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Bestimmung der mikrobiellen Biomasse mit der substratinduzierten Respirations-
methode nach Anderson und Domsch (1978) (BOKU)

| Bitte, jeweilige Aufgabe(n) mindestens 2 Tage vor Termin grind-

lich durchlesen !!

BOKU:  Aufgabe wird am Lehrstuhl fur Bodenkunde (Geb&ude Am Hochanger 2)
durchgefihrt

WE: Aufgabe wird am Lehrbereich fir Walderndhrung und Wasserhaushalt
(Gebaude Am Hochanger 13) durchgefuhrt



Aufgabe 1. Bestimmung der KorngréfRenverteilung (WE)

I Mindestens 2 Tage vor Praktikumstermin durchlesen !

1.1. Grundlagen

Bdden sind aus Primarteilchen unterschiedlicher Grol3e zusammengesetzt. Die
Spanne reicht dabei von mikroskopisch kleinen Teilchen (<1 pum) bis zu grol3en Ge-
steinsbrocken (>1 m). Zur Klassifizierung von Korngrof3en wurde diese sehr weite
Spanne in verschiedene Bereiche unterteilt.

Eine wichtige Grenze liegt bei 2 mm. Priméarteilchen >2 mm werden Ublicherweise
nicht dem Boden zugeordnet, sondern als Skelett bezeichnet. Den eigentlichen Bo-
den (Feinboden) bilden Priméarteilchen <2 mm. Korngré3enangaben beziehen sich im
Regelfall auf den skelettfreien Boden, d.h. der Anteil <2 mm wird als 100% gesetzt.

Es werden drei Kérnungsklassen unterschieden: Sand, Schluff und Ton. Tab. 1 stellt
die in Deutschland Ubliche Einteilung der Kérnungsklassen dar, die in DIN 4220 ver-
ankert ist. Die Darstellung der Korngré3en basiert dabei auf einer logarithmischen
Skala. Die Klassengrenzen ergeben sich durch aquidistante Unterteilung, wodurch
die fir das Dezimalsystem etwas ungewohnlich erscheinende Einteilung entsteht.

Tabelle 1 In Deutschland gebrauchliche Einteilung und Bezeichnung der Kérnungsklassen
sowie der verbreitetsten Methoden zur KorngréBenbestimmung (f = fein, m = mittel, g = grob)

GroBenklasse| Ton (T) Schiuff (U) | Sand (S) Kies (K) Steine (St) | Blocke (Bl)
Untergruppe | f| m| g| f| m| g | f| m| g] f{ m| g

Aquivalent- 02 06 20 63 20 63 200 630 2000 63 10° 2-105  (inpm)
durchmesser 210 6,310 2 63 20 63 200 (in mm)
Be- Sedimentation mit Zen-
stim-  |trifugalbeschleunigung
mungs-
methoden Sedimentation mit

Erdbeschleunigung

[ Siebung

Tab. 1-1: Kérnungsklassen (HARTGE und HORN 1991)

Auch die FAO verwendet neuerdings die in Deutschland gebréauchlichen Kérnungs-
klassengrenzen. In den USA und einigen weiteren Landern sind jedoch andere Kor-
nungsklassensysteme ublich, wobei insbesondere andere Sand-Schluff-Grenzen ge-
zogen werden. Die Schluff-Ton-Grenze ist in allen Systemen gleich. Bei der Be-
schreibung von Koérnungsverteilungen ist es folglich wichtig, das der Einteilung zu-
grunde liegende Kdrnungsklassensystem anzugeben.

Aus der KorngroRenverteilung ergibt sich unmittelbar die Bodenart (Textur). Darunter
versteht man das Mischungsverhéltnis der Korngro3enklassen. Es werden vier Bo-
denartenhauptgruppen unterschieden: Sand, Schluff, Ton und Lehm. Béden der Bo-
denart Sand (Sandb6den) haben einen hohen Anteil von Primarteilchen der Korn-
groRe Sand und geringere Anteile von Partikeln der Korngré3en Schluff und Ton.



Analoges gilt fur Boéden der Bodenarten Schluff und Ton. Boden der Bodenart Lehm
verfugen tber &hnlich grol3e Anteile aller drei Kdrnungsklassen. (Man lasse sich also
nicht verwirren durch die doppelte Bedeutung der Begriffe Sand, Schluff und Ton als
Bezeichnungen einerseits fiur KorngréRenklassen und andererseits fir Bodenarten!)

Die Bodenart ist eine der wichtigsten Bodenkenngréf3en und gibt Hinweise auf eine
Reihe weiterer Bodeneigenschaften:

Wasserleitfahigkeit

Wasserspeicherfahigkeit und nutzbare Feldkapazitat

Aggregierung (Struktur)

PorengréRenverteilung, Durchliftung

Druckfestigkeit, Verdichtbarkeit (Eignung als Bauuntergrund oder als Wegebau-
material)

Kationenaustauschkapazitat

Erosionsstabilitat.
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Diese Schlussfolgerungen sind freilich nur in qualitativer Hinsicht méglich, da die ge-
nannten Eigenschaften aul3er von der Bodenart noch von zahlreichen anderen Fak-
toren abhangen.

