaOH
3.6) acidificata a pH t + 1.5 con H:504 al 50% (3.3).
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5.8.3. Prova in bianco a caldo: prelevare 10 ml della so-
Juzione in esame e trasferirla in un matraccio da aitacco
(4.9). Addizionare poi aila soluzione per mezzo di una bu-
retta 5 mi esatti di K=Cr:01 (3.8), procedendo poi come in-
dicato al punto 5.4.

5.5.4. Prova in bianco a freddo: prelevare 10 ml della so-
luzione in esame ¢ trasferirla in un matraccio da attacco
(4.9). Addizionare poi all'estratto, per mezzo di una bu-
retta, § ml esatti di soluzione di K:Cr:01 (3.8) e successi-
vamente goccia a goccia, 0 comunque molto lentameate,
20 ml esatti di Hia50« (3.7), raffreddando in bagno di ac-
qus e ghiaccio in modo che Ia temperatura della soluzione
venga mantentuta tra 40 e S0°C. Non scaldare 1a soluzione,
ma trasferirla quantitativamente ¢ direttamente in beuta da
250 ml, lavando pid volte il matraccio d'attacco fino a
circa 100 ml, quindi lasciare raffreddare.

5.6. Titolazione

$.6.1. Titolazione manuale: aggiungere sila soluzione da
titolare 10 ml di acido fosforico (3.9) e 4 gocce di indica-
tore (3.11). Titolare 1'eccesso di K2Crx07 con ferro solfato
(3.10) fino al viraggio dal violetto al verde, usando una
sorgente luminosa al di sotto della beuta. Titolare allo
stesso modo sia la prova in bianco & freddo, sia quella a
caldo.

5.6.2, Titolazione in automatico: si procede alio stesso
modo descritto al punto precedente, mb in questo caso si
omette I'aggiunta al campione dell’acido fosforico e del-
I'indicatore.

6. Espressione dei risultati

6.1, 1 contenuti in carbonio organico si esprimono in g/kg,
senza cifre decimali.

6.2. I parametri dell'umificazione si esprimono in percen-
tusle, con una cifra decimale.

6.3. Il conteauto in carbonio organico, espresso in g/kg,
determinato nelle soluzioni ottenute secondo la sezione 5.2
e 5.3, si ricava dalla relazione:

(B- B;)-N;.D-3

¢ P
data da:
C. {B- B;) N,-D-0,003 }000
P
dove:

B % il volume, cspresso in millilitri, di soluzione di ferro
sotfato (3.10) consumata per titolare la prova in bianco
a caldo;

Bi & il volume, espresso in millilitri, di soluzicne di ferro
solfato (3.10) consumatz per titolare il campione;

Ni¢ Ia normalith reale di ferro solfato, calcolata facendo il
rapporto fra i § ml di Kz2Crz07 IN presenti neila prova
1 bianco a freddo (5.5.4) ed i ml di FeSOa utilizzati
per titolarli, ciod:

3
m! FeSO, per titolere prova in bianco a freddo

La sua determinazione & richiesta per eliminare sia I'er-
rore dovuto alla minima decomposizione del KiCr:On
durante il riscaldamento a 160°C, sia per normalizzare
la soluzione di FeSOs. Fare attenzione alla differenza
tra le quantitd di FeSO4 utilizzate per la titolazione del-
la prova in bianco a freddo & quelle utilizzate per la ti-
tolazione della prova in bianco a caldo. Se tale differen-
za supera 0,4 ml, & opportuno ripetere sia le prove in
bianco, sia verificare I'esatta normalith del FeSO..

D & il fattore di diluizione, calcolato in base all'aliquota
prelevata per la determinazione rispetio al volume to-
tale dell’estratto;

0,003 & il peso equivalente de] carbonio;

P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi,

6.4 Parametri del'umificazione

6.4.1. Dati necessari

Per il calcolo dei parametri dell'umificazione sono neces-
san 1 seguenti dati:

Carbonio organico totale presente nel materiale tal quale
(TOC), determinato con il metodo Springer ¢ Klee (metodo
14);

Carbonio organico dell’estratto totale {TEC), determinato
con il presente metodo (5.2);

Carbonio organico estratto wmificato (acidi umici + fulvici,
HA +FA), determinato con il presente metodo (5.3);
Carbonio organico estratto e non umificato (NH), ottenuto
per differenza;

NH = [TEC - (HA + FA))]

6.4.2. Calcolo def parametri dell'umificazione

6.4.2.1. 1l grado di umificazione (DH%), ovvero la per-
centuale del C organico umico presente nell‘estratto rispet-
to al C totate dell'estratio, si ricava dalla relazione:

(HA + FA)

= 100
PH% = 1 TEC
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6.4.2.2. 1l tasso di umificazione (HR %), ovvero la percen-
tuale del C organico umico presente nell‘estratto rispetto al
C totale presente nel campione, si ticava dalla relazione:

(HA + FA)

HR% = 100 Toc

6.4.2.3. L'indice di umificazione (HI), ovvero il rapporto
fra il carbonio non umico dell’estratto e quello umico, si
ricava dalla relazione:

NH
H = ————
(HA + FA)
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METODO 17

DETERMINAZIONE DELL'AZOTO TOTALE
MEDIANTE DIGESTIONE CON FORNO A MICROONDE

1. Ogyetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione dell'azoto
totale.
1l metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo,

2. Principio

Al fine di liberare tutto §'azoto presente nel svolo, la ma-
trice viene distrutta utilizzando le microoade che agiscono
sulie molecole dipolari, compresa quindi 1'acqua. La de-
terminazione viene quindi effettuata come da metodo 19.

3. Reagenti

Nel corso dell*analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.

3.1. Acido fluoridrico, HF, (p=1,15).
3.2, Acido clendnco, HCL, (p=1,186).

3.3. Acido borico, HiBOs, soluzione satura: pesare 10 g di
H:BOs, agyiongere 100 mi di acqua ¢ scaldare per favorire
la digscluzione. Raffreddare ed utilizzare la fase limpica.

3.4, idrogeno perossido, H:Q:z, soluzione 60 mi/l.

4. Apparscchiatura

Corrente attrezzatura da iaboratorio e in particolare:
4.1. Forno a microonde (potenza 600 W).

4.2. Tubi di digestione.

4.3. Sisterni di chiusura dei tubi di digestione,

5. Procedimento

5.1. Preparazione dei campione per I'analisi
Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato a 0,5 mm.

5.2. Mineralizzazione

5.2.1. Pesare 0,5 g di terreno e pordi in un tubo di dige-
stione, aggiungere 2 ml di acido fluoridrico (3.1) e 4 mi di

acido cloridrico (3.2) e chiudere il tubo con I'apposito si-
stema di chiusura (4.3). Porre i tubi chiusi in forno a mi-
croonde (4.1), impostando il seguente ciclo:

2 min al 50% della potenza di 600 W
3 min al 20% della potenza di 600 W
2 min al 50% della potenza di 600 W

5,2.2. Alla fine del ciclo reffreddare i tubi con acqua
fredda corrente, aprirli, aggiungere 10 ml di soluzione sa-
tura di' HsBO: (3.3) e richiuderli. Porre i tubi chiusi in
forno a microonde (4. 1), impostando il seguente ciclo:

2 min al 30% della potenza di 600 W

2 min al 20% della potenza di 600 W

3 min al 50% dellz potenza di 600 W

£.2.3. Alla fine del ciclo raffreddare i tubi con acqua
fredda corrente, aprirli, aggiungere 5 mi di H:0: (3.4) ¢
nchinderli. Porre 1 tubi chiusi in forno a microonde (4.1),
impostando il seguente ciclo:

2 min al 30% della potenza di 600 W
2 min a! 20% della potenza di 600 W
3 min al 50% della potenza di 600 W

5.2.4. Alla fine del ciclo raffreddare i tubi con acqua
fredda corrente ¢ travasare il contenuto in tubi da distilla-
zione Kjeldahl con acqua distillata,

5.3. Determinazione

Effettuare [a determinazione con le medesime modalita ri-
portate nel metodo 19.

6. Note

6.E. 1 cicli riportati in 5.2 si riferiscono al carosello com-
pleto di 12 tubi di digestione, in quanto 1'effetto delle mi-
croonde varia in funzione del numero di tubi presenti.

6.2. Nel rapporto d'analisi specificare il metodo wilizzaio.
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METODO 18

DETERMINAZIONE DELL'AZOTO TOTALE
CON ANALIZZATORE AUTOMATICO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione dell’'azoto
totale.

I} metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo.

2. Principio

N terreno viene bruciato a circa 1000°C in stmosfera arric~
chita di Oz, Il gas di combustione viene fatto passare in un
forno di riduzione, che trasforma gli ossidi di azoto in N2,
¢ quindi per mezzo di un gas di trasporto (elio) in una co-
lonna cromatografica che separa i diversi composti che
vengono nlevati singolarmente da un rilevatore a conduci-
bilith termica.

3. Apparecchiatura
Analizzatore elementare gascromatografico.

4. Procedimento

4.1. Preparare il campione come descritto nel metodo 2,
setacciato a 0,5 mm.

4.2, Pesare l'aliquota prevista dalle modalith operative
dello strumeato utilizzato (da 2 a 500 mg) e porlo nelle
apposite capsule. Seguire quindi le indicazioni relative allo
strumento prescelto.

5. Espressione dei risultati

1l contenuto in azoto totale si esprime in g/kg, con una ci-
fra decivale.

6. Note
N I rapporto d'analisi specificare il metodo utilizzato.
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METODO 19

DETERMINAZIONE DELL'AZOTO TOTALE

(METODO KJELDAHL)

1. Oggetto e campo di applicazione
Descrizione di un metodo per ja determinazione dell’azoto
secondo Kjeldahl,

11 metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo. H metodo non
sempre permelte la determinazione dell'azoto ammoniacale
fissato nei reticoli argillosi. Le forme ossidate dell'ele-
mento {(N-NOs, N-NQz, ecc.) non vengono determinate.

2. Principio
2.1. Il metodo prevede la trasformazione dell*azoto orga-

mco presente nel campione in azoto ammoniacale mediante
attacco con acido solforico concentrato.

2.2. I dosaggio dell'azoto ammomniacale avviene per
distiltazione in ambiente alcalinc e assorbimento su acido
solforico, il cui eccesso viene titolato con sodio idrossido.

3. Reagenti
Nel corso deit’anaisi uhilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagent: di qua'itd analitica riconosciuta.

3.1. Scdio idrossido, NaOQH, soluzione 300 g/1: pesare 300
g di sodio idrossido gocce e versarlo in un matraccio tarato
da 1000 =l contepente circa 400 ml di acqua, sciogliere
lentamente, raffreddarz ¢ portare a volume con acqua.

3.2, Sodio idrossido, NaOH (o potassio idrossido, KOH),
soluzione titolata 0,02 mol/l.

3.3. Acido solforico, H:S04, al 96% (p=1,84).

3.4. Acido solforico, H:S04, soluziope titolata 0,01 mel/l.
1.5. ldrogeno perossido, H20:, soluzione 400 g/kg.

3.6. Indicatore per titolazione acido base: mescolare 0,99 g
di verde di bromocresolo, CaHiOsBrsS, ¢ 0,66 g di rosso
di metile, CisHisN>O2, in 1000 ml di etanolo, o quantith
diverse nei medesimi rapporti reciproci.

3.7. Pomice granulare, lavata e calcinata.

4. Apparecchiatura

Correntc atirezzatura da Iaboratorio e in particolare:

4.1. Apparecchio per distillazione consistente in un pallone
di capacith conveniente, a fondo tondo, collegato ad un re-

frigerante per mezzo di una bolla da distillazione con di-
spositivo  efficace contro 1l trascinamento di liquido

(apparecchio di Kjeldahl, figura 19.1).
5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per I'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato a 2 mm.

5.2. Mineralizzazione

5.2.1. Pesare 2,5 g di terreno e porli in un pallone di
Kjeldahl da 300 ml. Addizionare 11 mi di acido solforico
al 96% (3.3) e alcune palline di vetro, quindi, fentamente,
4 ml di H:0:(3.5); fare bollire per 30 minuti. Raffreddare
e aggiungere, sempre lentamente, 4 ml di H20: (3.5) e ri-
portare all’ebollizione per altri 30 minuti.

§.2.2. Raffreddare, travasare quantitativamente in un ma-
traccio tarato da 250 ml, portare a volume con acqua,
omogeneizzare e lasciare a riposo fino a decantazione del
solido.

6.3. Distillazione

5.3.1. Prelevare dal supcrnatante limpido 200 ml di solu-
zione e porli nel pallone A, aggiungere 2+3 pezzetti di
pomice (3.7) e collegare il pallone A all'apparecchio di di-
stiflazione.

100 mm

300 mm

240 mm

Figura 19.1. Apparecchio di Kjeldahl,
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5.3.2. Porre nella beuta E 50 ml di acido solforico {3.4).
Immergere 1'allunga D del refrigerante C aella soluzione
solforica. Porre nell'imbuto B 30 ml di NaOH (3.1), aprire
1] rubinetto dell'imbuto B lasciando fluire 1a soda nel pal-
lone A, lavare con acqua, chiudere il rubinetto ‘e riempire
l'imbuto B per meta con acqua.

5.3.3. Distillare I'ammoniaca facendo bollire la soluzicne
contenuta nel pallone A moderatamente all'inizio & poi pid
vivacemente verso il termine dell'operazione. La distilla-
zione completa richiede da 30 a 45 minuti. Per accertarsi
che la distillazione sia completamente avvenuta, saggiare,
con una cartina al tornasole, il distillato prelevato all'uscita
del refrigerante C dopo aver toito, per un jstante, |'allunga
D. Se la cartina diventa anche debolmente azzurra conti-
nuare la distillazione fino a reazione totalmente neutra.

5.3.4. Abbassare la beuta E contenente la soluzione tito-
lata, in modo che la punta deif‘allunga D del refrigerante
disti dalla soluzione solforica 3+4 cm e far bollire ancora
per 1+2 minuti onde raccogliere eventuali tracce di azoto
ammoniacale presenti lungo il sistema di distillazione.

5.4, Titolazione

Titolare 1'eccesso di acido solforico della beuta E con so-
dio (o potassio) idrossido (3.2) usando I'indicatore 3.6.

6. Espressione dei risultati

6.1. Il contenuto in azoto totale si esprime in g/kg. con
una cifra decimale.

6.2. 1l contenuto in azoto si ricava dalla relazione:

(B-K- By -K,)-0,00028. D
P

C = 1000

dove:
C & l'azoto nel terreno, espresso in-g/kg;
B sono 1 ml di acido solforico posti nella beuta «G»;

K & il fattore di correzione della soluzione di acido solfo-
nco;

B sono i ml di potassio (0 di sodio) idrossido usat: per ti-
tolare [*eccesso di acido solforico;

K: & il fattore di correzione della soluzione di sodio o po-
tassio idrossido;

0,00028 & 1'equivalente volumetrico;

D 2l fattore di diluizione (250 ml/200 mi = 1,25);

P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

7. Note
Nel rapporto d'analisi specificare il metodo utilizzato.
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METODO 20

DETERMINAZIONE DELL'AZ0TO SCAMBIABILE

(AZOTO MINERALE)

1. Oggeito e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione dell’azoto
scambiabile.

1l metodo si applica a tutti i terreni non pretraitati e pud
essere utilizzato solo se il campione viene immediatamente
avviato al laboratorio, © comunque conservato a freddo ed
sl pilt presto analizzato.

2. Principio

2.1, L'azoto scambiabile rappresenta la somma delle fra-
ziom azotate inorganiche solubili (nitrica e nitrosa) e del-
1'azoto ammoniacale legato ai siti di scambio dei colloidi
de] terreno. L'insieme di queste forme viene anche definita
«4zoto mmnerales,

2.2. Il metodo di determinazione prevede 1'estrazione in
KC! 2 mol/l. In queste condizioni lo jone potassico scam-
bia lo ione ammoniacale legaio ai siti di scambio, che vie-
ne pertanto messo 1 soluzione, mentre la frazione solubile
comprenaente nitrati e nitriti viene disciolta ed estratta dal-
I'effetto dipolare dell’acqua.

2.3. 11 dosaggio dell’azoto ammaoniacale avviens mechante
distiliazione direita, mentre per le forme ossidate occorre
procedere alla loro riduzione con lega di Devarda e se-
guente distillazione dell’'ammoniaca formatasi.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
2a equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.
3.1. Acido solforico, H:SO., soluzione commerciale 0,5
mol/l.

3.2, Acido solforico, H:SO, soluzione 0,005 mol/l: por-
tare 10 ml di acido solforico (3.1) prelevati con buretta a
1000 ml con acqua.

3.3. Potassio cloruro, KCl, soluzione estraente 2 mol/l:
solubilizzare 149 g di potassio cloruro in 800 ml di acqua
contenuta in un becher da 1000 ml. Travasare quantitati-
vaments in un matraccio tarato da 1000 ml e portare a vo-
lume con acqua, Tappare ed omogeneizzare.

3.4. Lega di Devarda, polvere pura per analisi.

3.5. Indicatore per titolazione acido base: mescolare 0,99 g
di verde di bromocresolo, C:tHi140sBrS, ¢ 0,66 g di rosso
di metite, CisHisN:Oz, in 1000 ml di etanolo, o quantith
diverse nei medesimi rapporti reciproci.

3.6. Acido borico, HiBOs3, soluzione 30 g/i: solubilizzare
30 g di acido borico in 800 ml di acqua contenuta in un

becher da 1000 .al. Travasare quantitativamente in un ma-
traccio tarato da 1000 ml, addizionare 10 mi di indicatore
(3.4) e poriare a volume con acqua. Tappare ed omoge-
neizzare.

3.7. Pomice granulare, lavata e calcinata.

3.8. Fenolftaleina, CxoH1404, soluzione etanolica, indicato-
re; solubilizzare 1 g di fenolfialeina in 1000 mi di etanolo.

3.9. Magnesio ossido, MgO, polvere.

4. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:

4.1, Apparecchio per distillazione consistente in un pallone
di capacitd conveniente, a fondo tondo, collegato ad un re-
frigerante per mezzo di una bolla da distillazione con di-
spositivo efficace contro il trascinamento di liquido
(apparscchio di Kjeldah!, cfr. figura 19.1).

4.2, Agitatori rotativi & 40 giri al minuto o agitatori oscil-
lanti & 120+ 140 cicli sl minuto.

E. Procedimento

5.1. Preparazione deli’estratto

5.1.1. Pesare 10 g di terreno tal quale (non essiccato ¢ non
molinato) porli in una beuta da 100 m!. Addizionare 100
ml di soluzione di KCI (3.3), agitare per 60 minuti quindi
filtrare in recipiente munito di tappo.

5.1.2. Contemporaneamente alle pesate per 1'analisi pesare
10 g di terreno tal quale e determinare il contenuto in ac-
qua (A) essiccando il campione all*aria o in stufa a 40°C.

5.2. Dosaggiv manuale

5.2.1. Prelevare dal filtrato di cui al punto 5.1, 50 ml di
soluzione e porli nel pallone A, aggiungere 2+3 pezzetti
di pomice (3.7), 2 gocce di fenolftaleina (3.8) e collegare
il pallone A all'apparecchio di distillazione. Porre nella
beuta E 10 ml di acido borico (3.6). Immergere V'allunga
del refrigerante C nella soluzione borica. Porre neli'imbuto
B 3+4 g di MgO (3.9) e 50 ml di acqua, aprire il rubinet-
to dell'imbuto B lasciando fluire MgO ed acqua nel pallone
A, lavare con acqua, chiudere i rubinetto e riempire I'im-
buto B per metk con acqua.

