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1. PROBENAHME
nach TGL 24300/12

2. PROBENVORBEREITUNG
nach TGL 25418/02

N TOQipxig, Posttach 1068

3. PRUFMITTEL — REAGENZIEN

3.1. Eisenbestimmung

— Amoniumacetat (CH;COONH,), 5mol/l (M)

— Salzséaure (HCl), z.A., konz., 6M, 1M und 0,5M Lé-
sung

— Hydroxylaminhydrochlorid {NH,OH - HCl), 5%ige
Losung -

— o-Phenantrolinhydrochiorid {CyaHgN; - HCI - H,0),
2.A., 1%ige Losung
Anmerkung: Haltbarkeit ohne Kdhiung begrenzt

- Eisen(lll)-oxid (Fe,0,), 2. A.

3.2. Extraktion — dithionitisliches Eisen
— Natriumcitrat (Na;CgHsO; - 2H20), 2.A., 0,3M Lésung
— Natriumhydrogencarbonat (NaHCO;,), 2. A., 1M Lé-
sung
— Natriumdithionit (Na,S,0,), z. A.
— Natriumchlorid (NaCl), z.A., geséttigte Losung -

3.3. Extraktion — oxalatlosliches Eisen

310,2M Lésung aus Ammoniumoxalat

[(NH,4)2C,04 - 2H,0), 2.A. sind mit 2 | 0,25M Oxalsaure
({COOR), - 2H,0}, z.A., zu mischen. Die Extraktions|d-
sung ist unter Verwendung von Ammoniaklésung
(NH.«;OH), z.A., oder Oxalsaure auf pH3 0 einzustellen.

S 3 4. Extraktion — EDTA-l6sliches Eisen
— EDTA0,05M Losung:
74,6 g KCl und 18,6 g Chelaplex IH
{C1oH140gH2Na; - 2H,0) in destilliertem Wasser auf
. 1l auffiillen
— EDTA0,02M Lésung:
10mi 0,05 M EDTA-Losung und 15mi 1 MKCI- Losung

4. DURCHFUHRUNG DER PROFUNG

4.1. Allgemeines

Nachfolgend wird die photometrische Eisenbestim-
mung festgelegt. Ais Alternative ist die Bestimmung
mittels Atomabsorptionsspektrometrie zuldssig.

4.2. Dithionitiosliches Eisen

4.2.1. Extraktion

1,0g lufttrocckener Feinboden ist in einem 50-mi-Zentri-
fugenglas mit 40ml Natriumcitratlosung und Sml Na-
triumhydrogencarbonatidsung zu versetzen und in ei-
nem Wasserbad auf 80°C + 2K zu erhitzen. 1g festes
Natriumdithionit ist unter starkem Rihren zuzugeben.
Die Temperatur ist 15min bei 80°C zu halten, dabei ist

- zeitweise zu rihren. Danach ist die Lésung durch Zen-

trifugation abzutrennen und in einen 250-mi-Kolben zu
dekantieren. AnschlieBend ist die Extraktion zu wie-
derholen und der zweite zum ersten Extrakt zu geben.
Der Boden ist noch zweimal mit etwa je 10ml gesiéttig-
ter Natriumchloridiésung zu waschen und die Wasch-
Iosungen zu den Extrakten zu gieBen, 5Sml 6M Salz-
sdure zuzugeben und mit destllllertem Wasser auf
250 ml aufzufillen.

4.2.2. Bestimmung

Von dem Bodenextrakt sind 2, Oml in einen 100-mi-
MeRBkolben zu geben, mit 5ml 0,6 M Salzsdure und 2mi
Hydroxylaminhydrochlorid-Lésung 2u versetzen und
40 min stehenzulassen. Danach sind 5mi Ammonium-
acetat-Lésung und 1ml o-Phenantrolinhydrochlorid-
Losung zuzugeben, 30 min stehenzuiassen und mit de-
stilliertem Wasser auf 100mi aufzufillen.

Die Messung ist am Spektralphotometer bei 510nm
gegen eine Blindlosung vorzunehmen.