Sandbdden haben i.d.R. hohe Wasserleitfahigkeit, geringe Wasserspeicherfahigkeit,
schlechte Aggregierung, gute Durchliftung, hohe Druckfestigkeit und geringe Katio-
nenaustauschkapazitat. Tonbdden weisen meist geringe Wasserleitfahigkeit (Nei-
gung zur Pseudovergleyung), geringe Durchliftung und hohe Kationenaustauschka-
pazitat auf. Schluffodden sind stark erosionsgefahrdet und beim Befahren sehr ver-
dichtungsanfallig. FUr eine Bewirtschaftung am gunstigsten sind vielfach die Lehm-
bdden.

1.2. Bestimmung der KorngrdéfRenverteilung

Die Formen der einzelnen Korner sind aul3erst vielgestaltig und deshalb die genauen
Abmessungen nur schwer ermittelbar. Anstelle der tatsdchlichen GréfRe bestimmt
man deshalb den Aquivalentdurchmesser. Das ist der Durchmesser einer Kugel, die
sich in Bezug auf das Mel3verfahren genauso verhélt wie das entsprechende Boden-
teilchen.

Fur viele Zwecke liefert bereits die Fingerprobe ausreichend genaue Ergebnisse. So-
fern prazisere Werte bendtigt werden, missen Laborverfahren angewandt werden.

1.2.1 Vorbehandlung

Bodenpartikel sind haufig zu Aggregaten zusammengefiigt. Hierfur sind v.a. zweli
Vorgange verantwortlich: die Koagulation der Tonminerale und die Ausbildung von
Ton-Humus-Oxid-Komplexen. Will man die Grol3e der Bodenpartikel bestimmen, so
muss man vorher die Aggregate auflosen (dispergieren). Dies erfolgt in zwei Schrit-
ten:

1. Die stark verkittenden organischen Stoffe und Eisenoxide missen entfernt werden,
wenn sie in grof3erer Menge vorhanden sind. Humusbestandteile zerstort man in der
Regel bei Humusgehalten >2%, wofiir man meist Oxidationsmittel verwendet. Die
Entfernung von Eisenoxiden ist nur bei einigen tropischen Boden erforderlich.



2. Auch etwaiges Carbonat muss durch schonende Vorbehandlung mit HCI entfernt
werden.

3. Die Tonminerale miussen peptisiert werden. Dies kann physikalisch mit Ultraschall
geschehen und/oder chemisch durch Belegung der Austauscherplatze mit einwerti-
gen lonen wie Natrium.

1.2.2 Bestimmung der Korngrof3en

Die Variation der Korngrof3en innerhalb eines sehr weiten Bereichs erfordert die
kombinierte Anwendung verschiedener Methoden. Grdbere Primarteilchen (meist
>63 um) werden durch Siebung fraktioniert, kleinere durch Sedimentation.

Siebung

Der skelettfreie Boden wird durch einen Siebsatz gestaffelter Gro3en gespult (frakti-
onierte Siebung) und der Ruckstand in jedem Sieb nach Trocknung gewogen. Das
Verhaltnis der Siebfraktion zur Einwaage ergibt den Anteil der Korngrof3e. In
Deutschland besteht der Siebsatz meist aus den Maschenweiten 630 pm, 200 pm
und 63 pm.

Sedimentation

Die Sedimentationsmethode nutzt die Tatsache aus, dass unter bestimmten Bedin-
gungen die Sinkgeschwindigkeit eines Teilchens nur von seinem Durchmesser (ei-
gentlich: Aquivalentdurchmesser) abh&ngt. Dieser Zusammenhang wird durch das
Gesetz von STOKES ausgedruckt, das in Abschnitt 1.3 hergeleitet wird. Man kann
damit berechnen, welche Korngréf3en zu einer bestimmten Zeit nach Einsetzen der
Sedimentation in den jeweiligen Tiefen vorhanden sind. Es gibt eine Reihe von Se-
dimentationsmethoden, die sich hauptsachlich darin unterscheiden, wie die Masse
der einzelnen Fraktionen bestimmt wird. Die wichtigsten sind:

Pipettmethode: Mit einer Pipette werden nach festgelegten Zeitintervallen in einer
konstanten Tiefe Proben der Suspension entnommen. Die Probe wird eingedampft
und der Bodenanteil gewogen. Uber das Verhaltnis von Pipettvolumen zu
Gesamtvolumen kann der Anteil der Korngrol3enfraktion errechnet werden.

Ardometermethode: Mit einem Ardometer wird die durch den Sedimentationsvor-
gang verursachte Dichtednderung der Suspension gemessen. Bei bekannter Sedi-
mentationszeit kbnnen daraus die Anteile der einzelnen Fraktionen errechnet wer-
den. Dieses Verfahren wird im Praktikum angewandt und im Abschnitt 1.4 genauer
besprochen.

Photometermethode: Anhand der Streuung von sichtbarem Licht oder Réntgen-
strahlung (Sedigraph) in der Suspension wird die Korngrél3enverteilung ermittelt.