5.2.2. Distillare 'ammoniaca facendo bollire ta soluzione
contenuta nel pallone A moderatamente ail'inizio e poi pib
vivacemente verso il termine dell'operazione. La distilla-
aone completa richigde da 30 a 45 minuti. Per accertarsi
che la distillazione sia completamente avvenuta, saggiare.
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con una cartina al tomasole, il distillato prelevato all’uscita
del refrigerante C dopo aver tolto, per un istante, I'allunga
D. Se la cartina diventa anche debolmente azzurra continu-
are la distillazione fino a reazione totalmente neutra.

§.2.3. Abbassare la beuta E contenente la soluzione tito-
{ata, in modo che Ja punta dell'allunga D del refrigerante
disti dalla soluzione borica 3+4 cm ¢ far bollire ancora per
1+2 minuti onde raccogliere eventuali tracce di azoto am-
momacale presenti lungo il sistema di distillazione.

%.2.4. Titolare con acido solforico (3.2) I'ammoniaca strip-
pata nel corso della distillazione e raccolta nella beuta E.

§.2.5. Eseguire contemporaneamente una prova in bianco,
omettendo il campione.

§.2.6. Al residuo della distillazione dell’ammoniaca conte-
nuto nel palione A, addiziopare circa 2 g di lega di Devar-
da (3.4). Collegare immediatamente il pallone A all’appa-
recchio di distillazione gia collegato con I'allunga alla
beuta E contenente 10 mi di soluzione borica. Lasciar rea-
gire a temperatura ambiente per 15+20 minuti quindi di-
stillare, come in precedenza, 1 nitrati ridotti ad azoto am-
momacale, assorbendo in acido borico, e titolare allo stes-
s0 modo dell’ammoniaca.

5.2.7. Eseguire contemporaneamente una prova in bianco.

6. Espressione dei risultati

6.1. 11 contenuto in azoto minerale si esprime in mg/kg,
con una cifra decimale.

6.2. 1| contenuto in azoto si ricava dalia relazione:

(R- B,) (100+ A) 0,005 28

C = 1000
50.(P- A)

dove:

C & I'azoto (N-NH3 o N-NO:+4+N-NQOs) nel terreno secco
all’aria, espresso in mg/kg;

A & la massa dj acqua, in grammi, determinata come indi-
catomn 5.1.2;

B sono 1 mi dj acido solforico consumati per la titolazione
del campione;

B: sono i ml di acido solforico consumati per Ia titolazione
della prova in bianco;

P & la massa del terreno umido sottoposto ad analisi, in
grammi,
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METODO 21

DETERMINAZIONE DEL FOSFORO TOTALE

1. Oggetto o campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione del fosforo
totale.

Il metodo & applicabile a tutti i tipi di syolo.

2. Pringipio

H metodo prevede la mineraiizzazione del campione con
acido solforico e acqua cssigenuia ¢ il dosaggio del fosforo
per via colcrimetrica al blu fosfomo!libdico.

3. Reagsnti

Nel corso dell'zaalisi utiizzare ccqua distillata o di purez-
za equivalente = reagenti di qualith analiiica nconosciuta.
3.1, Acido solforico, H:80«, al 96% (p=1,84).

3.2. ldrogeno perossido, 11:0-, soluzione 400 mifl (v/v).
3.3, Acido solforico, H>SO:, soluzione 5 mol/l: a 400 mi
©Toh o1 acqua, contenuti i un matraccio da 1000 ml, ag-
guungere lentamente ¢ sotto continua agitazione, 278 ml di
H-85Ck (3.1), Raifreddare e completare & volume.

3.4, Reagente solfomolibdico: a 400 ml circa di acqua,
contenuti i un metraccin da 1000 wi, agmungere lenta
mente ¢ softo continua agitazione, 278 ml di H:804 (3.3).
Raffreddare a circa 50°C, quindi 49,08 g & ammonio p-
mo'ibdato, (NHaysMMor0: - 4H:D, ¢ agitare fino a dissolu-
none. Raffreddare ¢ pertare a volume con acqua.

3.5, Aciddo ascorvico, CeHeOs.

3.6, Pctassio antimoniltartrato, K(SbQ)CsH«Ce- 2 H20,
soluzions 0,5 g/l: scioghere 0.5 g di K(5b0)CiH4Os-
14H:0 in 1000 mj di acqua.

3.7. Reagente colorimetrico: a 500 ml circa di acqua, con-
icnut in un mataaccic da (0G0 i, addizionaie uell'ordineg:
- 1,7 g di acido ascorbico (3.5);

- 17 ml di reagente sclfomolibdico (3.4);

- 25 ml di acido solforico 5 mel/l (3.3);

- 85 ml di potassio antimoniltartrato soluzione (3.6).

Completare a volume con acqua. La soluzione deve essare
preparata al momento dell’uso.

3.8. Sodio idrossido, NaOH, soluzione 1 mol/l: sciogliere
40 g di sodio idrossido in un litro di acqua.

3.9. Fenoftaleina, CxH14Qu, soluzione etanolica, indicato-
re: sciogliere 1,0 g di fenoftaleina in 1000 ml di etanolo.
3.10. Fosforo, soluzione standard madre a | g/l di P: pesa-
re 4,3937 g di KHzPOu essiccato a 105°C, porli in un ma-
traccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua.

3.11. Fosforo, soluzjoni standard di lavoro: prelevare dalls
soluzione 3.10, con una buretta di precisione rispettiva-
mente 2,5, §, 10 ¢ 15 ml e portare a volume, in matracci
tarati da 1000 mi, con acqua. Si ottengono neil’ordine so-
luzioni standard 2 2,5, 5, 10 15 mg/l di P.

4. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:
4.1. Spettrofotometro vis.

5. Pracedimento

5.1. Preparazione del campione par I'analisi

Prepzrare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato a 2 ram.

5.2. Mineralizzazione

5.2.1, Fesare 2,5 g i terreno e porli in un palione di
Kijeldahl da 300 ml. Addizionare 11 ml di acido solforico
al 96% (3.1) e alcune palline di vetro, quindi, lentamente,
4 ml di H:02(3.2); fare bollire per 30 minuti. Raffreddare
e aggungere, sempre lentamente, 4 ml di H:02(3.1) e n-
portare ull'ebollizione per altri 30 minuti.

5.2.2, RaffredJarz, travasmie quantitativamente in un ma-
traccio tarato da 250 ml, portare a volume con acqua.
omogeneizrare e filtrare.

b.3. Prova in bhianco

Effetiuare paraliciamente una prova in bianco nelle stesse
condizioni, omettendo if campione.

5.4, Celorimetria

5.4.1. Trasferire 10 ml del filteato in un matraccio da 100
wl e neutralizzare con NaOH (3.8), indicatore fenolftaleina
(3.9), fino al viraggio dell'indicatore,

5.4.2. Addizionare 30 el del reagente colorimetrice (3.7)
e completare a volume con acqua. Lasciare a riposo per 60
nunuti.

5.4,3. Leggere alio spettrofotometro (4.1) I'estinzione
della soluzione colorata a 700 nm in cuvetta da 20 mm di
cammuno oitico contro la prova in bianco.

B.5. Curva di taratura

S.5.1. Preparare la curva di taratura sottoponendo alla
stessa procedura di cui al punto 5.4 10 mi di ciescuna so-
luzione prenzrat? come al punto 3.11.

5.8.2. Costruire la curva di taratura metiepdo in ordinuta
1'estinzions ed in ascissa le concentrazioni di fosforo.
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6. Espressione dei risultati

6.1. 1l contenuto in fosforo totale si esprime in g/kg. con
una cifra decimazle,

6.2, Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
sione:

B-D-V

dove:
C il fosforo contenuto nef terreno, espresso in gfky;

B & [a concentrazione di fosforo ricavate dalla curva di ta-
ratura, ezpresso in mg/l;

D 2 i fattore di dilvizione;
V & il volume, espresso in litri (0,250);
P & 1a massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi,

6.3. Per esprimere il risultato in P:0s moltiplicare il valore
trevato per il fattore 2,2914,
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METODO 22

DETERMINAZIONE DEL FOSFORO ORGANICO

1. Oggetto e campo di applicazione
Descrizione di un metodo per la determinazione del fosforo

orgamco.
11 metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo.

2. Principio

Il metodo consiste nell’estrazione con acido clondrico con-
centrato di due porzioni omogenee ¢ corrispondenti allo
stesso campione di terreno: la prima tratiata e la seconda
non trattata a 240°C.

Sugli estratti si misura il contenuto di fosforo inorganico e
1a differenza di contenuto fra il campione trattato termica-
mente ¢ quello non trattato rappresenta il tenore di fosforo
orgamco nel terreno.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distiliata o di purez-
2a equivalente e reagenti di qualith analitics riconosciuta.

3.1. Acido cloridrico, HCI, concentrato (p=1,185).

3.2. Acido cloridrico, HCI, soluzione 0,5 mol/i: diluire 43
mi di HCl concentrsto (3.1) in matraccio tarato da 1000 ml
con acqua fino a volume.

3.1, Ammonio idrossido, NH4OH, soluzione 6 mol/l: di-
Juire 385 ml di ammoniaca concentrata (p=0,89) con ac-
qua in un matraccio tarato da 1000 ml.

3.4. Para-nitrofenolo, 4-O:NC:HJOH, soluzione 5 g/l
scrogliere in acqua 0,500 g di p-nitrofenolo in matraccio
da 100 ml e portare & volums con acqua.

3.5. Ammonio p-molibdato, (NH)eMo:Ou - 4H:O, solu-
zione 10 g/1: sciogliere, in matraccio tarato da 1000 mi, 10
g di ammonio molibdato ¢ 0,50 g di potassio antimoniltar-
trato, K(SbO)CH4Os: '4H:0, in circa 500 ml di acqua.
Aggiungere quindi con cautela 125 ml di acido solforico
concentrato (p=},84) e portare a volume con acqua.

3.6. Reattivo molibdico: sciogliere 1,5 g di acido ascor-
bico, CeHeOs, in 100 ml di soluzione di molibdato (3.5).
Questa soluzione va preparata giomnalmente.

3.7. Fosforo, soluzione standard madre a 200 mg/l di P:
pesare 1,1493 g di KH2POu essiccato a 105°C, porli in un
matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua.

3.8. Fosforo, soluzione standard a 4 mg/l di P: prelevare
20 ml della scluzione 3.7 e portare a volume con acqua,
10 un matraccio tarato da 1000 md.

3.9. Fosforo, soluzioni standard per eseguire la curva di
taratura: prelevare dalla soluzione 3.8, con una buretta di
precisione 1/20 rispettivamente 2,5, 5, 7,5, 10e 12,5 ml e

portare a volume con acqua, in matracci tarati classe A da
SO mil. Si ottengono nell'ordine soluzioni standard a 0,2,
0,24,06,08,e1,0mg/1di P.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:
4.1, Capsule in porcellana.

4.2. Spettrofotometro vis.

4.3. Centrifuga con tubi da 50 ml.

4.4, Muffola.

5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per I'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato 2 0.5 mm.

5.2, Presa del campione

5.2.1, Pesarc 0,500 g di campione ¢ porli in una piccola
capsula di porcellana.

5.2.2, Pesare 0,500 g di campione ¢ porhi in un wbo du
centrifuga.

5.3. Preparazione deila soluzione per ia colorimetria

5.3.1. Riporre la capsula con il terreno per un'ora in muf-
fola preriscaldata a 240°C avendo 1'accortezza di disporre
sul piano della muffola una sottile lamina di amianto.

5.3.2. Dopo raffreddamento trasferire quantitativamente il
campione in tubo da centrifuga da 50 ml.

5.3.3. Alk due frazioni di campione (5.2.1, trattato termi-
camente, e 5.2.2, non trattato} aggiungere 5 ml di acido
cloridrico concentrato (3.1). Scaldare il tutto per 10 minuti
n bagno termostatico a 70°C,

5.3.4. Aggiungere una ulieriore aliquota di 5 mt di acido
cloridrico concentrato (3.1) e lasciar reagire per un'ora a
temperatura ambiente. Evitare di lasciare a riposo per lun-
go tempo l'estratto cloridrico del campione non trattato
termicamente per evitare la possibile graduale idrolisi dei
fosfati organici.

5.3.5. Aggiungere 25 ml di acqua, agitare. centrifugare ¢
travasare la soluzione limpida in matraccio tarato da 100
ml, lavare il residuc una volta aggiungendo le acque di la-
vaggio alla soluzione ¢ portare a volume con acqua.

§.3.6. Trasierire da 2 a 10 m di soluzione (in funzione del
contenuto in fosforo) in matraccio tarato da 50 ml, aggiun-
gere 2 gocce di soluzione di para-nitrofenoio (3.4) ed ag-
gungere ammonio 1drossido (3.3) fino a neutralitd
(comparsa del colore giallo).

— 54 —
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§.4. Colorimetria

Ripristinare condizioni acide (scomparsa del coiore giallo)
mediante aggiunta di acido cloridrico (3.2), diluire con ac-
qua e aggrungere 5 ml di reattivo molibdico (3.6). Portare
a volume, agitare, lasciare a riposo per 15 minuti ¢ leggere
allo spettrofotometro a lunghezza d'onda di 700 nm in cu-
vetta da 20 mm di cammino ottico.

5.5. Curva di taratura

5£.5.1. Preparare Ia curva di taratura sotioponendo alla
stessa procedura di cui al punto 5.4 10 ml di ciascuna so-
luzione preparata come al punto 3.9.

5.5.2. Costruire la curva di taratura mettendo in ordinata
1'estinzione ed in ascissa le concentrazioni di fosforo.

6. Espressione dej risultati

6.1. 1! contenuto in fosforo organico si esprime in mg/kg,
senza cifre decimali.

6.2, Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
sione:

B-D-V

C= 1000

dove:
C & il fosforo contenuto nel terreno, espresso in mg/kg;

B & la concentrazione di fosforo ricavato dalla curva di ta-
ratura, espresso in mg/l;

D &il fattore di diluizione;
V &l volume, espresso in litni (0,1);
P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

6.3. 1 valori di fosforo organico saranno ricavati per diffe-
renza:

Po=Pi-Pa

dove:
Po & il fosforo organico;
P. & il fosforo nel campione trattato termicamente ¢5.2.1);

Pa ¢ il fosforo nel campione non trattato termicamente
(5.2.2)%

6.4. Per esprimere il risultato in P20s moltiplicare il valore
trovato per il fattore 2,2914,

— 55 —
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METODO 23

DETERMINAZIONE DEL FOSFORO ASSIMILABILE

(METODO OLSEN)

1. Oggetto e campo di applicazicne

Descrizione di un metodo per la determinazione del fosforo
«assimlabiles secondo Olsen.

Il metodo & applicabile ai terreni con pH in acqua supe-
nore a 6,5 (cfr. metodo 7).

2. Principio

1l metodo Olsen si basa sulla capacith del sodio bicarbo-
pato di abbassare I'attivita degli ioni calcio, consentendo
Yestrazione dell'aliquota di fosforo legata al calcio o co-
precipitata con il carbonato di calcio.

I fosforo cost estratto viene dosato per via speitrofotome-
trica mediante sviluppo del complesso fosfomolibdico co-
lorato in blu.

3. Reagenti

Nel corso dell'apalisi utilizzare acqua distillata o di puree-
za equivalente e reagenti di qualita analitica riconosciuta.

3.1. Sodio idrossido, NaUH, soluzsone 0.5 mol/l: pesare
20 g di sodio idrato gocce in un matraccio da 1000 mi.
Sciogliere con circa 200 ml di acqua, raffreddare e comple-
tare a volume,

3.2. Sodio bicarbonato, NaHCQs, soluzione estracnte 0.5
mol/l a pH 8,5+40,1: sciogliere 42 g di NaHCO» in 500 mi
di acqua in un matraccio tarato da 1000 mi, addizionare
NaOH (3.1) portando la soluzione a pH 8,5+0,1. Portare
a volume con acqua.

3.3. Carbone attivo: effettuare una prova di purezza con la
soluzione estraente 3.2. In presenza di fosforo depurare il
carbone attivo con alcuni lavaggi con soluzione estraente
fino ad ottenere una soluzione di Javaggio con livelli tra-
scurabili di fosforo,

3.4. Acido solforico, Hz50«, al 96% (p=1,84).

3.5. Acido solforico, Hz804, soluzione 5 mol/l: a 400 m]
circa di acqua, contenuti in un matraccio da 1000 ml, ag-
gungere lentamente e sotto continua agitaziope, 278 ml di
HiS0« (3.4). Raffreddare e completare a volume.

3.6. Reagente solfomolibdico: a 400 ml circa di acqua,
contenuti in un matraccio da 1000 ml, aggiungere lenta-
mente ¢ solto continua agitazione, 278 ml di H2804 (3.4).
Raffreddare a circa 50°C, addizionare 49,08 g di ammonio
p-molibdato, (NH)eMo102« 4H:0, ¢ agitare fino a disso-
luzione. Raffreddare e portare & volume con acqua.

3.7. Acido ascorbico, CsHsOs.

3.8. Pouassic antimoniltartrato, K(SbO)CsH.Ds: % H:0,
soluzione 0,5 g/l: sciogliere 0,5 g di K(SbO)CiH4Os-
%4Hz0 in 1000 ml di acqua.

3.9. Reagente colorimetrico: a 500 ml circa di acqua, con-
tenuti in un matraccio da 1000 m!, addizionare nell'ordine:

- 1,7 g di acido ascorbico (3.7);

- 17 m! di reagente solfomolibdico (3.6); .

- 25 ml di acido solforico 5 mol/t (3.5);

- 85 ml di potassio antimoniltartrato soluzione (3.8).

Compietare a volume con acqua. La soluzione deve essere
preparata al momento dell’uso.

3.10. Fosforo, soluzione standard madre a 1000 mg/l di P:
pesare 4,3937 g di XHaPO« essiccato a 105°C, porli in un
matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua.
3.11. Fosforo, soluzione standard a 100 mg/l di P: prele-
vare 50 ml della soluzione 3.8 e portare a volume, in ma-
traccio tarato da 500 ml, con snluzione estraente (3.2).
3.12. Fosforo, soluzione standard a 10 mg/l di P: prele-
vare 50 ml della soluzione 3.9 e portare a volume, in ma-
traccio tarato da 500 ml, con soluzione estraente (3.2).
3.13. Fosforo, soluzioni standard per escpuire la curva di
taratura: prelevare dalla soluzione 3.10, con una buretta i
precisione 1/20 rispettivamente 5, 10, 20, 25 ¢ 30 ml ¢
portare a volume, in matracci taratt da 250 ml, con solu-
2one estraente (3.2). Si ottengono nell'ordine soluziom
standard a 0,2, 0,4, 0.8, 1,0¢ 1.2 mp/l di P.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:

4.1. Agitatori rotativi a 40 giri al minuto o agitatori oscil-
lanti a 120+ 140 cicli al minuto,

4.2. Spettrofotometro vis.

4.3. Filtri esenti da fosforo.

5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per |’ analisi
Preparare il campione come descritto net metodo 2, setac-
clato & 2 mm.

