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. CEL

Celem procedury jest ustalenie sposobu oznaczania zawartosci fosforu w wyciggu wodnym
sporzadzonym z gleby rolniczej metodg atomowej spektrometrii emisyjnej ze
wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie sprzezonej (ICP-OES).

. PRZEDMIOT — ZAKRES
Przedmiotem badan s3 gleby.

Dolna granica oznaczalnosci: 1,0 mg-kg™.

. OZNACZENIA
Fosfor (Pr20).

. KWALIFIKACJE PERSONELU
Pracownik prowadzacy badanie powinien posiadac: min. srednie wyksztatcenie chemiczne
oraz do$wiadczenie analityczne.

. ODCZYNNIKI I WZORCE
» Woda dejonizowana
e Roztwor wzorcowy fosforu dedykowany do oznaczania na ICP-OES

. WYPOSAZENIE

e Spektrometr emisji optycznej z plazmg wzbudzona indukcyjnie (ICP-OES)

o Wytrzasarka

e Wirdwka

e Waga techniczna

» Pojemniki polipropylenowe o pojemnosci 50 cm3, odpowiednie do wirowania
e Pipety automatyczne o pojemnosci 1 i 10 cm3Suszarka laboratoryjna

. WARUNKI PROWADZENIA BADAN
Badania prowadzone sg w temperaturze otoczenia.

. OPIS POSTEPOWANIA

8.1 Pobieranie probki gleby
o Pobrac probke ogdlng gleby z warstwy 0-5 cm
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Aby sporzadzi¢ prébke ogdlng nalezy pobraé do 20 probek pierwotnych
(pojedynczych) réwnomiernie z powierzchni pola, ktére ma reprezentowac prébka
ogolna

Prébka ogdlna (usredniona) powinna reprezentowac obszar uzytku rolnego o
zblizonych warunkach przyrodniczych (typ, rodzaj i gatunek gleby, uksztattowanie
terenu) i agrotechnicznych (przedplon, uprawa, nawozenie)

Powierzchnia uzytku przypadajgca na prébke ogdlng, przy wyréwnanej pod
wzgledem glebowym powierzchni i zblizonym uksztattowaniem terenu, nie moze
przekroczy¢ obszaru 4 ha.

Prébke ogolng nalezy przygotowac oddzielnie dla kazdej uprawy.

Prébki ogdine powinny by¢ zaznaczone na dokfadnie wykonanym szkicu, opatrzone
kolejnymi numerami wraz z okreSleniem powierzchni pola, ktdrg reprezentuja.
Prébki pobrane z uzytkdw zielonych muszg by¢ oprocz numeru oznakowane X.

8.2 Przygotowanie probki do badan

Prébka do czasu analizy powinna by¢ przechowywana w temperaturze 2-5°C.
Prébke gleby po skwartowaniu nalezy wysuszy¢ (suszenie na powietrzu wg normy
PN-ISO 11464:1999).

8.3 Etapy postepowania

Oznaczanie wilgotnosci ( wg. Procedury PB-11 wyd. 3 zdn. 15.03.2010r.)

a)
b)
C)
d)
e)
f)

9)
h)

Wysuszy¢ otwarte naczynko wagowe w suszarce laboratoryjnej przez 1 h w
temperaturze 105°C

Suche naczynko zamkng¢ i umiesci¢ w eksykatorze do ostygniecia do temperatury
pokojowej (ok. 0,5 h)

Zwazyc¢ puste naczynko

Do suchych naczyniek odwazy¢ ok. 10 g osadu i zwazy¢ naczynko z osadem
Otwarte naczynka z osadem suszyé przez 2 h suszarce laboratoryjnej w
temperaturze 105°C

naczynka z osadem zamkng¢ i umiescic w eksykatorze do ostygniecia do
temperatury pokojowej (ok. 0,5 h)

zwazy¢ naczynka z osadem

obliczy¢ wilgotnos$¢ z zaleznosci:

(mm — ms) * 100%

W (%) = mm
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gdzie:

W - wilgotnos¢ prébki (%)
mm - masa mokrego osadu
ms - masa suchego osadu

i) czynnosci opisane w punktach od €) do h) nalezy powtarza¢ do osiggniecia statej
masy probki (tj. 0,5% ostatniego wyniku)

Ekstrakcja

e Odwazy¢ 0,5 g suchej i rozdrobnionej probki (po uprzednim oznaczeniu
wilgotnosci) do naczynia z polipropylenu

o Zalac¢ probke 25 cm? wody destylowanej

o Wytrzasac probke przez 30 min

e Odwirowac prébke przez 15 min przy obrotach 4 rpm

» Supernatant przenie$¢ do nowego naczynia.