Als Alternative zur Sedimentation wurde in letzter Zeit eine Methode entwickelt, die
die Laserbeugung ausnutzt. Interferenzspektren von Laserlicht erlauben Rickschlus-
se auf die KorngréRenzusammensetzung der durchstrahlten Probe. Die Geréte er-
lauben einen sehr hohen Probendurchsatz, sind jedoch sehr teuer. Zudem ergaben
Vergleichsmessungen, dass der Anteil kleiner Partikel (Feinschluff, Ton) mit dem La-
serbeugungsverfahren deutlich unterschatzt wird.

Es ist zu bedenken, dass sich die Ergebnisse der KorngréRenbestimmung in Abhan-
gigkeit der verwandten Methode unterscheiden. Bei der Darstellung der Ergebnisse
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muss daher - wie immer in den analytischen Wissenschaften - die eingesetzte Me-
thode mitgeteilt werden.

1.2.3 Darstellung der Ergebnisse

Zur Veranschaulichung werden die Ergebnisse der Korngréf3enbestimmung gra-
phisch dargestellt. Die Summenkurve (Abb. 1-1 links) wird auf semilogarithmischem
Papier aufgetragen. Die Abszisse (logarithmische Skala) gibt die Teilchendurchmes-
ser an, die Ordinate die Prozentanteile. Fir jeden eingetragenen Teilchendurchmes-
ser wird der Prozentsatz der Partikel angegeben, die kleiner sind, was sich durch
Aufsummieren der Prozentanteile der jeweils kleineren Fraktionen ergibt. Beim
Blockdiagramm (Abb. 1-1 rechts) werden die einzelnen KorngroRRenfraktionen als
Saulen angegeben, woraus eine Verteilungskurve erstellt werden kann. Eine haufig
gewahlte Darstellung ist das Dreiecksdiagramm (Abb. 1-2), das gleichzeitig die Able-
sung der Bodenarten erlaubt (S: Sand, U: Schluff, T: Ton, L: Lehm; die Kleinbuch-
staben und Ziffern bezeichnen eine weitere Unterteilung). Die Korngré3enverteilun-
gen der Horizonte eines Profils werden wie in Abb. 1-3 dargestellt.

Summenkurve Blockdiagramm

o Feingand
oy
L
o Jon Schluff Sand Kies
S i el grob
£ ts0
o]
(7,3
3

40 401
[
W
©
S t20 20t
$
: v
T T vV T Thee! <2 2-66-202080 200600

2 6 20 60 200 600 2000 £0-200 600-2000

KorngréBen (/lm) KorngréBenklassen(Fraktionen) (um)

Abb. 1-1: Summenkurve und Blockdiagramm (HARTGE UND HORN 1992)
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Abb. 1-2: Dreiecksdiagramm (AG BODEN 1994)
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Abb. 1-3: KorngrofRenverteilungen der Horizonte eines Bodenprofils (hier: Para-
braunerde).



1.3. Ableitung der bei der Ardometer-Methode bendtigten Formeln

Bei der Sedimentationsmethode wird die Bodensuspension in einen Sedimentations-
zylinder gefullt und geschiittelt, damit sich die Teilchen gleichmafig tber das Sus-
pensionsvolumen verteilen. Sobald der Zylinder wieder ruhig steht, setzt der Sedi-
mentationsprozess ein. Die Sinkfront von Teilchen, die den (Aquivalent-)Radius r be-
sitzen, bewegt sich mit gleichbleibender Geschwindigkeit nach unten. Oberhalb der
Sinkfront ist die Konzentration dieser Teilchenart zu einer bestimmten Zeit t gleich O,
unterhalb hat sie tUberall den (gleichen) Wert c. Zur Zeit t hat die Sinkfront den Ort s
erreicht (vom Flussigkeitsspiegel aus gemessen). Zu diesem Zeitpunkt befindet sich
oberhalb von s kein Teilchen mehr, dessen Radius >r ist. Mit dem Absinken der
Teilchen nimmt die Dichte der Suspension von oben her ab. Dieser Effekt wird ge-
nutzt, um Aussagen uber die KorngréRenverteilung zu machen.

1.3.1 Korrektur der Einwaage

Von der Einwaage EW missen die Masse der Restfeuchte und, sofern Humus zer-
stort wurde, die Masse der organischen Substanz abgezogen werden. Hierfir gilt die
Formel

EWior = EW - MgE - Morg

mit: EW: Einwaage
EWion: korrigierte Einwaage
Mge: Masse der Restfeuchte
Morg: Masse der organischen Substanz

1.3.2 Beschreibung der Sedimentation mit konstanter Geschwindigkeit

Nach Erreichen der konstanten Fallgeschwindigkeit entspricht die Reibungskraft Fg,
die auf das fallende Teilchen wirkt, der Gewichtskraft Fg abzuglich der Auftriebs-
kraft Fa:

FR = FG - FA (1)

nach dem Gesetz von STOKES gilt flr Fg: FR=67?72rv
mit:  ?: Viskositat des Mediums [g cm™ s/

r: Teilchenradius [cm]

v: Sinkgeschwindigkeit [cm s™]
Voraussetzungen fur die Gultigkeit des STOKES'schen Gesetzes:

# Die Sinkgeschwindigkeit ist nur so grol3, dass der Sedimentationsprozess

laminar ablauft (gilt nicht fir Sand, da die hohe Sinkgeschwindigkeit dort

von Turbulenzen begleitet wird).