5.2, Estrazione

5.2.1. Pesare 2,5 g di terreno e porli in un matraccio o in
una beuta da 250 ml.

— 5 —



25-5-1992

Supplemento ordinario alla GAZZETTA UFFICIALE

Serie generale - n. 121

§.2.2. Aggiungere al campione 0,5 g di carbone (3.3) ¢ 50
m! di soluzione estracnte (3.2). Agitare in agitatore per 30
munuti ¢ filtrare in contenitori di plastica muniti di tappo.

5.3. Prova in bianco

Effettuare parallelamente una prova in bianco nelle stesse
condizioni, omettendo il campione.

B6.4. Colorimetria

$.4.1. Prelevare 10 ml del filtrato e della prova in bianco,
porli in due matracci tarati da 50 ml, addiziopare lenta-
mente 1 ml di acido solforico (3.5) e agitare sino a cessa-
zione dell’effervescenza, o Jasciare a riposo una notte.

5.4.2. Aggiungere 30 m} del reagente colorimetrico (3.8) ¢
completare a volume con acqua. Lasciare a riposo per 60
munuti.

5.4.3. Leggere allo spettrofotometso (4.2) 1'estinzione del-
la soluzicne colorata a 700 sm in cuvetta da 20 mm di
camnuno ottico contro la prova in bianco,

5.8. Curva di taraturs

£.5.1. Preparare la curva di taratura sottoponendo alla
stesss procedura di cui al punto 5.4 10 ml di ciascuna so-
luzione preparata come al punto 3.13,

5.5.2. Costruire la curva di taratura mettendo in ordinata
'estinzione ed in ascissa Je concentrazioni di fosforo.

6. Espressione dei risultati

6.1. 11 contenuto in fosforo assimilubile si esprime in
mg/kg, senza cifre decimali.

6.2. Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
sione;

C = 1000 BDYV

dove:

C @il fosforo contenuto nel terreno, espresso in mg/kg:

B & la concentrazione di fosforo ricavato dalla curva di ta-
ratura, espresso in mg/l;

D & il fattore di diluizione;

V & il volume di soluzione estraente, espresso in hitri
(0.05);

P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

6.3. Per esprimere il risultato in P2Os moltiplicare il valore
trovato per il fattore 2,2914.

— 57 —



25-5-1992

Supplemento ordinariv alla GAZZETTA UFFICTIALE

Serie generale - n. 121

METODO 24

DETERMINAZIONE DEL FOSFORO ASSIMILABILE

(METODO BRAY E KURTZ)

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione del fosforo
wassimulabiles secondo Bray e Kurtz.

1l metodo & applicabile ai terreni con pH in acqua minore
di 6,5 (cfr. metodo 7).

2. Principio

Il metodo di Bray e Kurtz si basa sulla nimozione selettiva
del fosforo legato al ferro a ali'alluminio dovuto alla com-
plessazione di tali ioni da parte del fluoruro. Il fosforo cosi
estratto viene dosato per vis spettrofotometrica mediante
sviluppo del complesso fosfomolibdico colorato in blu.

3. Reagenti

Nel corso dell‘analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.
3.1. Ammonio flucrure, NH4F, soluzione 1 moi/l: pesare
37,04 g di NHJF e porli in un matraccio tarato da 1000 ml.
Scioglicre if sale in 500 m! di acqua e portare a volume. E
opportuno conservare la soluzione in un recipiente di pla-
etica.

3.2. Acido cloridrico, HCl, soluzione 5 mol/l: prelevare
435 ml di HC) at 36% (p=1,186), porli in un malraccio la-
rato da 1000 md e portare a volume con acqua.

3.3. Solurione estraente di NH4F 0,03 mol/} e HCI 0,025
mol/l: porre 30 ml di NHJF (3.1) ¢ 5§ mi di HCi (3.2) in
un matraccio tarato da 1000 ml e diluire a volume.

3.4. Acido solforico, H280«, al 96% (o= 1,84).

3.5. Acido solforico, H280s, soluzione 5 mol/l: a 400 m)
circa di acqua, contenuti in un matraccio da 1000 ml, ag-
glungere lentamente e sotto continua agitazione, 278 ml di
H380s (3.4). Raffreddare e completare & volume.

3.6. Reagente solfomolibdico: a 400 ml circa di acqua,
contenuti in un matraccio da 1000 mi, aggivngere lenta-
mente e sotto continua agitazione, 278 ml di H:80« (3.4).
Raffreddare a circa 50°C e addizionare 49,08 g di ammo-
mo p-molibdato, (NHa)sMo702-4H:0, ¢ agitare fino a
dissoluzione. Raffreddare e portare a volume con acqua.

3.7. Acido ascorbico, CeHsOs,

3.8. Potassio antimoniltartrato, K(SbO)CsHiOs- 4H:0,

sofuzione 0,5 g/1: sciogliere 0.5 g di K(SbO)C.H.Os*

% H20 in 1000 ml di acqua.

3.9. Reagente colosimetrico; a 500 ml circa di acqua, con-
tenut: in un matraccio da 1000 ml, addizionare nell’ ordine:

- 1,7 g di acido ascorbico (3.7);

~ 17 mi di reagente solfomolibdico (3.6);

- 25 ml di acido solforico 5 mol/l (3.5);

- 85 ml di potassio antimoniltartrato soluzione (3.8).
Completare & volume con acqua. La soluzione deve essere
preparata al momento dell'uso.

3.10. Fosforo, seluzione standard madre a 1000 mg/l di P:
pesare 4,3937 g di KH:POu essiccato a 105°C, porli in un
matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua.
3.11. Fosforo, soluzione standard a 100 mg/l di P: prele-

vare 50 ml della soluzione 3.8 e portare a volume, in ma-
traccio tarato da 500 ml, con soluzione estraente (3.3).

3.12. Fosforo, soluzione standard a 10 mg/l di P: prele-
vare 50 ml della soluzione 3.9 ¢ portare a volume, in ma-
traccio tarato da 500 ml, con soluzione estraente (3.3).

3.13. Fosforo, soluzioni standard per eseguire la curva di
taratura; prelevare dalla soluzione 3.9, con una buretta di
precisione 1/20 rispettivamente &, 10, 20, 25 e 30 mi ¢
portare a volume, in matracci tarati classe A da 250 ml,
con soluzione estraente (3.3). Si ottengono nell'ordine so-
luzioni standard 5 0,2, 0,4, 0,8, 1,0 e 1,2 mg/l de P.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:

4.1, Agiwaton rotativi a 40 giri al minuto o agitaton oscil-
lanti a 120+ 140 cicli a! minuto.

4.2, Speitrofotometro vis.

4.3, Filtri esenti da fosforo.

4.4, Cronometro.

5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per |'analisi
Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ctato a 2 mm.

5.2. Estrazione

8.2.1. Pesare 5 g di terreno porli in un matraccio o in una
beuta da 250 ml.

5.2.2, Aggiungere al campione 50 ml di soluzione estra-
ente (3.3) e agitare per un minuto esatio, controllando con
tl cronometro (4.4). Filtrare immediatamente in contenitori
di plastica muniti di tappo.

$.3. Prova in bianco

Effettuare parallelamente una prova in bianco neile stesse
condizioni, omettendo il campione.
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5.4. Colorimetria

5.4.1. Prelevare 5 ml del filtrato e deila prova in bianco ¢
porli in due matracei tarati da 50 ml, addizionare 30 mi del
reagente colorimetrico (3.9) e completare a volume con
acqua. Lasciare a riposo per 60 minuti.

§.4.2, Leggere allo spettrofotometro (4.2) I'estinzione del-
Ia soluzione colorata a 700 nm in cuvetta da 20 mm di
cammino ottico contro la prova in bianco,

5.8. Curva di taratura

5.5.1, Preparare la curva di taratura sottoponendo alla
stessa procedura di cui al punto 5.4 10 ml di ciascuna so-
luzione preparata come al punto 3.10.

5.5.2, Costruire la curva di taratura mettendo in ordinata
I'estinzione ed in ascissa le concentrazioni di fosforo.

6. Espressione del risultati

6.1. Il contenuto in fosforo assimilabile si esprime in
mg/kg, senza cifre decimali.

6.2. Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
stone:

C = 1000 BDV

dove:

C & il fosforo contenuto nel terreno, espresso in mg/ky;

B & la concentrazione di fosforo ricavato dalla curva di ta-
ratura, espresso in mg/l;

D & il fattore di diluizione;

V & il volume di soluzione estraente, espresso in litri
(0,05);

P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

6.3. Per esprimere il risultato in P=0s moltiplicare il valore
trovato per il fattore 2,2914.
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DETERMINAZIONE DELL'ADSORBIMENTO FOSFATICO

1. Oggetto e campo di applicazione

Degerizione di un metodo per la determinazione del coeffi-
ciente di adsorbimento fosfatico.

Il metodo @ indicato come diagnostico per gli Andisuoli,
Pud essere anche utilizzato a scopi agronomici; nel caso di
suoli con basso potere adsorbente, perd, le concentrazioni
di soluzioni fosfatiche saturanti potrebbero essere inferiori
a quelle indicate dal metodo.

2. Principio

1 metodo si basa sulla determinazione di una curva di ad-
sorbimento fosfatico del campione di suclo con soluzioni
fosfatiche a concentrazione nota; dalla pendenza della
curva si determina il coefficiente di adsorbimento.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.

3.1. Cloroformio per analisi

3.2. Soluzione estraente: sciogliere 1,12 g di ammoaio
fluoruro, NH4F, e 21,4 g di.ammonio cloruro, NH«Cl, in
circa 1000 mi di acqua, aggiungere 23 ml di acido acetico
glaciale ¢ 2,5 ml di acido cloridrico ai 37% (p=1,186),
portare ad un volume finale di 2000 ml ed agitare.

3.3. Soluzione tartrato-molibdato-solforica: sciogliere 100
£ di ammonio molibdato, (NH«:)sMoyOu-4H:0, ¢ 2,425 ¢
di potassio antimonil tartrato, K(SbO)CeH:O¢:'AH0, in
500 m{ di acqua; se necessario scaldare, avendo perd cura
di non superare i 60°C. Aggiungere lentamenté 1400 ml di
acido solforico, HaSOs, al 96% (s=1,84) ed agitars bene.
Lasciare raffreddare ¢ portare a volume con acqua 2 2000
ml. Conservare in frigorifero in bottiglie di polietilene o di
pirex.

3.4. Fosforo, soluzione standard a 100 mg/l di P: pesare
0,4394 g di KH:PO+ essiccao 2 105°C, porli in un ma-
traccio tarato da 1000 mf e portare a volume con acqua.
3.5, Fosforo, soluzioni standard di lavoro: prelevare dalla
soluzione 3.4, con una buretta di precisione 1/20 rispetti-
vamente 2, 4, 6, 8 ¢ 10 ml e portare a volame, in matracci
tarati clagse A da 100 ml, coa soluzione estraente (3.2). Si
ottengono nell*ordine soluzioni standard 2 2, 4, 6, 8 ¢ 10
mg/l di P.:

3.6. Fosfato potassico. monobasico, KH:+POa, soluzione sa-
turapte madre 8 1000 mg/l di P: sciogliere in acqua 4,394
g di KHzPQq, ¢ portare a volume & 1000 mil.

3.7. Soluzioni saturanti da lavoro: prelevare sliquote )
20,00 mi ed 80,00 mi dalla soluzione saturapte madre

(3.6) € portare a volume con acqua in matracci da 1000 ml.
Le soluzioni ottenute contengono 20 ed §0 mg/l di fosforo.

3.8. Soluzicne per lo sviluppo del colore: aggiungére 0,83
g di acido ascorbico, CsHsQs, e 20 mi della soluzione tar-
trato-molibdato-solforica (3.3) a 500 m} di acqua, portare a
volume a 1000 ml. Agitare e conservare in frigonfero per
un periodo non superiore afle 24 ore.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:

4.1, Agitatori rotativi a 40 giri al miouto o agitatori oscit-
lanti 2 120+ 140 cicli al minuto

4.2. Spettrofotometro vis.

4.3. Centrifuga.

4.4. Stufa termostatata,

5. Procedimento

5.1. Preparzzione del campione per |'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2. setac-
ciato 2 0,5 mm.

5.2. Presa del campione
Pesare in 3 barattoli da 50 ml 2,00 g di terreno.

5.3. Saturazione

Aggiungere al primo barattolo 2,00 md di acqua, al se-
condo 2,00 ml detla soluzione di fosforo a 20 mg/l e al ter-
20 2,00 ml della soluzione di fosforo a 80 mgfl (3.7). Ag-
giungere in tutti i barattoli 2 gocce di cloroformio per ini-
bire 1*attivith microbica. Lasciar riposare | ora, poi met-
tere in stufa a 70°C per 16 ore.

5.4. Preparazione della soluzione per ia colorimetria
Aggiungere ai.campioni 20,00 m} di soluzione estraente ¢d
sgitare per 20 minuti, Centrifugare e separare i sumatante,
5.5. Coiorimetria

5.5.1. Prefevare 2,00 mi delle soluzioni estratte (5.4) e
porli in baratioli da 50 ml. Aggiungere 25 ml delia solu-
zione per lo sviluppo del colore (3.8), lasciare riposare 15
minuti prima defla lettura al colorimetro.

5.5.2. Lspgere allo spettrofotometro (4.2} l'estinzione
della soluzione colorata a 700 nm in cuvenia da 20 mm di
cammino ottico contro la soluzione estraente.

5.6. Curva di taratura

$.5.1. Preparare ia curva di taratura sottoponendo alla
stessa procedura di cui al punto 5.4 2 ml di ciascuna soly-
Zione preparata come al punto 3.5.
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5.8.2. Costruire la curva di taratura mettendo in ordinata
Pestinzione ed in ascissa le concantrazioni di fosforo,

6. Espressione dei risultati

6.1. [l coefficiente di assorbimento dei fosforo si esprime
1 percentusale, con una cifra decimale,

6.2, Costruire la curva di taratura mettendo in ordinata |'e-
stinzione ed in ascissa le concentrazioni di fosforo.

6.3. Determinare la curva di calibrazione tramite regres-
stone con metodo dei minimi quadrati, esprimendo la con-
centrazione degli standard in funzione det logaritmo natu-
rale della percentuale di trasmittanza. L'equazione risul-
tante avra quindi forma:

C=m-In(t) +q
dove:
C & la concentrazione:
t & ia trasmittanza percentuale.

6.4. Utilizzare l'equazione per determinare al concentra-
ziope dei campioni e moltiplicare la concentrazione otte-
nuts per 10 per oftenere il fosforo rimasto in soluzione in
mg/l. La quantith di fosforo adsorbita dal suolo si ottiene
dalla seguente espressione:

pl = Pa‘(Pd - Pﬂ}

dove:

P. & il fosforo trattenuto dal suolo;

P. & il fosforo aggiunto;

Pa e il fosforo in soluzione alla concentrazione in esame:
Po & il fosforo deadsorbito a concentrazione 0.

6.5. 11 coefficiente di adsorbimento Pa 2 la pendenza della
retta di regressione del fosforo trattenuto in funzione del
fosforo aggiunto,

-— 6l —
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METODO 26

DETERMINAZIONE DELLA CAPACITA' DI SCAMBIO
CATIONICO CON AMMONIO ACETATO

1. Oggetto & campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione della ca-
pacath di scambio cationico.

II metodo & applicabile ai terreni contenenti meno di 50
g/kg di calcare totale {cfr. matodo 9).

2. Principio

Lo scambio tra suoic e soluzione scambiante viene effet-
tuato prima per agitazione e successivamente per liscivia-
zone. Si elimina I'eccesso della soluzione di acetato am-
monico con npetuti lavaggi con alcool etilico. Si procede
quindi slla determinazione deli‘ammonio assorbito per di-
stillazione secondo Kjeldahl, operando direttamente sul
terrenc o su un'aliquota della soluzione ottenuta lisci-
viando il complesso suclo-NHa con una soluzione di sodio
cloruro.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.

3.1. Acido acetico, CH:CO:H, al 99% (p=1,05).

3.2. Ammonio idrosside, NH«OH, sciuzione al 30% (p=
0,892).

3.3. Ammenio drossido, NHJOH, soluzione 1:10 (v/v):
diluire 100 ml di ammonio idrossido al 30% (3.2) a 1000
mi con acqua.

3.4. Acido acetico, CH2CO=H, soluzione 100 ml/l; diluire
100 mi di acido acetico al 99% (3.1) a 1000 ml con acqua.

3.5. Ammonio acetato, CHsCO:NHs, soluzione estraente 1
mol/t a pH T: sciogliere 77,08 g di ammonio acetato in
circa 900 ml di acqua in becher da 1000 ml. Portare il pH
della soluziope a 7,0 mediante aggiunte di soluzione di
ammono wdrossido (3.3) o acido acetico (3.4). Travasare
quantitativamente in un matraccio tarato da 000 ml e di-
luire a volume con acqua. Tappare e omogeneizzare. Con-
trollare di tanto in tanto il pH ed eventualmente aggiustario
a 7,0, come sopra descritto.

1.6, Reattivo di Nessler: se non & disponibile una solu-
zione commerciale, sciogliere in acqua, in un pallone da
100 ml, 13 g di mercurio ioduro, Hglz, ¢ 16 g di potas-
sico 10duro, K. Portare a volume con acqua. Mescolare
quindi la soluzione con un eguale volume di soluzione di
soda al 20%.

3.7. Sodio cloruro, NaCl, soluzione 100 g/l acidificata:
sciogliere 100 g di sodio cloruro purissimo, privo di am-

montacs, 1 750 m! di acqua calda: aggiungere 25 ml di
acido cloridrico 2 mol/l e portare al volume &i un litro.

3.8. Sodio idrossido, NaOH, soluzione | mol/l: sciogliere
40 g di sodio idrossido in un litro di acqua,
3.9. Acido borico, HaBOs, soluzione 20 gf].
3.10. Acido solforico, H2804, soluziope 0,005 mol/l: por-

tare 10 ml di acido solforico 0,5 mol/l prelevati con bu-
retta a 1000 mi con acqua.

3.11. Etanolo, CH3CH:z0H, al 95%.
3.12. Indicatore misto: sciogliere 0,1 g di rosso di metile,

CisHisNhOz, ¢ 0,2 g di verde bromocresolo, CziHi4OsBrS,
in 100 ml di etanolo.

4. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:

4.1. Apparecchio di distillazione secondo Kjeldahl. scala
semumucro (cfr. figura 19.1),

5. Procedimento
5.1. Prepasazione del campione per !'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
clato a 2 mm.

5.2. Presa del campione
Pesare 25 g di suolo e porli in una beuta da 250 ml.

8.3. Estrazione

5.3.1, Aggiungere al suolo da 35 a 50 m) dalla soluzicne
di ammonio acetato (3.5). Tappare la beuta, agitare per al-
cum nunuti e lasciare a riposo per una nofte,

5.3.2. Trasferire il contenuto della beuta in un imbuto di
Buchner coperto con un fittro umido di carta Wathman n.
42 e filtrare applicando, se necessario, una blanda aspira-
zione.

§.3.3. Lavare quindi con 200 m) della soluzione di ammo-
no acetato (3.5), aggiungendo piccole porzioni per volta
in modo che la lisciviazione richieda almeno un ora. Al
suolo saturato con NH4 rimasto sul Buchner aggiungere &
piccole porzioni etznoloe al 95% (3.11) fino a reazione pe-
gativa del reattivo di Nessler (3.6).