4.3.-Oxalatldsfiches Eisen

4.3.1. Extraktion

1,0g lufttrockener Feinboden, bei sandigen Bdden
5,09, sind in geeigneten GefidBen, z.B. 250-mI-PE-Fla-
schen, mit 50 ml Extraktionslésung zu versetzen und zu
schitteln. Die optimale Schiittelzeit und Frequenz oder
Umdrehung sind an Standardproben zu ermittein.
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Als Richtwert bei Verwendung von Rotationsschiittel-
maschinen und 250-mi-PE-Flaschen gelten 2h bei 30
- bis40min™’

Die Suspension ist in einen 250-ml-MeRBkolben zu
Gberfihren, mit destilliertem Wasser aufzufillen und
gut umazuschiitteln. AnschlieBend ist der Extrakt durch
Filtration, Zentrifugation oder sorgfaltiges Dekantie-
ren vom Boden zu trennen.

4.3.2. Bestimmung

Von dem Bodeneéxtrakt sind 1,0mi, bei geringen Eisen-
gehaiten maximal 5,0ml, in einen 25-ml-Mefkolben zu
pipettieren, 0,5ml 1M Salzsidure und 2ml Hydroxyla-
minhydrochlorid-Losung hinzuzufigen, 40min ste-
henzulassen, mit 2ml Ammoniumacstat-Lésung und
1mi o-Phenantrolinhydrochlorid-Lésung zu versetzen.

Danach sind die Proben 30min auf 90 bis 100°C zu er-.

hitzen. Nach dem Abkiihlen ist mit destilllertem Was-
ser auf 25 ml aufzufiillen.

Die Messung ist am Spektralphotometer bei 510nm
gegen eine Blindlésung vorzunehmen,

4.4. EDTA-lasliches Eisen
4.4.1. Extraktion

1,09 lufttrockener Feinboden ist in ein 150-mi-Becher-
glas einzuwigen. Es sind 10ml einer 0,05M EDTA-L6-
sung zuzugeben, 3min zu kochen, abzukihlen und in
ginen 25-ml-MeBkolben zu filtrieren, mit 10mi 1 M KCI-
Ldsung nachzuwaschen und mit destilliertem Wasser
aufzufiillen,

4.4.2. Bestimmung

Von dem Bodenextrakt sind 2,0mi, von hellen Bdden
5,0mi, zu entnehmen und in einen 100-ml-MeBkolben
2u pipettieren, Smi 0,5 M Salzsdure und 2ml Hydroxyi-
aminhydrochlorid-L6sung zuzugeben und 40min ste-
henzulassen. Danach sind 5ml Ammoniumacetat-L6-
sung und 1 mi o-Phenantrolinhydrochlorid zuzugeben,
kréftig zu schitteln, 30 min stehenzulassen und mitde-
stilliertem Wasser auf 100mi aufzufillen.

Die Messung istim Spektralphotometer bei 510 nm ge-
gen eine Blindidsung vorzunehmen.

5. AUSWERTUNG DERPRUFUNG-

5.1. Dithionitidsliches Eisen

5.1.1. Kalibrierung

1,4297 g Fe,0; sind in einen 1000-mI-MeBkoiben zu ge-
ben, mit 10ml konz. Salizsdure und destilliertem Was-
ser zum Liter zu 16sen. 1 ml enthélt 1 mg Fe.

Von dieser Losung sind 5,0; 10,0; 20,0und 30,0mliFein

ein 250-mi-Bacherglas zu pipettieren, mit je 80ml 0,3M
Natriumcitrat- und Natriumhydrogencarbonatidsung
zu versetzen und auf 80°C zu erhitzen. AnschlieBend
sind 2g festes Natriumdithionit unter starkem RiGhren
zuzugeben, 15mirr bei 80°C zu halten, mit 20ml gesit-
tigter Natriumchloridiésung und 5ml 8 M Salzsdure zu
versetzen, in 250-mi-MeBkolben zu dberfiihren und
mit destiliertemn Wasser aufzufiillen.

Ein entsprechendes Probenvolumen, vorzugsweise
2,0ml, ist wie der Bodenextrakt weiter zu behandein.
Die MeBergebnisse sind graphisch darzustellen.

5.1.2. Ermittlung des Blindwertes

Der Bildwert ist wie die Vergleichsreihe, nur ohne Zu-
gabe von Fe-Ldsung zu ermitteln.

5.1.3. Berechnung

K-Vg-100- 100

Fein% = € 1100 = 8F)

K ‘ausderKalibrierkurve abgelesene Konzentration in

mg Fe/100mi

V zurBestimmung nach Abschnitt4.2.2. verwendetes
Probenvolumen in ml

Vg Gesamtvolumen nach Probenextraktlon inml,in
der Regel 250 ml

BF Bodenfeuchtein %

E Einwaageinmg

5.4.1. Ergebnis

Das Ergebnis ist in % mit maximal 2 Dezimalstellen an-
zugeben, 2.B. Gehait an dithionitidslichem
Fe = 1,52%.