& Die sinkenden Teilchen sind Kugeln mit glatter Oberflache (deshalb be-
stimmt man eigentlich den Aquivalentdurchmesser).



& Die sinkenden Teilchen beeinflussen sich nicht gegenseitig und werden
auch nicht durch die Wéande des Sedimentationszylinders beeinflusst (ein-
gesetzte Bodenmenge nicht zu grol3 wéahlen, Durchmesser des Zylinders
nicht zu klein wahlen).

& Konstante Temperatur (sonst &ndert sich die temperaturabhéangige Viskosi-
tat).

fur die Gewichtskraft gilt: Fe =mrg=?rV7g
mit:  mr: Masse des einzelnen Teilchens [g]
g: Erdbeschleunigung [cm s
?1: Dichte des Teilchens [g cm™]
V1: Volumen des einzelnen Teilchens [cm?]
Fa entspricht dem Gewicht des vom Teilchen verdrangten Wasservolumens:
FA = Vr?wg
mit:  V1: Volumen des vom Teilchen verdrangten Wassers [cm?]
2w Dichte des umgebenden Mediums [g cm™]
eingesetzt in (1): 6?2?2rv=Vr?rg-Vr?wg
6??rv=(?T-?W)VTg
V:(?T-?W)VTQ/(G??r)
mit V1 = 4/3 r* 2 ergibt sich die Sedimentationsgleichung:
v=2/9 (?r-2w)r’g/?
wenn man ?t, ?w, g und ? als konstant annimmt, kann man vereinfachen zu:
v = K r? (mit K = 36000 cm™s™)
Ein Teilchen, das sich bei Sedimentationsbeginn an der Oberflache des Sedimenta-
tionsmediums befand und mit der Geschwindigkeit v sinkt, befindet sich zum Zeit-

punkt t am Ort s (von der Oberflache der Suspension aus gemessen).

mitv=s/t: s/t=Kr?

d '.>2?r'.>2'.>/t,>iK )

mit d = 2 r und Auflésen nach d:



Bei einer Beobachtungstiefe von 10 cm ergibt sich folgender Zusammenhang:

Teilchendurchmesser [cm] Sinkzeit [s]
0,2 (S) 0,03
0,0063 (U) 27,99
0,0002 (T) 27777,78=7,72h

1.3.3 Berechnung der Massenprozente der Fraktionen, in denen die Kdrner
einen kleineren als den Grenzdurchmesser d haben

Die Araometer-Methode beruht darauf, dass man tber die bei der Sedimentation be-
obachtete Dichteabnahme im Sedimentationsmedium auf die Korngro3enverteilung
ruckschlie3t. Dabei wird die Dichte der Suspension ?susp mit einem Ardometer ge-
messen. Um Aussagen uber die Korngrof3enverteilung zu machen, benoétigen wir den
Zusammenhang zwischen der Suspensionsdichte ?sysp und dem Anteil der Teilchen,
deren Durchmesser geringer ist als ein bestimmter Grenzdurchmesser d.

Def. der Dichte: ?=m/V
fur die Suspension gilt:  ?susp = (Mk + Mw) / (Vk + Vw) 3

mit ?susp: Dichte der Suspension [g cm™]
Vk: Summe d.Volumina aller noch i. d. Suspension vorhandenen Teilchen [cm?]
Vw: Volumen des Wassers in der Suspension [cm®]
mg: Summe der Massen aller noch in der Suspension vorhandenen Teilchen [g]
mw: Masse des Wassers in der Suspension [cm°]

weiterhin gilt: 2k = mg / Vk (4)
2w = mw / Vw ()

Zur Vereinfachung wird angenommen, dass das Natriumpyrophosphat die Dichte des
Wassers nicht erhoht.

Vi + Vw = 1000 ml (6)
Gleichungen 3 bis 6 bilden ein System aus 4 Gleichungen mit 4 Unbekannten (V,
Vw, Mk, My), ist also |6sbar. Dabei geht man folgendermalf3en vor:
& (4) und (5) jeweils nach m auflésen und in (3) einsetzen

& (6) nach Vy auflésen und in (3) einsetzen (Zahler)
& (6) in (3) einsetzen (Nenner)
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damit ergibt sich aus (3):
?susp = (Vk 2k +[1000 ml - V] ?w) / (2000 ml) (")

& die Klammern im Z&hler von (7) aufldsen und nach Vi auflésen
& (4) nach Vi auflésen und einsetzen
& nach mg auflosen

daraus ergibt sich: Mk = (?susp - ?w) 2k 1000 ml / (?k - ?w)

Der Anteil der Fraktionen, in denen die Kérner einen kleineren als den Grenzdurch-
messer d haben, ist (in Prozent) mg / EWor.*100 Setzt man mg ein, ergibt sich:

g ?’,?Susp??w’g??K?loOOml?loo o .
Anteil 2d 7 % 27 TEW, 0 (©))

orr

Hierbei wird ?susp gemessen, 2w und 2 sind konstant (2w = 1 g ml™; 2« =2,65 g I™).