5.4. Distillazione diretta dell’ammonio assorbito

5.4.1. Trasferire il suolo ottenuto in 5.3 (compreso il fil-
tro) in un pallone di Kjeldahl. Aggiungers 400 ml di acqua
e circa 10 g di sodio cloruro (3.7), § gocce di miscela anti-
schiuma e 40 mi di sodio idrossido (3.8).
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§.4.2. Collegare il pallone con il refrigerante e distillare
raccogliendo il distillato in 50 ml di acido borico (3.9). Al
distillato aggiungere 10 ml di indicatore (3.12) e titolare
con acado solforico (3. 10).

5.5. Spostamento e distillazione dell'ammonio
assorbito
5.5.1 In alternativa alla distillazione diretta (5.4), lavare il
suolo con piccole porzioni della soluzione di sodio cloruro
(3.7) lasciando defluire completamente 1l liquido ogni
volta. Complessivamente usare 240 mli di soluzione.
§.5.2. Portare a volume il percolato raccolto in palloncino
tarato da 250 ml. Prelevare un'sliquota in un micro Kjel-
dahl, inserire il vapore e aggiungere lentamente 10 mi
della soluzicne di sodio idrosside (3.8). Raccoglicre il
distitlato in una beuta contenente 10 mi di acido borico
(3.9).
5.5.3. Al termine della distillazione aggiungere 3 gocce di
indicatore (3.12) e titolare con acido solforico (3.10), fino
a color rosso.

5.6. Determinazione in bianco

Effettusre paralielamente una prova in bianco nelie stesse
condizioni omettendo il campione.

6. Espressione dei risultati

6.1. La capacith di scambio cationico si esprime in mille-
quivalenti per 100 g di suclo, equivalenti a cmol(+)/kg,
con una cifra decimale,

6.2. Se si & operato come in 5.4, 1z capacit di scambio ca-
tionico st nicava dalla relazione:

dove:

C & la capacitd di scambio cationico, espressa in millequi-
valenti per 100 g di suolo, equivalenti a cmol(+)/kg:

m sono 1 ml dells soluzione di acido solforice usati nella
titolazione;

N & la concentrazione dellz soluzione di acido solforico,
espressa in cmol(+)/1;

P & la masca del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

6.3. Se si & operato come in 5.5, la capacita di scambio ca-
tionico s1 ncava dalla relazione:

m N o
A P 100

dove:

C & la capacitd di scambio cationico, espressa in millequi-
valenti per 100 g di suclo, equivalenti a cmol(+)/kg;

m sono 1 ml della soluzione di acido solforico usati nella
titolazione;

N & la concentrazione della soluzione di acido selferico,
espressa in cmol(+)/1;

n sono s mf di percolato;

A sono mi dell'aliquota prelevaw:

P & la massa del terreno soltoposto ad analisi, in gramm.

7. Note
7.1. Nel rapporto d'analisi specificare 1} metodo utilizzato,

7.2. Per controllere V'efficacia del lavaggio (5.3.3) pud es-
sere uttlizzato, invece del reattivo di Nessler, un codutti-
vimetro. Ip questo caso le aggiunte di etanolo vanno prati-
cale fino a quando fe conducibilith non scende al di sotto di
50 uS.
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METODO 27

DETERMINAZIONE DELLA CAPACITA' DI SCAMBIO
CATIONICO CON BARIO CLORURO E TRIETANOLAMMINA

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per fa determinazione della ca-
pacith di scambio cationico.

Il metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo.

2, Principio

Lo scambio tra suolo e soluzione scambiante viene effet-
tuato per agitazione. 11 complesso Ba-suolo ottenuto viene
quindi trattato con una soluzione di solfato di magnesio: in
tal modo una parte del magnesio scambia mtto il bario ad-
sorbito, perché la formazione di solfato di bario insolubile
sposta 'equilibrio di scambio.

Nella soluzione si determina il magnesio residuo e per dif-
ferenza si ottiene il magnesio che ha spostato il bario ¢ che
uguaglia Ja capacith di scambio caticnico.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distllata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith apalitica riconosciuta.

3.1. Acido clordrico, HC), soluzione 1 mol/l circa: diluire
83 ml di HCl &t 37% (o=1,186) a 1000 mi con acqua.

3.2. Soluzione estraznte a base di bario cloruro e trictanol-
ammna a pH=8.1: sciogliere 100 g di bario clonwo,
BaCl:-2H:Q, in circa 300 ml di acqua in becher da 1000
ml. Addiziopare 22,5 ml di trictanolammina (3.8), ¢ por-
tare il pH della soluzione a 8,1+0,1 mediante aggiunte
della soluzione di acido cloridrico (3.1}). Travasare quanti-
tativamente in un matraccio tarato da 1000 ml e dilmre a
volume con acqua. Tappare e omogeneizzare.

3.3. Magnesio solfato MgS0a-7TH:O, soluzione 0.05
mol/l: sciogliere 12,324 g di magnesio sotfato in un litro
d'acqua.

3.4, Sale bisodico dell'acido ehlendiamminotetracetico
(EDTA), soluzione 0,025 mol/l: sciogliere 9,305 g di
EDTA sale bisodico in un litro d'acqua.

3.5. Soluzione tampone a pH 10: sciogliere 54 g di ammo-
mo cloruro, NH4Cl, in 500 mi di acqua in matraccio tarato
da 1000, aggiungere 350 mi di ammoniaca (p=0,89) ¢ por-
tare a volume,

3.6. Indicatore: in un mortaio di porcellana omogenizzare
20 g di sodio cloruro, NaCl, solida con 0.2 g di nero erio-
cromo T (sale sodico dell'arido 1-1-idrossi-2-nattilazo-6-
nitro-2-naftal-4-solfonico),

3.8. Trictanolammina, N(CH:OHCH:)s, (p=1.12).

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:
4.1. Agitatore rotativo a 40 giri/minuto,

4.2, Centrifuga a 3000 giri/minuto,

5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per 'analisi

Preparare il campione come descritte nel metodo 2, setac-
ciato a 2 mm.

5.2. Presa de! campione

5.2.1. Porre in un tubo da centrifuga 2,000 ¢ di terreno ¢
tener conto del peso del tubo +suolo (A).

5.2.2. Nel caso di terreni molto argillosi utilizzare 1,000 g

5.3. Preparazione delia soluzione per la titolazione

5.3.1. Aggiungere con pipeita 25 mi di soluzione di bario
cloruro (3.2), chiudere il tubo con un tappo Ji gomma ¢
agitare per 3 minuti: lasciare in riposo per 5 minuti ¢
quindi agitare auovamente per 3 minuti. Centrifugare ¢
raccogliere il liquido limpido. Ripetere il trattamento altre
due volte unendo i} liquido al precedente. Lavare con 25
ml di acqua. centrifugere. scartare P'acqua ¢ pesare di
nuovo 1l tubo (B).

5.3.2. Aggiungere quindi 25 ml della soluzione di magne-
sio soifato (3.3) prelevati con pipetta, chiudere il tubo con
tappo di gomma, disperdere accuratamente if suolo, agitare
a mano e centnfugare.

5.4. Titolazione

5.4.1. Prelevare con pipetta 10 md del liquido limpido
(senza dJisturbarne il sedimento) ¢ porlo in una beuta da
250 mi. aggivngere 100 ml di acqua. 10 ml della soluzions
tampone (3.5) ed una punta di spatola di indicatore (3.6).
5.4.2, Titolare con la soluzione di EDTA (3.4) fino a co-
lore azzurro.

5.5. Determinazione in bianco

Contemporaneamente effettuare una prova in bianco tito-
lando 10 ml, prelevati con pipetta, della soluzione di ma-
gnesio solfato (3.3).

6. Espressione dei risultati

6.1, La capacita di scambio cationico si esprime in mille-
quivalenti per 100 g di suolo, equivalenti a cmol{ + kg,
con una cifra decimale.
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6.2. La capacitd di scambio cationico st ricava dalla rela- n scno 1 mullilitri di EDTA impiegati nella titolszione
2one: della prova in bianco;
ni sono 1 gullilitri di EDTA impiegati nella titolazione del
it n, 1 campione;
C- P [250' 10 n (25+ B- A]J A 2 il peso del tubo da centrifuga e del suolo in esso con-

tenuto (cfr. 5.2);
B 2 il peso del bo dopo la centrifugazione (cfr. 5.3);
P e la massa del terreno sottoposto ad analisi. in grammi.

dove:
C 3 la capacith di scambio cationico, espressa in millequi- 7. Note
valenti per 100 g di suclo, equivalenti a cmol(+)/kg; Nel rapporto d'analisi specificare il metodo utilizzato,
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METODO 28

DETERMINAZIONE DELL'ACIDITA

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione dell'aci-
dith complessiva e di scambio e dell'idrogenc ¢ alluminio
di scambio,

1l metodo & applicabile ai suoli con pH in KCl inferiore a
6,5 (cfr. metodo 7).

2. Principio

3.1. La determinazione dell’acidita complessiva & effet-
tuata titolando con acido cloridrico una soluzione di bario
cloruro e trietanolammina posta a contatto con il suolo e
separata per centrifugazione.

3.2. La determinazione dell'acidith di scambio & effettuata
titolando con sodio idrossido una soluzione di potassio clo-
ruro posta a contatto con il suolo e separata per centrifuga-
Zione.

3.3. La titolazione dell'alluminio di scambio viene effet-
tuata per titolazione con acido cloridrico della soluzione di
cui al punto precedente, previa aggiunta di sodio fluoruro,

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta,

3.1. Bario cloruro, BaCl:-2H20, soluzione 100 g/l a pH
8,1: sciogliere 100 g di bano cloruro in un matraccio ta-
rato da 1000 ml contenente 700 mi di acqua, aggiungere
22,5 mi di trietanolammina, N(CH:2OHCH:)s, portare a pH
8,1+0,1 con acido cloridrico 1 mol/l {n& occorrono circa
100 ml} e portare a volume con acqua.

3.2, Acido cloridrico, HCI, soluzione 0,05 mol/l: prele-
vare con buretta 50 ml di HCI (p=1,186), porli in un ma-
traccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua.
3.3. Indicatore misto: sciogliere 0,1 g di rosso di metile,
CisHisNyOz, ¢ 0,2 g di verde bromocresolo, CuHiOsBrS,
in 100 ml di etanolo.

3.4. Potassio cloruro, KCl, soluzione 1 mol/l: sciogliere
74,6 g di KCl in un litro di acqua.

3.5, Sodio idrosside, NaOH, soluzione 0,05 mol/l: scio-
gliere 2,0 g di NaOH in un litro di acqua.

3.6. Sodio fluoruro, NaF, soluzione 1 mol/l: sciogliere
42,0 g di NaF in un litro di acqua.

3.7. Fenoftaleina, C»H1¢04, indicatore: sciogliers 1.0 g di
fenoftaleina in 1000 m! di etanoclo.

4. Apparecchiatura

Corremte attrezzatura da laboratorio e in particolare:
4.1. Agitatore rotativo a 40 giri/minuto.

4.2. Centrifuga a 3000 giri/minuto.

5. Procedimento

6.1. Preparazione del campione per I'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato a 0,5 mm.

5.2. Aciditd complessiva

8.2.1. Porre in un tubo da centrifuga 2,000 g di terreno.
Nel caso di terreni molto argillosi utilizzare 1,000 g

5.2.2, Aggiungere con pipetta 25 ml di soluziooe di bario
cloruro (3.1), chindere il tubo con un tappo di gomma e
agitare per 3 puputi: lasciare in riposo per 5 minuti ¢
qwundi agitare nuovamente per 3 minuti. Centrifugare e
raccogliere il liquido limpido. Se¢ il suolo & argillosc ripe-
tere il trattamento alire due volte unendo il liquide al pre-
cedente (cfr. metodo 27).

5.2.3. Porre 10 mi del liquido limpido in una beuta da 250
ml, portare a 100 ml con acqua ¢ aggiungere qualche goc-
cia di indicatore (3.3).

§.2.4. Titolare con HCI (3.2) fino a colorazione rosa.

5.2.5, Effettuare una prova in bianco titolando 10 mi della
soluzione di BaCl: (3.1).

5.3. Acidita di scambio
5.3.1. Porre in un tubo da centrifuga 5,0 g di terreno.

5.3.2. Aggiungere con pipetta 20 ml di soluzione di KCI
(3.4), chiudere il tubo con un tappo di gomma e agitare a
mano per 4 minuti. Centrifugare e raccogliere il liquido
limpido in una beuta da 200 ml. Aggiungere al sedimento
altri 20 ml di soluzione di KCl (3.4), chiudere il tubo con
un lappo di gomma, disperdere il terrenc ¢ agitare 3 mano
per un munuto. Centrifugare e aggiungere il liquido him-
pido al precedente. Ripetere I'operazione una terza volta.
Nei terreni argillosi st consiglia di eseguire 4 0 5 estra-
210nt,

5.3.3. Titolare i decantati riuniti con NaOH (3.5) in pre-
senza di fenolftaleina. Il precipitato di alluminio idrossido
che si forma durante la titolazione pud assorbire l'indicato-
re: & pertanto opportuno perfezionare il viraggio aggiun-
pendo altro indicatore verso la fine della titolazione.

5.4. Alluminio di scambio

Aggiungere atla soluzione titolata. di cui al punto 5.3.2,
10 ml di soluzione di sodio fluoruro (3.6) e titolare con
HCI (3.2} fino a scomparsa del colore rosa.
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6. Espressione dei risultati
6.1. L aciditd complessiva e di scambio e 'alluminio ¢ I'i-
drogeno di scambio si esprimono in millequivalenti per
100 g di suolo, equivalenti a cmol(+)/kg, con due cifre
decimali.
6.2, Calcolare I'acidits complessiva con la seguente
espressione;
12,5.(B,- B
C- (By - B)
P
dove:
C & I'acidith complessiva, espressa in cmol( +)/kg;
B somo 1 pullilitri di HCl impiegati nella titolazione della
prova i bianco;
Bi sono i millilitri di HCl impiegati nella titolazione del
campione;
P ¥ la massz det terreno sottoposto ad analisi, in gramm:.

6.3. L'acidits di scambio. espressa in cmol{ +)/kg, & pari
a1 ml di NaOH utilizzati per titolare in 5.3.3.

6.4. L'alluminio di scambio, espresso in cmol(+)kg, &
pan a1 ml di HCI utilizzati per titolare in 5.4,

6.5. L'idrogeno di scambio, espresso in cmol(+)ky, &
pan alla differenza tra 1'acidith di scambio e I'alluminio di
scambio.

7. Note

Nei suoli particolarmente ricch: di acidita solubile & oppor-
tuno dosare anche questa, titolando una soluzione ottenuta
come in 5.2.2, ma in assenza di bario cloruro. | risultat
cosi ottenuti vanno quindi detratti dal valore dell’acidita
complessiva (6. 1).
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METODO 29

DETERMINAZIONE DELLE BASI DI SCAMBIO (POTASSIO,
MAGNESIO, CALCIO E SODIO) CON AMMONIO ACETATO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione delle basi
di scambio (potassio, magnesio, calcio ¢ sodio).

Il metodo & applicabile ai terreni con pH in acqua minore
di 7 (cfr. metodo 7).

2. Principio

Il inetedo prevede 1'estrazione di potassio. raagmesio, cale
cto e sodio con una soluzion: a base di ammonio acetato. 1
cationi estratti sono dosati per spettrofotometria in assorbi-
mento atomico.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za squivalente e reagenti di gualita analitica riconosciuta.
3.1. Ammonio idrossido, NHsOH, soluzione 1:10 (v/iv):
diluire 100 ml di ammonio idrossido al 30% (p==0.892) a
1000 ml con acqua.

3.2. Acido acetico. CH:COOH, soluzione 1:10 (viv): di-
luire 100 ml di acido acetico al 99% (p=1,05) a 1000 mi
£on acqua.

3.3. Acido cloridrico, HCL. soluzione §:10 {v/v): diluire
100 ml di HC! al 37% (p=1.186) a 1000 ml con acqua.

3.4. Ammonic acetato, CHyCC:NH., soluzione 2straente |
mol/l a pH 7: sciogliere 77,08 di ammonio acetato in circa
900 ml di acqua in becher da 1000 mi. Portare il pH della
soluzione a 7.0 mediante aggiunte di soluzione di ammonio
wdrossido  (3.1) o acido acetico (3.2). Travasare
quantitativamente in un matraccio tarato da 1000 ml e
diluire a volume con acqua. Tappare e omogeneizzare.
Controllare di tanto in tanto il pH ed eventualmente
aggwstarlo a 7,0, come sopra descritto.

3.5. Ammonio acetato, CHyCO:NHs, soluzione per la pre-
parazione degli standard: sciogliere 154,16 di ammonio
acetato in circa 900 ml di acqua in becher da 1000 ml. Por-
tare 1 pH della soluzione a 7,0 mediante aggiunte di solu-
zione di ammonio idrossido (3.1) o acido acetico (3.2).
Travasare quantitativamente in un matraccio tarato da 1000
ml ¢ diluire a volume con acqua. Tappare ¢ omogeneiz-
zare.

3.6. Acido nitrico. HNO3, soluzicne 5 mol/l: diluire 346
ml di HNO» al 65% (p=1,40) a 1000 ml con acqua.

3.7. Lantanjo nitrato, La{NO:}-6H:0, soluzione 20 g/l:

sctogliere 62,34 g di La{NO)»-6H-0 in 1000 ml di HNOs
(3.6).

3.8. Potassio, soluzione stzandard madre & 1000 mg/ di K:
s¢ non & disponibile una soluzione commerciale a titolo ga-
rantito, pesare 1,9067 g di potassio clorure, KCl, essiccato
a 100°C per 4 ore e scioglierli in 250 ml di acqua conte-
nuta in un becher da 500 ml. Travasare quantitativamente
i un matraccio tarato da 1000 mi e portare a volume con
acqua. Tippare ed omogeneizzare.

3.9. Magnesio, soluzione standard matre a 1000 mg/l di
Mg: se non & disponibile una soluzione commerciale a ti-
tolo garantito, pesare 1,6582 g di magnesio ossido, MgO,
calcinato a 800°C in muffola per 2 ore e scioglierli nella
mimma quantits di HC1 (3.3) in un becher da 250 ml. Tra-
vasare quantitativamente in un matraccio tarato da 1000 ml
e portare a volume con acqua. Tappare ed omogencizzare,

3.10. Sodio, soluzicne standard madre ai000 mg/l di Na:
se non & disponibile una soluzione commerciale 2 titolo gu-
rantito, pesare 2,5421 g di sodio cloruro, NaCl, essiccato a
100°C per 4 ore e scioglierli in 250 ml di acqua contenuta
in ui becher du 500 ml. Travasare quantitativamentz in un
matraccio tarato da 1000 mi ¢ portare a volume con acqua.
Tapparz ed omogeneizzare.

3.11. Calcio, soluzione standard madre a {000 mg/l di Ca:
se non 2 disponibile una soluzione commerciale a titclo ga-
rantito, pesare 2,4973 g di calcio carhonato, CaCn, essic-
cato a 100°C per 4 ore e scioglierli nella minima quantita
di HCI (3.3) in un becher da 250 mi. Travasare quantitati-
vsmente In un matraccio tarato ds 1000 ml e portare a vo-
jume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.

3.12. Soluzione standard intermedia a 100 mg/] di potas-
510, magnesio e sodio: dalle soluzioni 3.8, 3.9 ¢ 3.10 pre-
levare esattamente 100 ml di ciascuno standard trasferendo
le aliquote in un matraccio tarato da 1000 ml. Portare a vo-
tume con acqua, tappare ed omogencizzare.