Analiza

e W uzyskanym supernatancie oznaczy¢ fosfor metodg atomowej spektrometrii
emisyjnej ze wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie sprzezonej (ICP-OES).

8.4 WpyrazZenie wynikow
Stezenie P podaje sie w g P-kg* suchej masy probki.

8.5 Zapewnienie jakosci

W celu zapewnienia jakosci i sprawdzenia systemu pomiarowego (odczynniki,
urzadzenie mierzace, przygotowanie prébki) oraz trybu postepowania z probka,
stosuje sie dedykowany do oznaczania na ICP-OES roztwdr wzorcowy fosforu o
stezeniu 1000 pg-cm=3. Roztwdr wzorcowy przechowywany w pojemniku z
polipropylenu w temperaturze pokojowej jest trwaly przez okoto 6 miesiecy.
Mozliwe jest rozcienczenie wodg danego wzorca w zaleznosci od spodziewanych
wynikéw probek.

Nalezy wykonywac réwniez analize probek rownolegtych (co 10 prébka na serie
pomiarowg) oraz analize wzorca kontrolnego ( jeden raz w serii pomiarowej).




8 Narodowe Centrum

Badan i Rozwoju

"'\:\ ~

WaterPUCK

BIOSTRATEG

SYSTEM ZARZADZANIA LABORATORIUM )
ZAKEADU OCHRONY SRODOWISKA INSTYTUTU MORSKIEGO W GDANSKU

<VUT A
\‘\ O

¢ N
N @
“ I 7 %
P .
e
4
L ]
It o
N~

GpaAN®

IM>

Procedura PB-41

' Oznaczanie fosforu w glebie w wyciggu

wodnym

Wydanie nr 1

Data 22.06.2018 r.
Aktualizacja 0
Strona/Stron 6 /7

Do okreslenia oddziatywan charakterystycznych dla danej probki (efekt matrycy)
mozna zastosowa¢ metode dodatku wzorca.

8.6 Kontrola badan i stwierdzone nieprawidfowosci w badaniach

Kontrola lub weryfikacja badan musi by¢ wykonana zgodnie z planem kontroli jakosci badan
— Procedury ogodlne: PO-05 ,Dziatania korygujace i zapobiegawcze” oraz PO-08 ,Audit

wewnetrzny”.

Nieprawidtowosci w badaniach stwierdzone przez Personel lub Kierownika Laboratorium

powodujg powtdrne wykonanie badania przez osobe upowazniong.

9. WYKAZ POWOLANYCH DOKUMENTOW

- Pietrzak S., Majewska Z., Wesotowski P., 2016. Przydatno$¢ wskaznika wysycenia gleby
fosforem do oceny ryzyka wynoszenia tego skfadnika w splywie do wod
powierzchniowych- studium przypadku, Woda-Srodowisko-Obszary Wiejskie, T. 16 Z. 2

(54), 89-98, ISSN 1642-8145

9.1 Dokumenty normatywne

- PN-ISO 11464:1999 - wersja polska. Jakos¢ gleby -- Wstepne przygotowanie probek do

badan fizyczno-chemicznych

— PN-R-04031:1997 — Analiza chemiczno-rolnicza gleby. Pobieranie prébek.

9.2 Dokumenty Systemu Zarzadzania Laboratorium

PO-03 Postepowanie z materiatami pomocniczymi i odczynnikami

PO-05 Dziatania korygujace i zapobiegawcze
PO-07 Ochrona praw wilasnosci i zachowanie poufnosci

PO-08 Audit wewnetrzny
PO-11 Nadzor nad wyposazeniem

PO-12 Pobieranie prébek pierwotnych oraz postepowanie z prébkami pierwotnymi i

analitycznymi
PO-13 Kontrola jakosci badan

10. INFORMACIE DODATKOWE
Do procedury nie dotgczono.
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11. WYKAZ ZMIAN
Numer karty | Data wydania Podpis KJ Podpis
Zmian uzytkownika

Weryfikacja oznaczania fosforu w glebie w wyciggu wodnym w:
S. Pietrzak, G. Pazikowska-Sapota, G. Dembska, L. Dzierzbicka-Gtowacka, M. Urbaniak, Z.

Majewska, D. Juszkowska, A. Cichowska Ryzyko wynoszenia fosforu w sptywie
powierzchniowym z gruntdéw rolnych nadbattyckiej gminie Puck - prezentacjia na The 9th
International Phosphorus Workshop nt. “Putting phosphorus first? How to address current and
future challenges”, 8-12 lipca 2019 r., Zurich

Podziekowania:

Opracowana metoda to efekt realizacji projektu WaterPUCK o numerze
BIOSTRATEG3/343927/3/NCBR/2017 finansowanego w przez Narodowe
Centrum Badan i Rozwoju (NCBIiR) w ramach programu BIOSTRATEG IlI.