1.3.4 Berechnung des MeRpunktes s und des Grenzdurchmessers d

Das Ardometer ist eine luftgefiilite Spindel, in deren unterem Teil sich ein Gewicht
befindet, und an das oben eine durch Eichung ermittelte Mel3skala angebracht ist
(Abb. 1-4). Je grol3er die Dichte der das Araometer umgebenden Suspension ist, de-
sto weiter ragt das Ardometer aus der Suspension.

-
-

- | oberf;]icliw brs

= h1
S
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S
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o ] h

P 0,5 A

Abb. 1-4: Bau eines Araometers
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Eine Schwierigkeit bei der Araometermethode besteht darin, dass nicht von vorne-
herein klar ist, an welcher Stelle s die Dichte der Suspension gemessen wird. Viel-
mehr wird die Dichte Uber den ganzen Bereich des Mediums integriert, das das Aré-
ometer umgibt. Fur die bei uns verwendeten Ardometer gilt fir die Lage des Punk-
tes s, an dem die tatsachliche Suspensionsdichte gleich der gemessenen ist, nahe-
rungsweise:

s=h.+0,5(h-V/A) (9)

mit  hg: Lange des untertauchenden Stiels [cm]
h: Lange der Spindel [cm]

V:  Volumen der Spindel [cm°]

A: Querschnittsflache des Ardometers [cm?]

Die Grofen h, V und A sind fur ein bestimmtes Araometer und einen bestimmten Se-

dimentationszylinder konstant. h, nimmt linear ab, wenn die Dichte der das Ardome-
ter umgebenden Suspension zunimmt:

hy =ki-ko ?Susp (10)

wobei k; und k, Konstanten sind.

Setzt man in (9) einerseits (10), andererseits die tatsachlichen Konstanten ein, ergibt
sich:

s = 368,5 cm - ?susp 350 cm“/g (11)

Setzt man (11) und die Konstante K in (2) ein, so kann man den zur jeweiligen Sedi-
mentationsdauer t [s] gehdrenden Grenzdurchmesser d berechnen:

368,5cm ? ? g, B50cm’ / g
d?2?
t 86000/ cms

mit 1 cm = 10* um:

d?2

36850007m? ? ¢ ¢, ‘BS000007m cm*g™
?
t3,6/?ms

3685?m?? 4, B5?mem’ g™

(12)
tB,6/?ms

d? 2000?\/
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Uber Gleichung (8) kbnnen wir also den Anteil der Teilchen bestimmen, deren Durch-
messer kleiner ist als der Grenzdurchmesser d. Uber Gleichung (12) kdnnen wir er-
mitteln, wie grol3 dieser Grenzdurchmesser tatséchlich ist.

1.3.5 Korrektur der abgelesenen Suspensionsdichte

Die einzelnen Ardometer zeigen Abweichungen vom Normwert, weshalb fir jedes
Ardaometer durch Eichung in aqua dest. bei 20°C ein Korrekturwert bestimmt werden
muss. Auf3erdem schwankt die Suspensionsdichte in Abhangigkeit von der Tempera-
tur. Bei jeder Ablesung wird daher die Temperatur der Probe notiert und anhand von
Tabellen ein Korrekturwert fur die Abweichung von 20°C ermittelt. Die korrigierte
Suspensionsdichte errechnet sich nach der Formel:

?susp = ?abl + tkorr + korr

mit: 2ap: Ablesewert [g cm™]
tworr: Korrekturwert fiir Temperaturabweichung [g cm™]
awor: Korrekturwert durch Araometereichung [g cm™]

Bei hoheren Genauigkeitsanforderungen missen noch Korrekturwerte fur die Menis-
kusablesung sowie fiur die Dichteanderungen durch Hinzufiigen der Dispergierungs-
[6sung bertcksichtigt werden, auRerdem muss fir jede Probe die Korndichte be-
stimmt werden. Darauf wird im Praktikum verzichtet.

1.4. Praktische Durchfiihrung

Im Praktikum wird eine Kombination von Araometermethode und Siebung verwandt.
Als Einwaage dienen 20 g lufttrockener Boden (<2 mm). Bei gréReren Korngrél3en
sollten 40 g verwendet werden.

AulRerdem wird der Wassergehalt des lufttrockenen Bodens ermittelt, indem man
Parallelproben 12 Stunden bei 1057C trocknet (Einwaage ca. 10 g, 2 Parallelen).
Daraus errechnet man die Einwaage des ofentrockenen Bodens.

1.4.1 Vorbehandlung

Einwaage
20 g der lufttrockenen Probe werden in ein 1-Liter-Becherglas gegeben.
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Entfernung der organischen Anteile

Sofern der Humus einen Gehalt von 2% Ubersteigt, muss er entfernt werden. Hierzu
gibt man 15 ml aqua dest. und 15 ml H,O, (30%ig) hinzu und schiittelt vorsichtig.
Achtung: Die Probe schaumt auf! Ein Uberschaumen muss verhindert werden, indem
man ggf. aqua dest. auf den Schaum spritzt. Am Glasrand abgelagerte Bodenteil-
chen durfen nicht eintrocknen und missen durch Spritzen mit aqua dest. standig
wieder der Suspension zugefuhrt werden. Bei hohen organischen Anteilen muss man
am folgenden Tag erneut Wasserstoffperoxid zugeben. Die Behandlung muss so
lange fortgesetzt werden, bis die Probe die Humusfarbung verloren hat. An-
schlieRend wird das Uberschissige H,O, durch Kochen entfernt. Vorsicht: Die Probe
darf niemals eintrocknen!