3.13. Soluzione standard intermedia a 100 mg/l di caicio:
dalla soluzione 3,11 prelevare esattamente 100 mi e trasfe-
rieli in un matraccio tarato da 1000 ml. Portare a volume
con acqua, tappare ed omogeneizzare.

3.14. Soluzioni standard di lavoro per potassio, magnesio
¢ sodio: dalla soluzione 3.12 prelevare con buretta di pre-
cisione 25, 50, 100 e 200 ml, ponendoli in matracci tarati
da 500 ml. Addizionare a ciascun matraccio 250 ml di so-
luzione per la preparazione degli standard (3.5) e portare a
volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare. Le quattro
soluzioni cosi ottenute hanno le concentrazioni di potassio,
magnesio e sodio di 3, 10, 20 e 40 mp/l.
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3.15. Soluzioni standard di lavoro per il calcio: dalla solu-
Zone 3.13 prelevare con buretta di precisione 10, 25, 50 ¢
100 ml, ponendoli in matracci tarati da 500 mi. Addiziona-
re a ctascun matraccio 50 m) di soluzione di Izntanio (3.7)
e portare & volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.
Le quattro soluzioni cosi ottenute hanno le concentrazioni
di calcio dj 2, 5. 10 e 20 mg/L.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratono e in particolare:

4.1, Agitatori rotanti a 40 giri al minuto o agitatori oscil-
lanti & 120+ 140 cicli al minuto.

4.2. Spettrofotometro ad assorbimento atomico.

5. Procedimento

§.1. Preparazione dei campione per {'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
<iato a 2 mm.

5.2. Estrazions

Pesare 5,0 g di terreno porsli in un matraccio da 250 ml.
Aggiungere 50 ml di soluzione estraente (3.4), agitare in
agitatore rotativo o oscillante per 30 minuti e filtrare in
contenitori di plasticz muniti di tappo.

5.3. Preparazione della soluzione per il dosaggio

del calcio
5.3.1. Dalla soluzione filtrata prelevare 1,0 ml e porlo in
ur matraccio tarato da 25 ml. Addizionare 2,5 ml di solu-
zone di lantanio (3.7), portare a volume con acqua, tap-
pare ed omogeneizzare,
£.3.2, Parallelamente preparare-una prova in bianco con i
soli reageati.

5.4. Curva di taratura

5.4.1, Preparare la curva di taratura allo spettrofotometro
1n assorbimento atomico con acetilene come combustibile,
ana come comburente e le seguenti lunghezze d'onda:

Potassio 766,5 nm
Magnesio 285.2 am
Sadio 589.6 nm
Calcio 4227 nm

5.4.2. Definire per lo strumento in dotazione condizioni
tali da rispettare la proporzionalith tra )'assorbanza e la
concentraznione delfe soluzioni di cui ai punti 3.14 ¢ 3.15,
5.4.3. Predisporre sullo strumento la lampada specifica per
i'elemento da dosare selezionando la lunghezza d'onda ri-
portata in §.4.1. Azzerare lo spettrofotometro usando come
bianco la soluzione estraente (3.4) per potassio, magnesio
e sodio e il bianco preparato in 5.3.2 per il calcio.

§.4.4, Rilevare di seguito ie assorbanze delle soluzioni
standard di cui ai punti 3.14 ¢ 3.15 ¢, se la strumentazione
adottata non prevede la taritura automatica, costruire la
curva di taratura riportando su carta millimetrata in ordi-
nata le assorbanze ¢ \n ascissa le relative concentrazioni.

5.5. Dosaggio

£.5.1. Rilevare di seguito le assorbanze delle sotuzioni
campione dopo aver effettuato ie eventuali diluizioni, se
necessarto. fntervallare ciascuna misura con aspirazione di
acqua.

5.5.2. Per il calcio utilizzare la sofuzione preparats in 5.3.

§.5.3. Riportare i valon trovati di assoshanza sulla curva
di taratura < leggere i cormspondenti valoni di concentra-
ione.

6. Espressione dei risultati

6.1. Le basi di scambio si esprimonc in mg/kg, senza cifre
decimali, ¢ in millequivalenti per 100 g di suolo, equiva-
lent: 2 cmol(+ )ky, con due cifre decimali.

6.2. Concentrazione dei cationi

6.2.1. Effettuare i calcoli utilizzando Ja seguente espres-
sione:

AD
P

Ca

dove:

C & la concenirazione del catione nel lerreno, espressa in
mglkg;

A & la concentrazione del metatlo, espressa in mg/l, rica-
vata dalla curva di teratura;

D @il fattore di diluizione;

P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

6.2.2. Per esprimere i risultati in K20, MgO e CaO molti-
plicare i valori di K, Mg ¢ Ca rispettivaments per 1.2046,
1,658 e 1,399,

6.2.3. Per esprimere } risultati in cmol{+) /kg (equivalenti
a meq/100 g) dividere i valori di K, Mg, Na e Ca rispetti-
vamente par 390,983, 121,525, 229,898 ¢ 200,4.

6.2.4. Nel caso di suol: contenenti piti di 2 cmol( + )/kg di
sali solubili, & necessaric soltrarre dai dati sopra ricavati le
quantith di ogni catione determinate sull'estratto acquoso.
6.3. Calcolo della suturazione basica

Caicolare la saturazione basica percentuale con la seguente
Sspressione:

SB= —

dove:
SB & la saturazione basica percentuale;

S & la somma delle concentrazioni di potassio, magnesio,
calcio e sodio, espresse in cmol{ + Ykg:

T @ la capacith di scambio cationico, determinata con lo
stesso melodo ed espressa in cmol{ +)/kg (cfr. metodo
26).
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METODO 30

DETERMINAZIONE DELLE BASI DI SCAMBIO (POTASSIO,
MAGNESIO, CALCIO E SODIO) CON BARIO CLORURO

1. Oggatto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione delle basi
di scambio (potassio, magnesio, calcio e sodio).

Il metodo & applicabile a tutti i terreni,

2. Principio

II metodo prevede |'estrazione di potassio, magnesio, cal-
¢10 & sodio con uoa soluzione a base di bario clomro e trie-
tanolammina (TEA). I cationi estratti sono dosati per spet-
trofotometria in assorbimento atormico.

3. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distiilata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.

3.1. Acido cloridrico, HCI, scluzione 1 mol/} circa: diluire
83 mi di HCl al 37% (p=1,186) a 1000 ml con acqua.

3.2. Soluzione estraente a base di bario closuro e trietano-
lammina a pH=8,1: sciogliere 100 g di baric cloruro,
BaCl:+ 2H:0, in circa 800 ml di acqua in becher da 1000
ml. Addizionare 22,5 ml di trietanolammina (p=1,12),
N(CH:0HCH32)s, ¢ portare 1l pH della soluzione a 8,1+
0,1 mediante aggiunte della soluzione di acido cloridrico
(3.1). Travasare quantitativamente in un matraccio tarato
da 1000 ml e diluire a volume con acqua. Tappare ed omo-
geneizzare.

3.3. Soluzione per la preparazione degli standard: scio-
gliere 260 g di bario cloruro (BaCl:- 2H:0) in circa 800
mi di acqua in becher da 1000 mi. Addizionare 45 ml di
trietanolammina (p=1,12), N(CH:OHCH:z)», & portare il
pH deila soluzione a 8,140,1 mediante aggiunte della so-
luzione di acido cloridrico (3.1). Travasare quantitativa-
mente in un matraccio tarato da 1000 ml e diluire a volume
con acqua. Tappare e omogeneizzare.

3.4, Acido njtrico, HNOs, soluzione S mol/l: diluire 346
ml di HNOs 8] 65% (a=1,40) a 1000 ml con acqua,

3.5. Lantanio nitrato, La(NO:)-6H:0, soluzione 20 g/i:

scrogliere 62,34 g di La(NO3)x- 6H:0 in 1000 m! di HNOs

(3.6).

3.6. Potassio, soluzione standard madre a 1000 mg/l di K:
se non & disponibile una soluzione commerciale a titolo ga-
rantito, pesare 1,9067 g di potassio cloruro essiccato a
100°C per 4 ore e scioglierli in 250 ml di acqua contenuta
w un becher da 500 ml. Travasare quantitativamente in un
matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua.
Tappare ed omogeneizzare.

3.7. Magnesio, soluzione standard madre a 1000 mg/l di
Mg: se non & disponibile una soluzione commerciale a ti-
tolo garantito, pesare 1,6582 g di ossido di magnesio cal-
cibato a 800°C in muffola per 2 ore e scioglierli pella mi-
nuna quantith di HCl (3.1) in un becher da 250 ml, Trava-
sare quantitativamente in un matraccio tarato da 1000 ml e
portare a volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.

3.8. Sodio, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Na:
s¢ non ¢ disponibile una soluzions commerciale a titolo ga-
rantito, pesare 2,5421 g di potassio cloruro essiceato a
100°C per 4 ore e scioglierli in 250 ml di acqua contentuta
in un becher da 500 ml. Travasare quantitativamente in un
matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con acqua.
Tappare ed omogeneizzare.

3.9. Calcio, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Ca:
se non @ disponibile una soluzione commerciale a titolo ga-
rantito, pesare 2,4973 g di carbonato di calcio essiccaw a
100°C per 4 ore e scioglierli nelia minima quantita di HCI
(3.1) in un becher da 250 ml. Travasare quantitativamente
In un matraccio tarato da 1000 m! e portare a volume con
acqua. [appare ed omogeneizzure.

3.10. Soluzione standard intermedia a 160 mg/l di potas-
10, magnesio e sodio: dalle soluzioni 3.6, 3.7 ¢ 3.8 prele-
vare esattamente 100 ml di ciascuno standard srasferendo le
aliquote in un matraccio tarato da 1000 ml. Portare a vo-
lume con acqua, tappare ed omogeneizzare.

3.11. Soluzione standard intermedia a 160 mg/l di calcio:
dalla soluzione 3.9 prelevare esattamente 100 ml ¢ trasfe-
rirli in un matraccio tarato da 1000 ml. Portare a volume
con acqua. tappare ed omogeneizzare.

3.12. Soluzioni standard di lavoro per potassio, magnesio
e sodio: daila soluzione 3.10 prelevare con buretta di pre-
cisione 10, 25, 50, 100 e 200 ml, ponendoli in matracci ta-
rati da 500 ml. Addizionare a ciascun matraccio 250 mi di
soluzione per la preparazione degli standard (3.3} e portare
a volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare. Lz cinque
soluzioni cosi ottenute hanno le concentrazioni di potassio,
magnesio ¢ sodio di 2, 5, 10, 20 e 40 mg/l.

3.1). Soluzioni standard di lavoro per il caicio: dalla solu-
zione 3.11 prelevare con buretta di precisione 10, 25, 50 ¢
100 ml, ponendoli in matracci tarati da 500 mil. Addiziona-
re a ciascun matraccio 50 ml di soluzione di lantanio (3.5)
¢ portare a voiume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.
Le quattro soluzioni cosi ottenute hanno le concentrazioni
di caicio di 2, 5, 10 e 20 my/l.
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4. Apparecchiciura

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:

4.1. Agitatori rotanti a 40 giri al minuto o agitatori oscil-
lanti a 120+ 140 cicli 2l minuto.

4.2. Spettrofotometro ad assorbimento atomico,

8. Procedimenta

5.1. Preparazione del campione per 'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato a 2 mm.

5.2. Estrazione

Pesere 2,5 g di terreno porli in un matraccio da*250 mk.
Aggiungere S0 ) di soluzione estracnte (3.2), agitare in
agitatore rotativo o oscillante per 60 minuti ¢ filtrare in
contenitori di plastica muniti di tappo.

5.3. Preparazione della soluzione per il dosaggio

del caicio
5.3.1. Dalla soluzione fiitrata prelevare 1,0 m! e porlo in
un matraccio tarato da 25 ml. Addizionare 2,5 mi di solu-
zione di lantanio (3.5), portare a volume con scqua, tap-
pare ed omogeneizzare.
5.3.2. Parallelamenic preparare una prove in bianco con i
soli reagenti.

5.4. Curva di taratura

§.4.1. Preparare la curva di taratura allo spettrofotometro
1n assorbimento atomico con acetilene come combustibile,
ana come comburente ¢ le seguenti lunghezze d'onda:

Potassio 766.5 nm
Magnesio 285.2 nm
Sedio 589,6 nm
Calcio 422.7 nm

5.4.2. Definire per lo strumento in dotazione condizioni
tali da rispettare la proporzionalitd tra 1'assorbanza « la
concentrazione delle soluzioni standard di cui ai punti 3.12
el.13.

£.4.3, Predisporre sullo strumento !a lampada specifica per
I'elemento da dosare selezionando la lunghezza d'onda ri-
portata in 5.4.1. Azzerare lo spettrofotometro usando come
bianco la soluzione 3.2 per potassio, magnesio e sodio e il
bianco preparato in 5.3.2 per il cakcio.

5.4.4. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
standard di cui ai punti 3.12 ¢ 3.13 e, s¢ la strumentazione
adottala non prevede la taratura automatica, costruire {a
curva di taratura riportando su carta millimetrata in ordi-
nata le assorbanze e in ascissa le relative concentrazioni.

5.5. Dosaggio

%£.5.1. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
campione dopo aver effettuato le eventuali diluizioni, se

necessano. Intervallare ciascuna misura con aspirazione di
acqua.
§.5.2. Per il calcio utilizzare la soluzione preparata in 5.3,

5.5.3. Riportare i valori trovati di assorbanza sulle curva
di taratura e leggere i corrispondenti valori di concentra-
2i0ne.

©. Espressione dei risultati

6.1. Le basi di scambio si esprimono in mg/kg, senza cifre
decimali, o in millequivalenti per 100 g di suclo, exquiva-
lenti a cmol( +)/kg, con due cifre decimali,

6.2. Concentrazione dei cationi

6.2.1, Effettuzre i calcoli utilizzando la seguente espres-
sione:

dove:

C & la concentrazione del metalio nel terreno. espressa in
mg/kg;

A e la concentrazione del metallo, espressa in mg/l, rca-
vata dalla curva di taratura;

D il fattore di diluizione;

P 2 ]a massa del terreno sottoposto ad nalisi. in grammi.

6.2.2, Per esprimere i risultati in K20, MgO ¢ CaO moilti-

plicare i valori di K, Mg e Ca rispettivamente per 1.2046,

1,658 ¢ 1,399,

6.2.3. Per esprimere i nisultati in cmol{+) /kg (equivalenti

a meq/100 g) dividere i valori di K, Mg, Na e Ca rispetii-

vemente per 390,983, 121,525, 229,898 ¢ 200.4.

6.2.4. Nel caso di suoli contenenti pitt di 2 cmol{+ kg di

sali selubili, & necessario sottrarre dai dati sopra ricavati le
quantna di ogni catione determinate sullestratto acguoso,

6.3. Calcolo della saturazione basica

La saturazione basica percentuale si calcola con la seguente
espressione;

n
- )
il

- |

dove:
SB & la saturazione basica percentuale;

S ¢ la somma delle concentrazioni di potassio, magnesio,
caleio e sodio, =spresse in cmol( +)/kg:
T & ia capacitd di scambio cationico, determinata con lo

stesso metodo ed espressa in cmol(+)/kg {cfr. metodo
27).

7] —



25-5-1992

Supplemento ordinario alla GAZZETTA UFFICIALE

Serie generale - n. 121

METODO 31

DETERMINAZIONE DEL POTERE
Di FISSAZIONE DEL POTASSIO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo rapido di laboratorio per la de-
terminazione del potere di fissazione del potassio.

Il metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo, ma la taratu-
ra, per 1 terreni italiani, & stata effettuata solo per quelli
non acidi della Pianura Padana. Di conseguenza 1'espres-
sione nportata in 6.3 ha solo valore indicativo ¢ relativo a
tali terreni.

2. Principio

2.1. 1 metodo prevede la valutazione della quota percen-
tuale di potassio, rispetto ad una quantith nota aggiunta,
che il terreno & in grado di bloccare, impedendone o limi-
tandone la solubilita e conseguentemente la disponibilita
per le piante,

2.2. Il potassio aggiunto viene estraito in acetato ammo-
n1co contro una prova 1n bianco a cui non & stato aggiunto
potassio e che fornisce pertanio la quota di potassio scam-
biabile nonnalmente estraibile dal campione. Gli estratti
vengono por letti allo spettrofotometro ad assorbimento
AW0MmICo.

3. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
2a equivalente e reagenti di qualita analitica riconosciuta.

3.1. Ammonio idrossido, NHsOH, soluzione 1:10 (viv):
diluire 100 m! di ammonio idrossido al 30% (p=0,892) a
1000 ml di acqua.

3.2. Acido acetico, CH:2COOH, soluzione 1:10 (viv): di-
luire 100 mi di acido acetico al 99% (p=1,05) a 10600 con
acqua.

1.3, Acido cloridnco, HCL, soluzicne 1110 (v/v): diduire
100 mi di acido cloridrico al 37% (p=1.186) a 1000 mi
coD acqua.

3.4. Ammonio acetato, CHxCO:NHs, soluzione estracnte |
mol/l & pH 7: sciogliere 77,08 di ammonio acetato in circa
900 ml di acqua in becher da 1000 ml. Portare il pH della
soluzione a 7,0 mediante aggiunte di soluzione di ammomo
drosside (3.1) o acido acetico (3.2). Travasare
quantitativamente in un matraccio tarato da 1000 ml ¢
diluire a volume con acqua. Tappare ¢ omogenecizzare.
Coutrollare di tanto 1n tanto il pH ed eventugiment:
aggustarko a 7,0, come sopra descritto.

3.5. Ammonio acetato, CHx>CO:NH., soluzione per la pre-
parazone degli standard: sciogliere [54.16 di ammonio

acetato in circa 900 mi d: acqua in becher da 1000 ml. Por-
tare il pH della soluzione a 7,0 mediante aggiunte di solu-
zione di ammonio idrossido (3.1) o acido acetico (3.2).
Travasare quantitativamente in un matraccio tarato da 1000
ml e diluire a volume con acqua. Tappare ¢ omogenciz-
zare.

3.6. Acido nitrico, HNOs, soluzione § mol/l: diluire 346 g
ml di HNO; al 65% (p=1,40) a 1000 con acqua.

3.7. Potassio clorure, KCl, soluzione standard madre a
1000 mg/1 di K: pesare 1,9067 g di KCl essiccato 2 100°C
per 4 ore ¢ scioglierli in 250 ml di acqua contenuta in un
becher da 500 mi. Travasare quantitativamente in un ma-
traccio tarato da 1000 ml e .diluire a volume con acqua.
Tappare ed omogeneizzare.

3.8. Potassio, soluzione standard intermedia a 100 mg/l:
dalla soluzione madre 3.7 prelevare 100 ml e porli in un
matraccio tarato da 1000 ml. Portare a volume con acqua.
Tappare ed omogencizzare.

3.9, Potassio, soluzioni standard di lavero: dalla soluzione
3.8 prelevare con buretta di precisione 25, 50, 100 e 200
mil, ponendoli in matracci tarati da 500 ml. Addizicnare a
ciascun matraccio 250 ml di scluzione per la preparazions
degh standard {(3.5) e portare a volume con acqua. Tappare
ed omogeneizzare. Le quattro soluzioni cosi ottenute hanno
le concentrazioni di potassio, magnesio ¢ sodio di 3, 10,
20 e 40 mg/l.