5.2. Oxalatidsliches Eisen

5.2.1. Kalibrierung

1,4297 g Fe;,0; sind in einem 1000-mi-Me8kolben mit
10ml konz. Salzsaure und destilliertem Wasser zum Li-
ter 2u ldsen. Davon sind 50 ml abzunehmen und 1! auf-
zufiillen. 1 mi dieser Losung enthalt 0,050 mg Fe.

Von dieser Ldsung sind 0,1; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 3,0; 4,0;
5,0 und 6,0mi in 25-mi-Meflkolben abzupipettieren
und wie der Bodenextrakt weiter zu behandein.

Die MeRergebnisse der Vergleichsreihe sind gra-
phisch gegen die Fe-Konzentration aufzutragen.

5.2.2. Ermittlung des Blindwertes

Anstelle der Bodensuspension ist das entsprechende
Volumen Extraktionsldsung zu schitteln und nach Ab-
schnitt 4.3.1. aufzuarbeiten.

Der Blindwert ist doppelt anzusetzen.

5.2.3. Berechnung

. K-358-100
Fe:0sin% = g (160 — B

K ausder Kalibrierkurve abgelesene Konzentrationin
mg Fe/26ml

V  zurBestimmung nach Abschnitt4.3.2. verwendetes
Probenvoiumeninmi

E Einwaageing

BF Bodenfeuchtein %

Fe= Fe:o:; - 0,6994

5.2.4. Ergebnis
Das Ergebnis ist mit maximal 2 Dezimalstellen anzuge-
ben, z. B. Gehalt an oxalatlslichem Fe = 0,30%.

5.3. EDTA-ldsliches Eisen

5.3.1. Kalibrierung

1,4297g Fe,0, sind in emen 1000-mi-Mef3kolben zu
geben und mit 10ml konz. Saizsdure und destilliertem
Wassaerzum Literzu idsen. Davon sind 100ml abzuneh-
men und auf 11 aufzufﬁllen 1mi dieser Losung enthélt
0,1mg Fe.
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Von dieser Lésung 5ind 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 5,0 und 8,0ml
in 100-ml-MeBkolbén abzupipettieren, mit 5ml 0,02M
EDTA-L6&sung zu versetzen und weiter wie der Boden-
extrakt zu behandeln.

Die MeRergebnisse sind graphisch darzustellen.

5.3.2. Ermittlung des Blindwartes =

10 mi Extraktionsiosung sind nach Abschnitt4.4.1. und
4.4.2. zu behandeln.

5.3.3. Berechnung .
Fein% = K-Vg-100-100

V-E- (100 — BF)

K ausderKalibrierkurve abgelesene Konzentrationin
mg Fe/100ml

V zurBestimmung nach Abschnitt 4.4.2. verwendetes
Probenvolumeninmi

Vg Gesamtvolumen nach Probenextraktioninml, in
derRegel 25mi

E Einwaageinmg

WF Bodenfeuchtein %

5.3.4. Ergebnis

Das Ergebnis ist in % mit maximal 2 Dezimalstellen an-
zugeben, z.B. Gehalt an EDTA-l6slichem Fe = 0,15%.

5.4. Z2ulissige Priiffehler

Die Reproduzierbarkeit der Methoden soll bei 8% < 7
liegen. Abweichungen vom Mittelwert dirfen bei Dop- -
pelbestimmungen fir x > 0,1% *10% relativ nicht
tberschreiten. Die Richtigkeit der Ergebnisse ist an
Hand von Standardproben zu iberprifen.

Hinweise

Ersatz fir TGL 25418/20 Ausg. 8.73
Anderungsn: Titel gedndert, Untertitel gestrichen, inhaltlich
aktualisiert und prazisiert. )
Im vorliegenden Standard ist auf folgende Standards Bezug
genommen:

TGL 24300/12 und TGL 25418/02

Anleitung zur Bestimmung der Verockerungsneigung
Forschungszentrum fir Bodenfruchtbarkeit Mincheberg, Be-
reich Bodenkunde/Fernerkundung Eberswalde, 1986 )