Dispergierung

Man gibt 300 ml aqua dest. und 10 ml Natriumpyrophosphatlésung (Na;P,O; — 50 g
Calgon auf 1 Liter Wasser) hinzu und schuttelt Gber Nacht bei 180 U/min.

1.4.2 Bestimmung der Korngréf3en

Zu Beginn muss entschieden werden, ob zuerst die fraktionierte Siebung oder zuerst
die Sedimentation durchgefuhrt werden soll. Einerseits stort die Sandfraktion (signifi-
kant bei Anteilen >20%) die Sedimentation, was daflr spricht, zuerst zu sieben.
Wenn man aber zuerst siebt, so muss man den Auslauf, der durch den Siebsatz
durchgeht, wieder auffangen und, da bei der fraktionierten Siebung sehr viel Wasser
verwendet werden muss, anschlieend mit einer Tonkerze auf den fur die Sedimen-
tation erforderlichen 1 Liter einengen. Als Alternative béte sich an, eingangs mit we-
nig Wasser nur durch das 63-um-Sieb zu sieben und den Siebinhalt der fraktionierten
Siebung, den Siebauslauf der Sedimentation zuzufiihren.

Im Praktikum wird der Einfachheit halber zuerst die Sedimentation durchgefuhrt und
anschlieRend die Siebung.

Sedimentation und Ard&ometermessung

Die Bodensuspension wird im Wasserbad auf 2072C temperiert und anschlielend
10 min geruhrt. Die geruhrte Suspension wird in die Sedimentationszylinder tberfihrt
und mit 207C warmem Wasser bis zur 1-Liter-Marke aufgeftillt. Anschlielend schiit-
telt man den Zylinder und stellt ihn sofort ins Wasserbad. Gleichzeitig taucht man das
Ardometer vorsichtig ein, womit die Zeitmessung beginnt. In vorgegebenen Zeitab-
standen (s. Formblatt) werden Dichte und Temperatur abgelesen. Erschitterungen
des Zylinders z.B. durch Anstof3en am Labortisch sollten unbedingt vermieden wer-
den.

Siebung

Die Siebe (630 um, 200 um, 63 um) werden bei 1057C getrocknet und dann gewo-
gen. Anschlie3end wird die Bodensuspension durch den Siebsatz gespult und solan-
ge geschiittelt, bis eine vollstandige Siebung erreicht ist (ca. 10 min, Hub 1,5 mm).
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Die gefilllten Siebe werden wiederum bei 1052C getrocknet und dann gewogen. Aus
der Masse der jeweiligen Fraktion wird ihr Anteil an der Einwaage errechnet.

1.4.3 Darstellung der Ergebnisse

Die Ergebnisse werden anhand der beigelegten Formblatter ausgerechnet. Jede
Gruppe zeichnet auf dem ebenfalls beiliegenden semilogarithmischen Papier eine
Summenkurve und liest die Anteile fiir Ton, Feinschluff, Mittelschluff, Grobschluff,
Feinsand, Mittelsand und Grobsand ab (vgl. Tab. 1-1 und Abb. 1-1).

Zur Vorstellung der Ergebnisse der Korngrof3enbestimmung werden die einzelnen
Horizonte eines jeden Bodenprofils in einer Zeichnung entsprechend Abb. 1-3 zu-
sammengestellt.

Literatur:

HARTGE, K.H. UND HORN, R. (1999): Einfuhrung in die Bodenphysik. 3. Auflage. Enke,
Stuttgart.

HARTGE, K.H.; HORN, R. (1992): Die physikalische Untersuchung von Béden. 3. Auf-
lage. Enke, Stuttgart.

SCHLICHTING, E.; BLUME, H.P.; STAHR, K. (1995): Bodenkundliches Praktikum. 2. Auf-
lage. Blackwell, Berlin.

AG Boden (1994): Bodenkundliche Kartieranleitung. 4. Auflage. Hannover.

GEE, G.W.; BAUDER, J.W.: PARTICLE SIZE ANALYSIS. IN: KLUTE, A. (ED.) (1986): Methods
of Soil Analyses, Part 1, Chapter 15. Soil Sci. Soc. Am., Madison, Wisconsin,
USA.

ISRIC (International Soil Reference and Information Centre) (1992): Procedures for
Soil Analysis. 3rd edition. Wageningen, The Netherlands.
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KorngrofRenbestimmung

Probe:

Bestimmung des Wassergehalts
Einwaage: 2 Parallelen mit je 10 g lufttrockenem Boden

Gefal} voll Gefal} voll Differenz. |Wassergehalt
lufttrocken abs. trocken
lutro atro Diff
= |utro-atro |= (Diff / 10) * 100
] ] ] [%0]
1. Parallele
2. Parallele

Mittelwert

Bestimmung der korrigierten Einwaage EWko

Einwaage (EW): 20 g lufttrockener Boden; der Humusgehalt wird nur bei Humuszersto-
rung abgezogen

Einwaage |Wasser- |Humusgeh. [korr. Einwaage
geh.
EW EV\/korr
= EW * (100-Wasserg.-
Humusg.) / 100
[9] [%] [%] [9]
Siebung
Siebgrol3e |Sieb leer |[Sieb voll Diffe- Anteil der Fraktion|Anteil <
renz D
Sl Sv Sdiff
= Sv-S| |= (Sdiff / EWkorr) * |= 100 - Anteil d. gro.
100 Frakt.
[um] [9] [9] [9] [%] [%]
630
200
63
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Sedimentation

Ardometer-Nr.