3.10. Potassio, soluzione per le aggiunte a 400 mg/l: dalla
soluzione di potassio 3.7 prelevare 400 m! esatti porii n
un matraccio da 1000 ml ¢ portare a volume con acqua.

4. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:
4.1, Spettrofotometro in assorbimento atomico.

4.2, Agitatore rotativo a 40 gini al minuto o agitatori oscil-
lanti a 120+ 140 cicli al minuto.

5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per I'analisi
Preparare il campione come descriito nel metodo 2, sctac-
ciato a 2 mm.

5.2. Preparazione degli estratti

5.2.1. Pesare 5 g di terreno porli in una beuta da 250 mi,
aggiuvngere 2,5 m! di soluzione 3.10 avendo cura che tutto
il terreno venga bagnato omogeneamente. Lasciare a riposo
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per 16 ore, & 20+-22°C dopo aver tappato l'imboccatura
della beuta con de! parafilm.

§.2.2. L'operazione va ripetuta peszndo altri 5 g di terreno
e aggiungendo 2.5 mi di acqua al posto della soluzione di
potassio cloruro, avendo cura che tutto il terrenoc venga
bagnato omogeneamsnte. Lasciare a riposo per 16 ore, a
20+ 22°C dopo aver tappato |'imboccatura della beuta con
del parafilm.

5.2.3. Aggiungerc ad ognuna delle prove 50 ml di solu-
210ne estraente 3.4 ¢ agitare per 30 minuti su agitatore.
Filtrare i un contenitore di plastica munito di tappo.

6.3. Curva di taratura

5.3.1. Preparare la curva di taratura allo spettrofotometro
m assorbimento atomico secondo le seguenti condizioni
operative: lunghezzz d'onda 766,5 nm, combustibile aceti-
lene, comburente aria.

5.3.2. Definire per lo strumento in dotazione condizioni
taii da rispettare la proporzionalita tra ['assorbanza e la
concentrazione delle soluzioni standard di cui al punto 3.9.

5.3.4. Predisporre sullo strumento la lampada specifica per
)l potassio, selezionando la lunghezza d'onda sopra ripor-
tata.

$.3.5. Rilevare di seguito ie assorbanze delle soluzioni
standard di cui al punto 3.9 ¢ costruire la curva di taratura
nportando su carta millimetrata in ordinata le assorbanze ¢
1n ascis3a le relative concentrazioni.

5.4. Dosaggio

£.4.1. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
campione s1a della prova con aggiunta di cloruro di potas-
510 sia della prova con sola aggiunta di acqua.

5.4.2, Riportare i vzlori di assorbanza trovati sulla curva
di taratura e ricavare i valori della concentrazione di potas-
sio negli esiratti.

6. Esprassionz dei risultati

6.1. La fissazione del potassio si esprime in percentuale,
con una cifra decimale.

6.2. Concentrazioni di potassio

Effettuare i calcoli per ambedue { valori (prova con acqua e
prova con agmunta di KCl) utilizzando la seguente espres-
sione:

AV

C= 1000 —
P
dove:

C 2 la concentrazione di potassio nel terreno, espressa in
mg’kg;

A & la conceatrazione di potassio, espressa in mg/l. rica-
vata dalla curva di taratura;

V 2 il volume di soluzione estraente, corretto per I'ag-
grunta, espresso in fitri (0,0525);

P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.

6.3. Fissazione del potassio a 16 ore

6.3.1. La percentuale di potassio fissato dal terreno si ot-
tiene dalla seguente espressione:

200- (Kyx - Ko)
200

fK = lm

dove:

fk & la fissazione del potassio a 16 ore;

Kx & la concentrazione di potassio nel terreno a cui & stata
aggwnta la soluzione di KCl, espressa in mg/kp:

Ko & la concentrazione di potassio nel terreno a cui & stata
aggiunta acqua, espressa in mg/kg.

6.3.2. Il valore di K fissato cosi trovato rappresenta la

quota che il terreno trattiene dopo 16 ore di contatto con la

soluzione di aggiunta.

6.4. Stima della fissazione a lungo termine

La fissazione a2 medio ¢ lungo termine pud essere stimata
utilizzando la seguente espressione, sperimentata per i ter-
rent padani non acidi:

f&w‘ = 9,0704+ 1,0601 fK.]ﬁh

dove:

fic.o0p & la fissazione percentuale del potassiv a 60
giom;

fic.rem 2 la fissazione percentuale del potassio a 16 ore.
ncavata come specificato sopra.
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METODO 32

DETERMINAZIONE DEL FABBISOGNO IN CALCE

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione del fabbi-
sogno in calce dei terreni, inteso come la quantith di cal-
care (o0 materiaie di efficacia equivalentc) necessaria ad in-
nalzare il pH del suolo ad un valore stabilito.

11 metodo & applicabile a tutti i suoli acidi (cfr. metodo 7).

2. Principio

H fabbisogno in calce & calcolato sulla base del pH rag-
giunto dal tertenc posto a contatto con una soluzione tam-
ponata a pH=17,5

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di pu-
rezza equivalente e reagenti di qualita analitica ricono-
sciuta.

3.1. Acido cloridrico, HCI, soluzione 100 mi/l: diluire, in
un matraccio tarato da 1000 ml, 100 ml di acido cloridrico
al 37% (p=1.186) con acqua. Tappare ¢d omogeneizzare.

3.2. Sodio idrossido, NaOH, soluzione 100 g/l: solubi-
lizzare 100 g di sodio idrossido gocce in 500 m! di acqua
contenuta in un becher da 1000 mi. Travasare quanti-
tativemente in un matraccio tarato da 1000 mi e portare a
volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.

3.3. Calcio acetato, (CH:COO):Ca-H:0, soluzione 10
g/t: sciogliere 10 g di (CHyCOO0):Ca+H:0 in 1000 ml di
acqua.

3.4. Trietanolammina, N{CH:- CH:OH), soluzione di
lavoro: diluire 280 g di trietanolammina (p=1,12}, pari a
250 ml, a 1000 ml con acqua.

3.5. Soluzione tampone a pH=7,5: solubilizzare 1,8 g di
p-nurofenclo, NO:CeH.OH, 3,0 g di potassio cromato,
KzCrO4, e 53,1 g di calcio cloruro, CaCl:-2H:0 1o un
becher da 000 ml contenente circa 500 ml di acqua. Ag-
gwngere 200 cc della soluzione di calcio acetato (3.3) ¢ §0
ml della soluzione 4.3, Portare il pH della soluzione a
7.5040,02 mediante HCI (3.1) ¢ NaOH (3.2). Travasare
quantitativamente in un matraccio tarato da 1000 m! e por-
tare a volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.

4. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da Jaboratorio e in particolare:

4.1, pH-metro con compensazione di temperatura ed elet-
trodo di vetro o sistemi elettrodici equivalenti.

5. Procedimento

5.1. Preparure il campione come descritto nel metodo 2,
setacciato a 2 mm.

5.2. Porre 10 g del campione in un becher e addizionarlo
di 20 mi di soluzione tampone (3.5); agitare per 15 minuti,
lasciar sedimentare ¢ misurare il pH del liquido sovra-
stante,

6. Espressione dei risultati

6.1. 1l fabbisogno in calce si esprime in tonnellate di
CaCOh, con una cifra decimale.

6.2. 1l fabbisogno in calce per portare il pH del suolo ai
valori desiderati, in funzione del pH della sospensione
suolo-tampone, & riportato in tabella 32.1. 1 valori sono
espressi in tonnellate di CaCOs puro per 2000 mc di suolo
(un cttaro per 20 cm di profondita).

pH della Fabbisogno in calce per portareilpH a...
sospensione 55 6,0 6.5 1.0
6,9 0,5 0,6 0,7 0,9
6,8 0,6 1,0 1,2 1,5
6,7 0,7 1.4 1,8 2,2
6,6 0.9 1,8 25 2,8
6,5 1,2 23 33 3,6
6,4 1,6 2,9 4.0 4.4
6,3 2,0 3,5 49 5.2
6,2 2.5 4,2 57 6.0
6,1 3.1 4,9 6,6 7,0
6,0 3.8 5.6 7.5 8.0
59 4,5 6.5 8,5 9.0
5.8 5.3 7.3 9.5 10,0
57 6,1 8,2 10,5 11,2
56 7.0 9,2 11,6 12,4
55 8,0 10,2 12,7 13,6
54 9,1 11,3 14,0 14,9
5.3 10,2 12,4 15,0 16,2
5.2 11,4 13,6 16,2 17.6
5.1 12,7 14,8 17,5 19,0
50 14,0 16,1 18,8 204
4.9 15.5 17.4 20.1 22,0

Tabella 32.1. Fabbisogno in calce, espresso in tonnellate
di CaCO0; puro per 2000 me di suclo.
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METODO 33

DETERMINAZIONE DEL FABBISOGNO IN GESSO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per ja determinazione del fabbi-
sogno di gesso, necessario zlla correzione dell'eventuaie
eccesso di sodio.

Il metodo & particolarmente consigliabile per i terreni con
elevati contenuti in sodio (sodio scambiabile superiore al
7+8% della C.S.C., cfr. metodo 30).

2. Principio

Il metodo consiste nel trattare il suolo con un eccesso di
solfato di calcio e nel misurare la quantita di calcio che il
terreno ha trattenuto.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualitk analitica riconosciuta.

3.1. Calcio solfato, CaSOs:2H-0, soluzione satura: solu-
bilizzare 5 g di CaS04-2H>0 in 1000 ml acqua. Agitare
con agitatore magnetico per almeno un'ora, lasciare in ri-
poso per una notte e filtrare. La concentrazione in calcio
deve essere compresa tra 28 e 30 meq/litro,

3.2. Acido cloridrico, HCl, soluzione 100 mi/l: diluire
100 mf di HC1 a4l 37% (p=1,186) a 1000 m! con acqua.

3.3. Acido nitrico, HNOs; soluzione 5 mol/l: diluire 346
ml di HNOs al 65% (p=1,40) a 1000 ml con acqua.

3.4. Lantanio nitrato, La(NO»)s - 6H:0, soluzione a 20 g/l
di La: sciogliere 62,34 g di La(NOs)s - 6H:0 in 1000 ml di
HNOs (3.3).

3.8, Calcio, soluzione standard madre a 1000 mgfl di Ca:
se non & disponibile una soluzione commerciale a titolo ga-
raptito, pesare 2,4973 g di carbonate di calcio essiccato a
100°C per 4 ore e scioglierli neila minima quantita di HCI
(1.2) it un becher da 250 ml. Travasare quantitativamente
11 un matraccio tarato da }000 ml e portare a volume con
acqua. Tappare ed omogeneizzare.

3.6. Calcio, soluzione standard intermedia a §00 mg/l di
Ca: dalla soluzione 3.5 prelevare esattamente 100 mi ¢ tra-
sferirli in un matraccio tarato da 1000 mi. Portare a vo-
lume con acqua, tappare ed omogeneizzare.

3.7. Calcio, soluzioni standard di lavoro: dalla soluzione
3.6 prelevare con buretta di precisione 25, 50. 100 ¢ 200
ml, ponendoli in matracci tarati da 500 ml. Addizionare a
clascun matraccio 50 ml di soluzione di lantanio (3.4) ¢
portare g volume con acqua, Tappare ed omogeneizzare.
Le quattro soluzioni cosi ottenute hanno le concentrazioni
di calcio di 5, 10, 20 e 40 mg/l.

4. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:

4.1. Agitatoni rotanti a 40 giri al minuto o agitatori oscil-
lanti a 120+ 140 cicli al minuto.
4.2, Spettrofotometro ad assorbimento atomico.

5. Procedimento

6.1. Preparazione del campione per {"analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
c15t0 a 2 mm,

8.2, Saturazione e preparazione della soluzione

5.2.1, Pesare 5,0 g di campione e porli in una beuta da
200 ml.

§.2.2, Aggiungere 100 ml di soluzione satura di calcio sol-
fato (3.1). Tappare e agitare meccanicamente per 30 mi-
nuti; quindi filtrare in un contenitore di plastica munito di
tappo.

§.2.3. Dalla soluzione filtrata prelevare 1,0 ml ¢ porlo in
un matracclo tarato da 25 ml. Addizionare 2.5 ml di solu-
none di lantanio (3.4), portare a volume con acqua. tappa-
re ed omogeneizzare.,

5.3. Curva di taratura

5.3.1, Preparare la curva di taratura allo spettrofotometro
1 assorbimento atomico con le seguenti condizioni opera-
tive: lunghezza d'onda 422.7 am, combustibile acetilens,
comburente N20.

5.3.2, Definire per lo strumento in dotazione condizioni
tali da rispettare la proposzionalith tya |'assorbanza e la
concentrazione delle soluzioni standard di cui al puato 3.7.

5.3.3. Predisporre sullo strumento la lampada specifica per
il calcio e azzerare lo spettrofotometro usando come bianco
la scluzione 3.4,

5.3.4. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
standard di cui al punto 3.7 e costruire 1a curva di taratura
nportando su carta millitnetrata in ordinata le assorbanze
in ascissa le relative concentrazioni.

5.4, Dosaggio

S.4.1. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzion
campione dopo aver effettuato se necessario, le eventuali
diluizioni. Intervallare ciascuna misura con aspirazione di
acqua.

5.4.2. Riporiare i valori trovati di assorbanza suila curva
di taratura e leggere i corrispondenti valori di concentra-
Z1one.
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6. Espressions dei risultati

6.1, 11 fabbisogno in gesso s1 esprime 1 cmol( + ke di
gesso, con due cifre decimaii.

6.2. li fabbisogno in gesso si calcola con la seguente

espressione:

{A-B) D
P 20.04

dove;

C & il fabbisogno in gesso, espresso in cmol( + )/kg:

A sono 1 mg/l di calcio presenti nella solnzione di solfato
di calcio (3. 1);

B sono 1 mg/l di calcio nella soluzione campione, rilevati
dalla curva di taratura

D ¢&il fattore di diluizione;
P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, tn grammi;
20,04 ¥ il peso equivalente dz] calcio.
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METODO 34

DETERMINAZIONE DEL FERRO E DELL'ALLUMINIO
ESTRAIBILI IN OSSALATO DI AMMONIO ACIDG

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la determinazione del ferro
estraibile in ossalato, corrispondente agli ossidi di ferro
amorfi o poco cristallini.

Questo metodo si presta anche alla detenminazione deli’al-
luminio delle sostituzioni isomorfe negli ossidi di ferro
nonché di quello complessabile dal citrato.

1) metodo ¢ applicabile a tutti i tipi di suolo.

2. Principio

2.1. L'ossalato d'ammonio acido sojubilizza il ferro degli
ossidi amorfi tramite un meccanismo di complessazione.
L'alta stabilith dei complessi Fe-ossalato ed Al-ossalato fa
s1 che il reattivo porti in soluzione anche il ferro e I'atlu-
ounio legati alla sostanza organica,

2.2, L'agitazione deve essere tassativamente effettuata al
buio per evitare la fotodegradazione dei complessi.

3. Reagenti

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
2a equivalente € reagenti di qualith analitica riconosciuta.
3.1. Ammonio ossalato monoidrato, {(NH«:C:0«- H:0,
soluzione 0,2 mol/l a pH=3: pesare 16,11 g di
(NH:C204- H1O e 10,92 g di acido ossalico in un ma-
traccio da 1000 ml, portare a volume con acqua ed agitare.
Controllare il pH della soluzione.

4. Apparecchistura
Corrente altrezzatura da laboratorio e in particolare:
4.1. Agitatore meccanico.

4.2, Centrifuga.
4.3. Spettrofotometro ad assorbimento atomico.

5. Procedimento

5.1. Preparazione dei casnpicne par Fanalisi

Preparare il campione come dzscritto nel metoedo 2, setac-
ciato a 0,5 mm,

5.2. Estrazione

Pesare 1,00 g di terreno in 6 barattoli di plastica da 50 ml
adatti alla centrifugazione; aggiungere 20,00 mi della solu-
none di ammonio ossalato (3.1) e agitare su agitatore mec-
canico al buio per 2 ore. Centrifugare e separare il surna-
tante.

5.3. Determinazione

£.3.1, La lettura della quantita di ferro solubilizzata viene
effettuata per spettrofotometria in assorbimento atomico
previa opportuna diluizione del sumatante ottenuto in 5.2
(cfr. metodo 37).

5.3.2, La lettura della quantits di alluminio viene effettuata
per spettrofotometria in assorbimento atomico, utilizzando
la fiamma protosside d'azoto-acetilene. Particolare cautela
va usata nella caso di lettura di soluzioni poco diluite.

6. Espressione dei risuitati

6.1. 1 contenuti in ferro ed alluminio estraibili esprimono
in g/kg, con una cifra decimale,

6.2. I risultati si ottengono moltiplicando la concentrazione
della soluzione in mg/l per un fattore di 0,02, dopo aver
tenuto conto della diluizione effettuata.
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METODRO 35

DETERMINAZIONE DEL FERRO E DELL'ALLUMINIO
ESTRAIBILI IN DITIONITO-CITRATO-BICARBONATO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per Ja determinazione del ferro
estraibile in ditionito, corrispondente agli ossidi di ferro
liberi (amorfi e cristallini).

Questo matodo si presta anche alla determinazions dell'al-
luminio delle sostituzioni isomorfe negli oscidi di ferro
nonché di quello complessabile dal citrato.

11 matodo & applicabile a tutti i tipi di suolo.

2. Principio

11 metodo si basa sulla solubilizzazione del ferro degli ossi-
di grazis all'azione associats di un riducente del Fe(Ill) e
di un complessante del Fe(Il) e del Fe(Ill); il bicarbonato
tampona la soluzione.

3. Reagenti

Nel corso deli’analisi utilizzare acqua distilaia o di purez-
za equivalente e veagenti di quaiith analitica riconosciuta.
3.1. Sodio ditionito, Na:S20s - ZH20, solido.

3.2. Sodio citrato biidrato, NasCHsOr°2H:20, soluzions
0,3 mol/i: pesare 88,23 g di NasCsH:Qr-2H:0 in un ma-
traccio da 1000 ml, portars a volume ed agitare. Questa
soluzione non deve essere conservata per lunghi periodi.
3.3, Sodio bicarbonato, NaHCO:, soluzione 1 mol/l: pe-
sare 84,01 g di NaHCOs in un matraccio da 1000 ml, por-
tare a volume ed agitare, Questa miscela deve essere prepa-
rata poco prima dell'uso.

3.4. Miscela citrato-bicarbonato: aggiungere 250 ml della
soluzione di sodio bicarbonato (3.3) a 1000 m! della solu-
znone di citrato di sodio (3.2) e agitare. Questa miscela
dev’essere preparata poco prima dell'uso.

4. Apparecchiatura
Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ in particolare:

4.1. Agitatore meccanico.

4.2, Centrifuga.
4.3. Spettrofctometro ad assorbimento atomico.
4.4. Cella termostatata.

5. Procedimento

5.1. Preparaziona del campione per I'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato 2 0,5 mm,

5.2. Estrazione

5.2.1, Pesare 1,00 g del campione preparato in 6 barattoli
di plastica da 50 ml adatti alla centrifugazione; aggiungere
50 ml di miscela citrato-bicarbonato (3.4) e 1,0 g di sodio
ditionito solido (3.1).

5.2.2, Agitare =u agitalors meccanico in cella tarmostatata
a 25°C per 16 ore. Centrifugare e separare il surnatanie.

