LEIBNIZ SCIENCE CAMPUS
< PHOSPHORUS RESEARCH
ROSTOCK

3 Probenvorbereitung

3.3 Veraschung und Glihverlust

Dana Zimmer, Rhena Schumann

Da der Gehalt an organischer Substanz im Boden und einigen Mudden
< 15 % ist, ist eine Veraschung nicht notwendig, evtl. kontraproduktiv.
Die Umwandlung von Mineralen, z. B. Goethit zu Hamatit, bindet P starker
(kovalent, Cornell & Schwertmann 2006). Kristallwasser aus Tonmineralen
geht verloren, sodass die Partikel schrumpfen und Elemente fest
einschlieBen. Proben mit > 15 % organischem Gehalt (Blume et al. 2010)
kdnnen, Proben mit > 30 % (Torfe) mussen verascht werden. Wenn
Veraschen nicht méglich ist, missen solche organikreichen Proben sehr
harsch (Mikrowelle, H202 plus HNO3) aufgeschlossen werden. Tierisches
Material (auBer Knochen) sollte immer verascht oder Dbei
Mikrowellenaufschluss zumindest gefriergetrocknet und fein gemahlen
werden.

Sind in Boden- und Sedimentproben erhdhte Eisenkonzentrationen vor-
handen, farbt sich bei der Veraschung die Probe rot, da zwischen 500 und
600 °C vorhandene gelblich-braunliche Ferrihydrite bzw. Goethit in roten
Hamatit umgewandelt werden (Derie et al. 1976). Solche Rotfarbung des
Materials erschwert die Neutralisation nach dem Persulfataufschluss, weil
der Indikator selbst gelb ist. Die bei hohen Fe-Konzentrationen im Extrakt
wahrend der Neutralisation auftretenden Fe-Flocken kénnen einen Teil des
P binden und so dem photometrischen Nachweis entziehen bzw. kdnnen
die Flocken die Tribung wdahrend der photometrischen P-Bestimmung
erhdhen.

Bei der Veraschung von tierischem Material, wie Fischen oder Muscheln,
werden groBe Mengen RuB3 im Muffelofen freigesetzt. Das liegt am hohen
Fettanteil der Biomasse. Muscheln mussen wegen der Unterschiede in der
Zusammensetzung der Matrix in Muschelfleisch und -schalen getrennt
werden. Der hohe Kalkanteil kann unter Umstanden den Aufschluss stéren
(vgl. Kapitel 2.2). Phosphorgehalte in Wirbeltieren werden haufig nur flr
den Nutzanteil angegeben. Wenn es aber um P-Bilanzen geht, braucht
man auch den P-Gehalt der Knochen. Im Wissenschaftscampus
Phosphorforschung liegen derzeit nur punktuell Erfahrungen mit der
Vorbehandlung und Extraktion von tierischen Produkten vor, z. B. bei
Fischen.
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Vor der Veraschung muss das Material bis zur Gewichtskonstanz
(gefrier)getrocknet sein. Langer gelagertes Material (Wochen-Monate)
muss vor der Einwaage evtl. noch einmal getrocknet werden. Bei der
Veraschung missen unbedingt die Trockeneinwaage und die
Ascheauswaage registriert werden, um den Glihverlust zu bestimmen.
Nur dariber kdénnen die Elementkonzentrationen auf ihren Anteil in der
Trockenmasse umgerechnet werden.

Protokoll

» Leermasse der Tiegel bestimmen

» Sediment oder trockene Biomasse einwiegen (Mengenabschatzung in
Tab. 3.3-1)

» Langer gelagerte Trockenmasse vor der Einwaage noch einmal einige
Stunden im Exsikkator trocknen

» Folgende Massen notieren: Tiegel leer, Tiegel mit Trockenmasse und
Tiegel mit Asche

» Tiegel fir 4 Stunden bei 550 °C in den Muffelofen,

» Achtung: sehr lange Abkihlzeit im Ofen > 12 h, Umsetzen in Exsikkator
nur mit Tiegelzange!!!

» Tiegel im Exsikkator weiter abkihlen und wiegen

» Vor der Berechnung des Gluihverlusts unbedingt alle Massen ohne
Tiegelmasse berechnen!

» Die Mindestmassen der Aschen sollten 50 mg nicht unterschreiten,
damit evtl. Kontaminationen nur einen geringen Einfluss auf das
Ergebnis haben.

» Es ist sicherer, schrittweise zu rechnen (vgl. Beispiel), da weder die
Tiegelmassen noch die Umrechnung von Asche (g absolut),
Gluhrickstand (% Trockenmasse) sich einfach ausklammern oder
umstellen lassen.

Tabelle 3.3-1 Ubliche Einwaagen an Trockenmasse fiir die Veraschung des Materials

Trockenmasse Einwaage Glihriickstand (%)

(ca. g)
Bdden wenig gebrduchlich >90
Sediment 1 20-90
Algen 0,5 10-40
Pflanzen 0,5-1

Tiergewe-
be
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Gleichung 3.3-1 Berechnung des Glihrickstands in % Trockenmasse
A A Asche (g oder mg)

- . 0,
R ™ 100% TM Trockenmasse (g oder mg)
GR GlUhrtckstand (%)

Gleichung 3.3-2 Berechnung des Glihverlusts in % Trockenmasse

GV =10%—-GR GV (%) Glihverlust
T T 27198 —26,087 . Tiein Tiegeleinwaage mit
GR = T, T, 27587 —26.087 -100% Trockenmasse (g)
111 Tiaus Tiegelauswaage nach
=""—"—.100%="74% Veraschung (g)
15 Tileer (Tiegelleermasse (g)

GV =100 %—74%=26%

Der Gluhverlust ist der organische Gehalt der Substanz, die durch
Veraschung verloren geht (Elemente: C, H, O und N).
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