Abl. in aqu. dest.
rdest

Araom.Korr.Wert
akorr = 1-rdest

[a/cm3] [a/cm3]

Ablesezeit  |Dauer Ablsesewert Temperatur Temp.Korr.Wert  |korr. Ablesewert

t rabl tkorr r

= rabl+tkorr+akorr

[Uhrzeit] [s] [min]  [[h] [g/cm’] [Grad C] [g/cm’] [g/cm’]

go 0,5

60 1

120 2

300 |5

900 (15

1800 |30 0,5

3600 (60 1

5400 (90 1,5

7200 |120 2

21600 (360 6

72000 (1200 20

86400 |1440 24
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Aufgabe 2: Bestimmung der gesattigten Wasserleitfahigkeit und der
Lagerungsdichte (BOKU)

2.1. Bestimmung der gesattigten Wasserleitfahigkeit

(! bitte mindestens 2 Arbeitstage vor Praktikumstermin durchlesen !)

2.1.1 Allgemeines

Fir die gesattigte Wasserleitfahigkeit ki [cm s™] (oder auch in anderen Dimensionen)
findet man in der Literatur auch die Begriffe Permeabilitat, Durchlassigkeitsbeiwert oder
Filtergeschwindigkeit. Die gesattigte Wasserleitfahigkeit gibt das Wasservolumen [mL]
an, das pro Sekunde durch eine Flache von 1 cm? bei einem Gefalle von 1 cmcm™
flie3t. Dimensionskirzung ergibt die Dimension einer Geschwindigkeit fur die Wasser-
leitfahigkeit. Sie wird zum einen bendétigt fur die Planung, Bemessung und Ausfuihrung
von Dransystemen zur Bodenentwasserung, zum anderen zur Gefligekennzeichnung
von Boden, insbesondere der Porenkontinuitat. Dartber hinaus stellt sie einen (beson-
deren) Punkt (welchen?) auf der Wasserspannungs-Wasserleitfahigkeits-Kurve dar. Die
Bestimmung der gesattigten Wasserleitfahigkeit wird im Gelande oder im Labor durch-
gefuhrt. Im Labor wird k; fast ausschlie3lich an ungestorten Stechzylinderproben (wa-
rum?) ermittelt, die vor der Messung mit Wasser (oder dem Perkolationsmedium) auf-
gesattigt wurden.

Machen Sie sich bitte mit folgenden Begriffen und Zusammenhéngen vertraut:
Fehlerquellen — Streubreite, Haufigkeitsverteilung und kennzeichnender Mittelwert;
BERNOULLI-Gesetz — kommunizierende Rohren — hydrostatischer Druck — antreiben-
der Gradient; Kornung — Tonmineralart; Quellung - Perkolationsmedium - Perkolati-
onszeit - ks
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2.1.2 Messprinzip

Die hier angewandte Labormethode zur Messung der gesattigten Wasserleitfahigkeit ks
beruht darauf, dass zwischen 2 Wasserspiegeln, verbunden durch einen Schlauch (=
kommunizierende R6hre), ein hydrostatisches Ungleichgewicht erzeugt wird, zu dessen
Ausgleich Wasser vom hoheren zum niedrigeren Niveau fliel3t, bis wieder Gleichgewicht
herrscht. Der Niveau-Anderung pro Zeit entspricht das gesuchte Wasservolumen pro
Zeit; der Probenquerschnitt ist bekannt. Die wéhrend des Niveau-Ausgleichs auftreten-
de Fliel3geschwindigkeit hangt einerseits von der momentanen hydrostatischen Druck-
differenz ab, weshalb die FlieRgeschwindigkeit standig mit der Zeit abnimmt, anderer-
seits aber von der Bodenprobe, so dass unter Berticksichtigung des jeweiligen Gradien-
ten der den Boden charakterisierende ki-Wert berechnet werden kann. Die Zylinderpro-
be entspricht dem Widerstand in einem Stromkreis.

2.1.3 Durchfihrung
2131 Notwendige Geréate:

Oberschalenwaage, grol3e, hochbordige Wanne mit Einlage, Haubenpermeameter,
"Kratzer", "Ringverdichter”, Wasservorratsgefaf3(e) zur Aufsattigung der Zylinderproben
bzw. zur Einstellung des Mel3niveaus (s. Messung), oder Wasseranschluss mit Redu-
zierventil zur Aufsattigung der Zylinderproben; Bedienungs- und Ablesevorrichtung,
Stoppuhr, Auffanggefal (Alu-Schalchen 0.4.), Unter- und Uberdruckanschlu® (Vakuum
bzw. Pressluft), letzterer mit Reduzierventil, zugeschnittene Textilgaze, wissenschatftli-
cher Rechner.