5.3. Determinaxigna

5.3.1. La lettura della quantitx di ferro solubilizzata viens
effettuata per spettrofotometria in assorbimenio atomico
previa opportuna diluizione del surnatante ottenuto in 5.2
(cfr. metodo 37).

5.3.2, La lettura della quantith di alluminio viene effettuata
per spettrofotometria in assorbimento atomico, utilizzando
la fiamma protossido d'azoto-acetilene. Particolare cautela
va usata neila caso di lettura di soluzioni poco diluite,

6. Espressione dei risultati
6.1, I contenuti in ferro ed alluminio estraibili esprimono
n g/kg, con una cifra decimale,

6.2. 1 risultati sono ottenuti moltiplicando la concentra-
2z10ne della soluzione in mg/l per un fattore di 0,05, dopo
aver tenuto conto della diluizione effettuata.
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METODO 36

DETERMINAZIONE DEL FERRO E DELL'ALLUMINIO
ESTRAIBILI IN SODIO PIROFOSFATO

1. Oggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per 1a determinazione del ferro e
dell'atluminio legati alle sostanze organiche.

11 metodo & applicabile & tutti i tipi di suolo.

2. Principio

I sodio pirofosfato estrae il ferro ¢ 1'alluminio legati alle
sostanze organiche con legame covalente o parzialmente
polare,

3. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reageati di qualith analitica riconosciuta.

3.1. Sodio pirofosfato, Na«P:07:10H:O, soluzione 0,1
mol/l: sciogliere 44,6 g di NaP207- 10H:0 in litro d'ac-
qua.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:
4.1. Agitatore meccanico.

4.2, Centrifuga.

4.3. Spettrofotometro ad assorbimento atomico.

5. Procedimento

5.1. Preparazione del campione per |'analisi

Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato 2 0,5 mm.

5.2 Estrazione

Pesare 1,00 g di terreno in una bottiglia di plastica; ag-
grungere 100 ml della soluzione di sodio pirofosfato (3.1)
e agitare su agitatore meccanico per 16 ore a temperatura
ambieate. Centrifugare a 415 giri/minuto e separare il sur-
natante.

B.3. Determinazione

5.3.1. La lettura della quentitd di ferro solubiiizzata viene
cffettuata per spettrofotometria in assorbimento atomico
previa opportuna diluizione del sumnatante ottenuto in 5.2
(cfr. metodo 37).

5.3.2. La lettura della quantita di alluminio viene effettuata
per spettrofotometria in assorbimento atomico, utilizzando
la fiamma protossido d'azoto-acetilene. Particolare cautela
va usata nella caso di lettura di soluzioni poco diluite.

6. Espressione dei risultati

§.1. I contenuti in ferro ed alluminio estraibili esprimono
in g'kg, con una cifra decimale.

6.2. Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
stone:

c.AD
dove:
C & la concentrazione del metatlo nel terreno, espressa in
g'kg;
A 2 la concentrazione del metailo, espressa in gfl, ricavata
dalla curva di taratura;

D &ii fattore di diluizione;
P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.
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DETERMINAZIONE D! FERRO, MANGANESE, ZINCO E
RAME ASSIMILABILI {(METODO LINDSAY E NORWELL)

1. Oggetto e campo di applicazione

1.1, Descrizione di un metodo per la determinazione di
ferro, manganese, zinco e rame «assimilabilis,

1.2. 11 metodo & applicabile a tutti i terreni con pH in ac-
qua superiore & 6,5 (cfr. metodo 7).

2. Principio

1 metodo prevede 1'estrazione dei metalli mediante upa so-
fuzione, tamponata a pH=7,3, a base di DTPA (acido
dietilentrizmminopentacetico), cakio cloruro e trietanol-
ammina, La determinazione dei cationi estraiti viene effet-
tuata per via spettrofotometrica in assorbimeato atomico.

3. Reagentl

Nel corso deli’snalisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente e reagenti di qualith anslitica riconoscinta,
3.1. Acido cloridrico, HCI, soluzione 1:1 (v/v): diluire
500 mi di HCl al 37% (p=1,186) con 500 mi di acqua.
3.2, Soluzione estrsente (OTPA 0,005 mol/l, ceicio cloru-
ro 0,0f mol/l, trictanolammina 0,1 mol/l); sciogliere
14,92 g di trietanolammina, N(CH:OHCH2z)s, in 900 ml di
scqua in becher da 1000 m!. Addizionare 1,97 g di acido
dietilentriamminopentacetico, DTPA, ¢ 1.47 g di calcio
cloruro, CaClz- 2H0, ¢ solubilizzare. Portare il pH della
soluzione esattamente a 7,3 +0,05 con HCI (3.1). Travasa-
re quantitativamente in un matraccio tarato da 1000 ml e
portare a volume con acqua. Tappare ed omogencizzare.
3.3. Soluzione estraente per la preparazione degli standard:
sciogliere 29,84 g di trictanolammina, N(CH:OHCH:), in
900 mi di acqua in becher da 1000 ml. Addizionare 3,94 g
di acido dietilentriamminopentacetico, DTPA, e 2,94 g di
calcio cloruro, CaClz+2H:0; & solubilizzare. Portare il pH
della soluzione esattamente & 7,340,05 con HCl (3.1).
Travasare quantitativamente in un matraccio tarato da 1000
ml ¢ portare & volume con acqua, Tappare ed omogeneiz-
Zare.

3.4. Acido nitrico, HNOa, soluzione 10 ml/l: dilvire 10 ml
di HNO; 2l 65% (p2=1,40) in un matraccio tarato da 1000
ml con acqua fino a volume,

3.5. Acido nitrico, HNO, soluzione 1:1: diluire 500 ml di
HNO:» 8l 65% (p=1,40) con 500 ml di acqua,

3.6. Acido cloridrico, HCl, soluzione 10 mi/l: diluire 10
ml di HCl al 37% {p=1,186) in un matraccio tarato da
1000 m! con acqua fino a volume.

1.7. Ferro, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Fe:
pesare 1,0000 g di filo di ferro purissimo per spettrografia
e porlo in un becher da 250 ml. Addizionare lentamente 50
ml di HNOs (3.5) e coprire con un vetro da orologio. Far
reagire a temperatura ambiente per 30 minuti e porre
quindi il becher a bagnomaria per un'ora. Successivamente
scaldare su piastra fino a dissoluzione completa del me-
tallo. Travasare quantitativamente in un matraccio tarato
da 1000 ml e postare a volume con acqua. Tappare ed
omogeneizzare.

3.8. Manganese, soluzione standard madre a 1000 mg/i di
Mn: pesare 1,0000 g di manganese metallico purissimo per
spettrografia e porlo in un becher da 250 ml. Addizionare
lentamente HNOs (3.5) nella minor quantith possibile per
solubilizzare il manganese & coprire con ua vetro da orclo-
gio. Lasciar reagire a temperatura ambiente fino a com-
pleta dissoluzione del metallo. Travasare quantitativamente
in un matraccio tarato da 1000 ml ¢ portare a volume con
HCIi {3.6). Tappare ed cmogeneizzare.

3.9. Zinco, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Zn:
pesare 1,0000 g di zinco metallico purissimo per spettro-
grafia e porlo in un becher da 250 ml. Addizionsre lenta-
mente HCI (3.1) nella minor quantith possibile per solubi-
lizzare o zinco e coprire con un vetro da orologio. Lasciar
reagire a temperatura ambiente fino a completa dissolu-
zione del metallo. Travasare quantitativamente in un ma-
traccio tarato da 1000 ml e portare a volume con HCI
{3.6). Tappare ed omogenecizzare,

3.10. Rame, soluzione standard a 1000 mg/l di Cu: pesare
1,0000 g di filo di rame metallico purissimo per spettro-
grafia e porio in un becher da 250 ml. Addizionare lenta-
mente HNQ; (3.5) nella minor quantith possibile per solu-
bilizzare il reme e coprire con un vetro da orologio. La-
sciar reagire a temperatura ambiente fino a compieta disso-
luzione def metallo. Travasare quantitativaments in un ma-
traccio tarato da 1000 ml e pbrtare a volume con HNO»
(3.4). Tappare ed omogeneizzare.

3.11. Soluzione standard intermedia 2 100 mg/l di ferro e
manganese: dalle soluzioni 3.7 e 3.8 prelevare esatiamente
100 ml di ciascuno standard trasferendo le aliquote in un
matraccio tarato da 1000 mi. Portare a volume con acqua,
tappare ed omogeneizzare.

3.12, Soluzione standard intermedia a 100 mg/] di zinco ¢
rame: dalle soluzioni 3.9 e 3.10 prelevare esattamente 100
mi di ciascuno standard trasferendo le aliquote in un ma-
traccio tavato da 1000 ml. Portare a volume con acqua,
tappare ed omogeneizzare,
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Guantiti da prelevare, ml
Soluzione 3.11 10,0 25 S50 75 100 125
Scoluzione 3,12 2,5 5 1w 25 50 75
Concertrazioni raggiunte, mg/l

Ferro 20 5 10 15 20 25
Menganese 20 S 10 15 20 25
Zinco 05 1 2 S5 10 15
Rame 05 1 2 5 10 IS

Tabelly 37.1. Soluzioni standard di lavoro.

3.13. Soluzioni standard di lavoro: dalle soluzioni 3.11 ¢
3.12 prelcvare con buretta di precisione le aliquote indicate
m tabella 37.1, ponendole in matracci tarati da 500 ml.
Addizionars & cisscun matraccio 250 mi di soluzione 3.3
portare a volums con acqua. Tappare ed omogeneizzare,
Le soluzioni cosl ottenuts hianno le concentrazioni indicate
in tabella 37.1.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio e it particolare:

4.1. Agitatori rotanti a 40 giri al minuto o agitatori oscil-
lanti & 120+ 140 cicli al minuto.

4.2. Spettrofotometro ad assorbimento atomico con even-
tuale fornetto a grafite.
4.3, Filtri esenti da metalli del tipo Whatman 42.

5. Procedimento

6.1, Preparazione del campione per V' anslisi
Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
ciato & 2 mn.

§.2. Presa del campione
Peszre 50 g di terreno porli in un matraccio o in una beuta
da 250 ml.

5.3. Estrazione

Aggiungere al terreno 100 ml di soluzione estraente (3.2),
agitare in agitatore per 120 minuti e filtrare in conteritori
di plastica muniti di tappo.

5.4. Curva di taratura

5.4.1. Preparare 1a curva di taratura allo spettrofotometro

in assorbimento atomico con acetilene come combustibile,
ara com? comburente e le seguenti lunghezze d'onda:

Ferro 284,3 om
Manganese 279.5 om
Zinco 213,9 nm
Rame 324,8 um

8.4.2. Defigire per lo strumento in dotazione condizioni
tali da rispetiare la proporzionalith tra 1'assorbanza e la
concentraziore delle solvzioni standard di cui al punto
3.15.

§.4.3. Predisporre sullo sirumento la lampada specifica per
I'elemento da dosare selezionando la lunghezza d'onda ri-
portata in 5.4.1, Azzerare lo spettrofotometro usando coms
bianco la soluzione 3.2.

£.4.4. Rilevare di seguito le assorbanze delie soluzioni
standard di cui al punto 3.13 ¢ costruire la curva di taratu-
ra nporiando su carta millimetrata in ordinata le assorban-
ze e 1n ascissa le relative concentrazioni.

6.5. Dosagglo

5.5.1. Rilevare di seguito le assorbanze delie soluzioni
campione dopo aver effettuato, se meccssario, le eventuali
diluizioni e wiilizzando come bianco la soluzione estracnte
(3.2).

§.5.2. Riportare i valori trovati di assorbanza sulla curva
di taratura e leggere i corrispondenti valori di concentra-
Zione.

6. Espressione dei risultati
6.1. I contenuti in ferro, manganese, zinco e rame assimi-
tabili si esprimono in mgfkg, con il seguente numero di ci-
fre decimali:

- due, se la concentrazione & inferior: a 2 mg/kg;

- una, se la concentrazione & compresa tra 2 e 20 mg/ke;

- nessuna, se¢ la concentrazione & superiore a 20 mg/kg,

6.2. Effettuare i calcoli ulilizzando la seguente espres-
sione:

AV
C= 1000 ——
p

dove;

C & la concextraziore de! metallo mel terreno, espressa in
mg/kg;

A & la concentrazione del metallo, espressa in mg/l, rica-
vata dalla curva di taratura;

V &il volume della soluzione estraente, espresso in litri;

P & ia massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammt.
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DETERMINAZIONE DI FERRO, MANGANESE, ZINCO E
RAME ASSIMILABILI (METODO LAKANEN ED ERVIO)

1. Oggetto e campo di applicazione

1.1. Descrizione di un metodo per la determinazione di
ferro, manganese, zinco e rame «assimilabilis,

1.2. 1l metodo & applicabile a tutti terreni con pH in acqua
non superiore a 6,5 {cfr. metodo 7).

2. Principio

1l metodo prevede I'estrazione dei metaili dal terreno me-
diante una soluzione, tamponata a pH=4,65, a base di
EDTA (acido etilendiamminotetracetico) ¢ ammonio acets-
to. La determinazione dei cationi estratti viene effettuata
per via spettrofotometrica in assorbimento atomico.

3. Reagenti

Nel corso dell’analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente ¢ reagenti di qualith analitica riconosciuta.
3.1. Ammonio idrossido, NH4OH, soluzione 1:10 (v/v):
diluire 100 m] di ammonio idrossido al 30% (p=0,892) a
1000 ml con acqua.

3.2. Acido acetico, CH:CO:H, soluzione 1:10 (v/v): dilui-
re 100 ml di acido acetico al 99% (p=1,05) a 1000 ml con
acqua.

3.3. Soluzione estraente (EDTA 0,02 molfi, CH:CO:NH.
0,5 mol/1); sciogliere 38,5 g di ammonio acetato in 500 ml
di acqua in un becher da 1000 ml. Addizionare 25 ml di
acido acetico al 99% ¢ 5,845 g di EDTA ¢ solubilizzare.
Portare il pH della soluzione esattameate a 4,65 +0,05
mediante aggiunta di ammonio idrossido (3.1) o acido
acetico (3.2). Travasare quantitativamente in un matraccio
tarato da 1000 ml e portare & volume con scqua. Controlla-
re i} pH di tanto in tanto ed eventualmente aggiustario a
4,65 come sopra descritto.

3.4, Soluzione estraente per la preparazione degli standard: -

sciogliere 77 g di ammonio acetato, CHsCOONHs, in 500
mt di acqua in un becher da 1000 m). Addizionare 50 ml di
acido acetico al 99% ¢ 11,69 g di EDTA e solubilizzare.
Portare il pH della soluzione esattamente 2 4,65 40,05 me-
diante aggiunta di ammonio idrossido (3.1) o acido acetico
(3.2). Travasare quantitativamente in un matraccio tarato
da 1000 m! e portare a volume con scqua. Tappare ed
omogeneizzare.

3.5, Acido cloridrico, HC1, soluzione 1:1 (v/v): diliive
500 mi di HC1 al 37% (p==1,186) con 500 m) di acqua.
3.6. Acido nitrico, HNOs, soluzione 10 ml/l: diluire 10 ml

di HNO) al 65% (o=1,40) in un matraccio tarato da 1000
ml coz acqua fino a volume.

3.7. Acido nitrico, HNOs, soluzione i:1 (v/v): diluire 500
mi di HNO: al 65% (p= 1,40} con 500 ml di acqua.

3.8. Acido cloridrico, HCI, soluzione 10 mi/l: dilaire 10
ml di HCl al 37% (p=1,186) in un matraccio tarato da
1000 m! con acquz fino a volume.

3.9. Fervo, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Fe:
pesare 1,0000 g di filo di ferro purissimo per spettrografia
e porlo in un becher da 250 m}. Addizionare lentaments 50
mi di HNOs (3.7) ¢ coprire con un vetro da orologio. Far
reagire a temperatura ambiente per 30 minuti e porre
quindi il becher a bagnomaria per un‘ora. Successivamente
scaldare su pisstra fino a dissoluzione completa del metal-
lo. Travasare quantitativamente in un matraccio tarato da
1000 m) e poriare a volume con acqua. Tappare ed omoge-
neizzare,

3.10. Manganese, soluzione standard madre a 1000 mg/l di
Mn: pesare 1,0000 g di manganese metallico purissimo per
spettrografia ¢ porle in un becher da 250 ml. Addizionase
lentamente HNOs (3.7) nella minor quantita possibile per
solubilizzare il manganese e coprire con un vetro da orolo-
gio. Lasciar reagire a temperatura ambiente fino a comple-
ta dissoluzione del metallo. Travasare quantitativamente in
un matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con
HCIi (3.8). Tappare ed omogeneizzare.

3.11. Zinco, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Zn:
pesare 1,0000 g di zinco metallico purissimo per spettro-
grafia ¢ porlo in un becher da 250 mi. Addizionare jenta-
mente HCI (3.5) nella minor quantith possibile per solubi-
lizzare lo zinco e coprire con un vetro da orologio. Lasciar
reagire & temperatura ambiente fino a completa dissoluzio-
ne del metallo. Travasare quantitativamente in un matrac-
cio tarato da 1000 ml e portare a volume con HCl (3.8).

Tappare ed omogeneizzare.

3.12. Rame, soluzione standard madre a 1000 mg/l di Cu:
pesare 1,0000 g di filo di rame metallico purissimo per
spettrografia ¢ porlo in un becher da 250 ml. Addizionare
leatamente HNO» (3.7) nella minor quantith possibile per
solubilizzare il rame ¢ coprire con un vetro da orologio,
Lasciar reagire a temperatura ambiente fino a completa dis-
sofuzione del metsllo. Travasare quantitativamente in un
matraccio tarato da 1000 ml e portare a volume con HNO,
(3.6). Tappare edd omogeneizzare.

3.13. Soluzione standard mntermedia a 200 mg/l di ferro e
manganese: dalle soluzioni 3.9 ¢ 3,10 prelevare esattamen-
te 200 m} di ciascuno standard trasferendo le aliquote in un
matraccio tarato da 1000 ml. Portare a volume con acqua,
tappare od omogeneizzare.
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Quantitd da prelevare, ml
Soluzione 3.13 25 50 100 125 150
Soluzione 3.14 5 10 25 50 75
Concentrazioni raggiunte, mg/l
Ferro 10 20 40 50 60
Manganese ic 2 40 S50 60
Zince i 2 5 10 15
Rame 1 2 5 10 15

Tabella 38.1. Soluzioni standard di lavoro.

3.14. Soluzione stendard intermedia a 100 mg/l di zinco e
rame: dalle soluzioni 3.11 e 3.10 prelevare esattamente
100 ml di ciascuno standard trasferendo le aliquote in un
matraccio tarato da 1000 ml. Portare & volume con acqua.
lappare ed omogeneizzare.

3.18. Soluzioni standard di lavoro: dalle soluzioni 3.13 ¢
3.14 prelevare con buretta di precisione l¢ aliquote indicate
m tabella 38.1, ponendole in matracci tarati da 500 ml.
Addizionare a ciascun matraccio 250 ml di soluzione 3.4 ¢
portare a volume con acqua. Tappare ed omogeneizzare.
Le soluzioni cosi ottenute hanno le concentrazioni indicate
wn rabella 38.1.

4. Apparecchiatura

Corrente attrezzatura da laboratorio e in particolare:

4.1, Agitatori rotativi a 40 giri al minuto o agitatori oscil-
lanti & £20+ 140 cicli a! minuto.

4.2, Spettrofotometro ad assorbimento atomico con even-
tuale fornetto a grafite,

4.3. Filtri esenti da metalli del tipo Whatman 42.

5. Procedimeanto

5.1. Preparazione del campione per I'analisi

Preparare il campione come descritio nel metodo 2, setac-
ciato & 2 mm.

§.2. Presa del campione

Pesare 20 g di terreno porli in un matraccio o in una beuta
<a 250 ml.

§.3. Estrazione

Aggiungere al terreno 100 ml di soluzione estraente (3.3),
sgitare in agitatore per 30 minuti ¢ filtrare in contenitori di
plastica muniti di 1appo.

5.4. Curva di taratura

§.4.1. Preparare la curva di taratura allo spettrofotometro
it assorbimento atomico ¢on acetilene come combustibile,
aria come comburente e le seguenti lunghezze d’onda:

Ferro 284,3 nm
Manganese 279.5 om
Zinco 2139 nm
Rame 324,8nm

5.4.2. Definire per lo strumento in dotazione condizioni
tali da rispettare la proporzionalith tra |'dssorbanza e la
concentrazione delle soluzioni standard di cui al punto
3.15.

£.4.3, Predisporre sullo strumento la lampada specifica per
I'elemento da dosare selezionando Ia lunghezza d'onda ri-
portata in 5.4.1. Azzerare lo spettrofotometro usando come
bianco la soluzione 3.3.

5.4.4. Rilevare di seguito le assorbanze delle soluzioni
standard di cui el punto 3.15 e costruire la curva di taratu-
ra riportando su carta millimetrata in ordinata le assorban-
ze e in ascissa le relative concentrazioni.

5.5. Dosaggio

5.5.1. Rilevare di seguito le assorbanze deile soluzioni
campione dopo aver effettuato, se necessario, le eventuali
diluizioni e utilizzando come bianco la soluzione estraente
(3.3).

§.5.2. Riportare i valori trovati di assorbanza sulla curva
di taratura ¢ leggere i corrispondenti valori di concentra-
zione.

6. Espressione dei risultati

6.1. I contenuti in ferro, manganese, zinco e rame assimi-
labili si esprimono in mg/kg, con il seguente numero di ci-
fre decimali:

- due, se la concentrazione ¢ inferiore a 2 mg/kg;

- una, se la concentrazione & compresa tra 2 ¢ 20 mg/kg;

- nessuna, se la concentrazione & superiore a 20 mg/kg.
6.2. Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
sione:

AV
C= 1000 —
p
dove:
C & la concentrazione del metallo nel terreno, espressa in
mg/kg;
A & la concentrazione del metallo, espressa in mgfl, rica-
vata dalia curva di taratura;
V 2l volume della soluzione estraente, espresso in litri:

P 2 la massa del terreno sottoposto ad anslisi, in grammi.
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METODO 39

DETERMINAZIONE DEL BORO SOLUBILE

1. Dggetto e campo di applicazione

Descrizione di un metodo per la deierminazione del boro
solubile in acgBa.

11 metodo & applicabile a tutti i tipi di suolo con una con-
centrazions in boro superiore a 0,1 mg/kg di terreno.

2. Principio

11 metodo prevedo i'estrazions del boro dal terreao median-
te una scluzione acquosa a base di cloruro di magnesio
mantenuta in ebollizione per pochi minuti ¢ la determina-
zone del boro cos} estratto mediante colorimetria con azo-
metina H.

3. Reagentl

Nel corso dell'analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
2a equivalente e reagenti di qualith analitica riconosciuta.
3.1, Mzguesio cloruro MgClz- 6H20, soluzione estreente
2 g/t solubilizzare 2 g di MgCh+6HzO in 500 mi di ac-
qua contenuta in un bacher da circa 800 ml. Travasare
quaniitativamente in un neatraccio tarato da 1000 mi e por-
tare a volume con acqua. Tappare od omogeneizzare. Con-
servare 1a soluzione in contenitori di plastica.

3.2. Sodio idrossido, NaOH, soluzione 100 g/l: solubiliz-
zare 100 g di sodio idrossido gocce in S00 m) di acqua
contenuta in un bechar da circa 800 ml. Travasare quanti-
tativamente in un pzatraccio tarato da 1000 ml e portare a
volume coa acqua. Tappare ed omogeneizzare, Conservare
1a soluzione in contenitori di plastica.

3.3. Azometina H: se non disponibile in commercio, solu-
bilizzare 19,24 g di acido 8-ammino-1-naficlo-3,6-disolfo-
nico, NH:CrnH(OHYSO:Na)SO:H - H:0, in 1000 ml di
scqua contcnuta in ua becher da circa 1500 ml. Scaldere
leggermente sino a dissoluzione totale, portare a pH=7,0
con la soluzione di sodio idrossido (3.2). Addizionare
goccia a gocela acido cloridrico concentrato (p=1,186)
agitando vigorosamente sino a pH=1,5. Aggiuagere 20 ml
di aldeide salicilica, 2-HOC:H.CHO, (p=1,166) ed agitare
Ia soluzione con agitatore magnetico per 3 ore. Lasciare a
nposo la soluzione per almeno 16 ore. Filtrare 1l
precipitato attraverso un buchner, lavars con etanolo per
cnque volte ed essiccare per 3 ore a 1000°C. Conservare
il sale cocsi ottesuto in contenitors di plestica ed 1o
essiccatore.

3.4. Acido acstico, CH3CO:H, soluzions 100 mi/i: diluire
1n un matracsio tarato da 1000 mi contenete S00 mi di ac-
qua 100 m! di acido acetico glacisls, CH:CO:H (p=1,05) ¢
portare a volume con acqua.

3.5. Soluzione tampone: Solubilizzare 280 g di ammonio
acctato, 20 g di potassio acetato, 4 g di sale disodico del-
1'acido nitrilotriacetico, HO:CCH:N(CH200:Na): - H:0, al
99%, e 20 g di EDTA in 700 m! di acido acetico 100 mi/|
(3.4) contenuti in un matraccio tzrato da 10600 ml ¢ portare
a volume con acqua. La soluziove, su.bile nel tempo, va
conservala s un contenitore di plastica.

3.6. Reagente colorimstrico: pesare 1,0 g di azometing H
(3.3) e 2,2 g di acido ascorbice, CeHsQs; porli in un be-
cher di plastica contencnte 50 mi di sequa. Addizionare 50
ml di soluzicae tampone (3.5) e, dopo disscluzione, trava-
sare quantitativamente in un mstraccio taraio da 250 mi.
Portzre a volume con soluziove tampogs (3.5). Teppare ed
omogeneizzare, Conssrvare in un contenitere di plastica in
frigorifero. La soluzicue & stabile per 3+4 giorai.

3.7. Boro, soluzione standard madre a 100 mg/l di B: pe-
ssre 0,5716 g di acido borico HsBO» e perli in wa matrac-
c1o tarato da 1000 ml. Solubilizzare con 500 ml di acqua e
portare a volume. Tappare sd omogencizzare conservando
poi 1a soluzionz in contenitore di plastica.

3.8. Boro, soluzione standard a 10 mg/! di B: prelevare 50
mi di soluzione 3.7 e diluirli a volume in un matraccio ta-
rato da 500 ml con scgqua. Tappare ed omogeneizzare con-
servando poi la soluzione in contenitore di plastica.

3.9 Soluzioni standard di lavoro: prelevare dalla soluzione
3.8, con buretta di precisione, 5,0, 10,0, 20,0 ¢ 40,0 ml ¢
porli in matracci tarati da 500 ml contenenti 250 mf di ac-
qua ¢ 1 g di cloruro di magnesio MgClz-6Hz0, portare
quindi a volume con acqua. Si ottengono in tal modo quat-
tro soluzioni standard a 0,1, 0,2, 0,4 ¢ 0,8 mg/l di boro.

4. Apparecchiatura

Corrente sttrezzatura da Isboratorio esente da boro e in
patticolare:

4.1, Spettrofotometro vis.

4.2, Piastra eletirica riscaldante.

4.3, Beute da 250 m! con cono smeriglio normalizzaio e
refrigeranti a ricadere.

5. Procadimento

5.1. Preparazions del campion2 per 'anglisi
Preparare il campione come descritto nel metodo 2, setac-
cato a 2 mm.

B.2. Estrazione

5.2,1. Pesare 50 g di terreno porli in una beuta da 250 ml.
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5.2.2. Agpiungere 100 mli di soluzione estraente (3.1), ad-
dizionare 2+3 g di carbore attivo, tappare la beuta con il
refrigerante ¢ portase su piastra riscaldante fino all'ebolli-
zione, mantenendola per 5§ minuti. Raffreddare e filtrare in
un contenitore di plastica munito di tappo.

5.3. Prova in bianco

Effettuare parallelamente una prova in bianco nelle stesse
cordizioni, omettendo il campione.

5.4, Colorimetria

Prelevare 10 mi del filtrato di cui al punto 5.3 ¢ porli in un
becher di plastica da 25 mi ¢ contenente 5 ml di reagente
colorimetrico (5.6) ed agitare. Lasciare reagire a tempera-
fura ambiente, agitando di tanto in tanto, per un'ora. Leg-
gere ['estinzione della soluzione colorata a 420 nm in cu-
vetia da 20 mm di cammino ottico 2llo spettrofotometro
contro la prova in bianco.

B.5. Curva di taratura

Preparare la curva di taratura sottoponendo slla stessa pro-
cedure di cui al punto 5.5 10 mi di ciascuna soluzione pre-
parata come al punto 3.9. Si avranno in tal modo rispetti-

vamente le estinzioni delle soluziont standard di 0,1, 0,2,
0,4 0,8 mg/l di B.

Costruire la curva di taratura meitendo in ordinata I'estin-
zione ed in ascissa le concentrazioni di boro.

6. Espressione dei risultati

6.1. 1l contenuto in boro solubile si esprime in mg/kg, con
due cifre decimali.

6.2. Effettuare i calcoli utilizzando la seguente espres-
sione:

A-V
C= 1000 e
P

dove:

C & la concentrazione di boro nel terreno, cspressa in
mglkg;

A & la concentrazione di boro, espressa in mg/l, ricavata
dalla curva di taratura;

V & il volume della soluzione estraente, espresso in litri;

P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi,
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DETERMINAZIONE DE! CLORURI SOLUBILI IN ACQUA

1. Oggetto e campo di applicazions

Descrizione di un metodo colorimetrico per la determina-
zione dei cloruri solubili in acqua.

Il metodo & applicebile a tutti i tipi di terreno.

2. Principio

Il metodo prevede ['estrazicnie dei cloruri dal terreno con
acqua. Addizionando all'estratto acquoso joni ferrici e
mercario fiocianato si forma un complesso ferro-tiocianato
con colore 1Gs50 intenso, stabile e proporzionale alla con-
centrazione dei clorun.

3. Reaganti

Nel corso dell"analisi utilizzare acqua distillata o di purez-
za equivalente ¢ reagenti di qualith analitica riconosciuta.
3.1, Allume ferrico, soluzione: sciogliere 50 g di ferro
ammionio solfato, Fe(NH)($04):6H:0, in 200 ml di 2c-
qua, eddizionare 380 ml di HNOs al 65% (p=1,40) e far
bollire per cssidare il ferro bivalente ed eliminare gli ossidi
di azoto.

3.2. Mercurio tiocianato, Hg(CN8)2, soluzione 3 g/l in
metanolo: sciogliers 1,5 g di Hg(CNS): in 500 ml di meta-
nolo. Conservare la soluzione in bottiglia scura ed attende-
re un giomo prima di usaria.

3.3. Sodio clorure, NaCl, soluzione standard madre a 1 g/l
di Cl: pesare 1,649 g di NaCl, seccato per un ora a 600°C,
in 500 mi di acqua contenuia in un becher da 800 ml. Tra-
vasare quantitativamente in un matraccio tarato da 1000 ml
e portare a volume con acqua.

3.4. Cloro, soluziope standard intermedia a 10 mg/l di Cl:
prelevase 10 ml di soluzione 3.3 e diluire & volume con
scqua in un mairaccio tarato da 1000 ml.

3.5, Carbone decolorante esente da cloro.

4. Apparecchiatura
Correate attrezzatura da laboratono e in particolare:
4.1. Spettrofotometro vis.

5. Procedimento

5.1. Prsparszione del campione per 'analisi

Preparare il campione come descritto nel metode 2, seiac-
ciato a 2 mm.

5.2. Estrazione

5.2.1. Pesare 40 g di terreno porli in un becher da 250 ml.
Aggiungere 100 mi di acqua, 0,25 di carbone decolorante,
agitare e lasciare a riposo per una notte,

§.2.2. Filtrare in un recipiente asciutto e munito di tappo.

5.3. Prova in bianco

Effettuare parallelamente una prova in bianco nelle stesse
condizioni, cmettendo il campione,

5.4. Curva di taratura

5.4.1. In una serie di palloncini tarati da 100 ml introdurre
con buretta di precisione 10, 30, 50 e 80 mi deila soluzio-
ne 3.4, Aggiungere [0 ml! di allume ferrico (3.1) ¢ 5 ml di
mercurio tiocianato {3.2).

£.4.2. Diluire esattamente a 100 ml con acqua, attendere
10 minuti ed eseguire la lettura fotometrica a 463 nm in
cavetta da 20 mm di cammino ottico-atlo spetrofotometro
contro ia prova in bianco 5.3. Si avranno in tal modo rni-
spettivamente le estinzioni delle soluzioni standard di 1, 3,
Se8mgidiCl

5.4.3. Costruire la curva di taratura mettendo in ordinata
{'estinzione ed in ascissa le concentrazioni di cloro.

5.5. Colarimetria

5.5.1. Prelevare 20 mi del filtrato di cui al punto 5.2 ¢
porli in un watraccio tarato da 100 ml. Aggiungere 10 ml
di allume ferrico (3.1) e 5 mi di mercurio tioctanato (3.2).

5.5.2. Diluire esattamente a 100 ml con acqua, attendere
10 minuti ed eseguire la lettura fotometrica 2 463 nm in
cuvetta da 20 mm di cammino ottico allo spettrofotometro
contro I prova in bianco (5.3).

6. Espressione dei risultati

6.1. 1l contenuto in cloruri solubili si esprime in mg/kg,
con una cifra decimale.

6.2. Effettuare i calcoli wtilizzando la seguente espres-
sione:
c-1000. Y
P
dove:
C & la concentrazione di cloruri nel terreno, espressa in
mg/kg;
A & la concentrazione di cloruri. espressa in mg/l, ricava-
ta dalla curva di taratura;

V 2 il volume della soluzione estraente, espresso in litri;
P & la massa del terreno sottoposto ad analisi, in grammi.
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METODO 41

DETERMIMNAZIONE DELLO ZOLFO DA SOLFATI

1. Oggetto 8 campo dl applicazions

Descrizions di un matodo turhidimetrico per la determina-
pione dei solfati net teerent.

I metodo 3 spplicabite 2 rutti § [ipi di terreno.

2. Prnciplo

I metodo prevede 'estrazione dei solfiti dal terreno con
scido cloridrico ¢ il daraggio per via turbidimetrica.

3. Reagentl

Nel corso dell'analist utilizzare acqua distillata o di pusez-
za equivalente © reapenti di qualith analitica riconoscivta.
3.1, Acido cloridrico, HCI, at 37% (p=1,186),

3.2, Bario clorwrn, Ball- 2H0, in ¢rismlli da 20460
mesch.

3.3. Zoifo, solurione stendard madre & 100 mg/l di §; pe-
sare 05434 g di potassio solfuto, X:004, essiccato a
105°C, ¢ porli in un matraccio taray de 1000 mi, Solubi-
lizzars con acqua ¢ portare a volume. Tappare ed omoge-
BeIZZArS,

3.4. 3oluzioni standard di lavota: pretevare dalla soluzione
3.3, con buretta di precisions, 0, 12,5, 25, 50, 75, 100 ¢
150 ml ¢ porli in matracci carati da 500 ml contenenti cia-
seuno 50 ml di HCU (3.1) ¢ portacs a volume con acqua. 5i
ottengono in tl modo quatten soluzioni wandadd 8 0, 2,5,
5, 10, 15, 20 ¢ 30 mg/1 di 201fo,

4. Appareschliztura

Corrente attrezzatura da laboratorio ¢ i particolare:
4.1, Piastea elettrica

4.2. Spettrofotometro vis.

4.3, Caria da filtro lipy Whatiman n. 42, esente du solfati.
Nel caso di presenza di solfati, lavare Is carts con scqua
rcidula per HCI (2.1).

8. Procedimento

E.%. Preparazions del campione per I'znghisi
Preparase il campions come deseritto nel metcdo 2, satac-
cteto 8 2 m

6.2. Eztrazione

§.2.1, Pesare 10 g di terreno porli in un becber da 25¢ nd.
Agginngsre 150 ml di acqua e 25 m! di HCL (3.1), Cessata
I'effervescenza fer hollire su pisstra elettrica 4.1 per 30
nunuti,
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8.2.2. Travasare quantitutivamente in un motraccio terzto
ds 250 ml e portare 2 volume con acqua. Tappare, omoge-
neizzare ¢ filtrare in un contenitore munito di tappo

5.3. Prova in bianco

Prelevare 25 m} del filtrato di cui al punto 5.2.2 e porli in
un matraceio tarato da 50 ml, portare @ volwne ¢on acqua,
tappare ed omogéneizzare,

§.4. Curva di taratura

§.4.1. In una serie di palloncini tarati da 50 m) wundurre
con buretta di precisione 25 mi di cisscuna delie soluzioni
standard 3.4 ¢ sotioporla alle stesse procedure riportals in
4.5, St svranno in tal modo e estinzion delle soluZioni
standard di 0, 2,5, 8, 10, 15, 20 ¢ 30 mg/! di 20l

§.4.2, Costruirs la curva &i tarotura mettendo n ordingia
Pestinzione ed in ascissa le concentrazioni di 2oifo.

5.6, Turbidimatria

8.5.1. Prelevare 25 mi del filteato di cui &l punto 5.2.2 ¢
porti in un matraccio araw da 50 mil. Aggiunger: 0.5 g i
BaCl: (3.2) e lasciare a riposo 8 temperatura smabiente per
15 minuti, agitando frequentemente. Trascorso tale tempo
pottace g volume con acqua, tapparé ed omogencizzape.
5.5.2, Legpere immediatamante Vestiozione della sospen-
stone slla Junghezza d'onda di 420 nm in cella da 10 mm
di cammino ottrco allo spettrofotometro contro 1a prova in
bianco 5.3.

&. Espressione dal dsultati

6.1. I contenuto in zolfo si esprime in mg’kg. senza cifre
decimali.

6.2, Effettuore i calcoli wilizzando la seguents espres-
stone:

Ca 1000 i‘—?—"'

dove:

C & J2 concentiazione di 2010 nel terieno, esprassa in
gk

A 2 Ia concentrazione ¢ 20lfo, espressa in mg'l, ricavaia
dalis curva di tgratura;

D &l farcore 4 dilvizione;
V il voluine, espresso in litri (0,25);
P tla masea de! terreno sotioposto ad anclisi, m gramm.

6.3, Per esprisnere if risultato i SO. moltiniicare il valore
tecvito per il futtore 2,995,

FRARCESCO MNOCITA, redeitore
ALFONSO ANDRIANI, vice redatfore

(4651391) Roma - Istituto Poligrafico ¢ Zexca dello Siato - S.