2.1.3.2 Messvorbereitung
(am Tag vor der eigentlichen Messung; Dauer ca. 30 Min.)

An jeder Stechzylinderprobe werden folgende Arbeitsgange durchgefiihrt: mit einem
feuchten Tuch anhaftende Bodenreste von der Zylinderaul3enseite abwischen (notwen-
dig fur gute Abdichtung, s.u.) — "Oberseite" mit dem "Kratzer" aufrauhen (um ver-
schmierte Flachenbereiche zu beseitigen, d.h. Grobporen dieser Bereiche fiur Wasser
zuganglich zu machen (soweit méglich)), Randzone zwischen Bodenprobe und Zylin-
derwand durch Drehen des "Ringverdichters" versiegeln (um Wasserperkolation zwi-
schen Probe und Zylinderwand zu unterbinden) — dasselbe an der "Unterseite" durch-
fuhren (nach Drehen der Probe) — mit ebenster und vollstéandigster Probenflache nach
unten auf die Textilgaze in der leeren Wanne so setzen, dass ein allseitiger Abstand
von 2-3 cm gegeben ist (damit das Haubenpermeameter aufgesetzt werden kann [s.
auch Abb.]) — Bei all diesen Arbeiten ist die jeweilige Zylinderunterseite verschlossen
zu halten mit einem Deckel bzw. Blechschieber (Maurerkelle 0.4.), damit bei lockeren
Bdden (frisch gepfligte Krumenhorizonte, Sandbdden!) die Probe nicht aus dem Zylin-
der rutscht! — Position und evtl. Besonderheiten (grof3e Réhren, unvollstédndige Abdich-
tung) des jeweiligen Zylinders notieren (Schema) — So fortfahren, bis die Wanne voll ist
bzw. alle zu messenden Zylinderproben eingesetzt sind.

Sind die Proben eingesetzt, wird mittels des Wasseranschlusses mit Reduzierventil die
Wanne mit den Proben Uber Nacht mit Wasser sehr langsam gefullt (ca. 18 ml/min),
damit die Luft aus den Poren entweichen kann (warum? warum langsam?!). Das Was-
ser darf aber nicht auf die Proben tropfen (warum?).
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Am nachsten Tag (Mel3termin):
2.1.3.3 Vorbereitung (s. auch Abb.):

Die Probenwanne wird nach dem nachtlichen Uberstau bis ca. 3 cm unter Wannenrand
mit Wasser geflillt, das Haubenpermeameter in die Probenwanne gesetzt, Unter- (Was-
serstrahlpumpe) und Uberdruck angeschlossen (Hahne 6ffnen nicht vergessen); das
Ableserohr mit Wasser aus dem Vorratsgefa3 (an der Bedienungs- und Ablesevorrich-
tung) gefullt (unterer Dreiwegehahn, Marke nach oben) und anschliel3end dieses Was-
ser (Marke des Dreiwegehahns nach rechts) durch das Permeameter (unter Wasser)
auslaufen gelassen, damit Wasserverbindung (Schlauch = kommunizierende Rd&hre)
blasenfrei ist.

2.1.34 Messung (s. auch Abb.):

Wasserniveau der Wanne am Ableserohr ablesen und notieren (entspr. Hi[cm]) — Un-
terdruck an das Haubenpermeameter anlegen (V-Marken am oberen Dreiwegehahn
stimmen Uberein) — Haubenpermeameter auf erste Probe setzen — pneumatischen
Uberdruck anlegen (L-Marken stimmen (berein) nur zur seitlichen Abdichtung (Per-
meameter - Zylinder) — Permeameter durch Drehen der Sechskantschraube im Uhr-
zeigersinn schlief3en

a) Fallender Meniskus: Unteren Dreiwegehahn um 90° nach links drehen (Pfeil-Marke
zeigt nach oben) — im Ableserohr Meniskus nur um 1-3cm ansteigen lassen (s.0.) und
Dreiwegehahn wieder nach rechts drehen (Pfeil-Marke weist nach rechts) (= Erzeugung
des hydrostatischen Ungleichgewichts).

Wenn Meniskus so schnell fallt, dass ein Zwischenstoppen der Sinkzeit nicht mdglich ist
(<< 5sec fur mehrere Teilstriche = mm), dann nach b) verfahren. Fallt Meniskus lang-
sam (<< 5sec <t < 20sec), dann Absinkzeiten des Meniskus messen (Aufnahme eines
H-t-Diagrammes): Hierzu den oberen Meniskusstand (entspr. Hz [cm]) merken, Stopp-
uhr starten (t = 0) und H, notieren hinter zugehériger Zylindernummer (Zeile) — nach
Absinken des Meniskus um einige Millimeter (je nach Geschwindigkeit 1-8mm) Menis-
kusstand (entspr. H [cm]) und Zwischenzeit t (! Uhr unbedingt weiterlaufen lassen: lin-
ken Knopf der Stoppuhr betéatigen !) hinter zugehériger Zylindernummer (Zeile) notieren
(Liste) — mindestens funf Messwertpaare aufnehmen und Werte notieren (! letztes
Messwertpaar muss Uber Wannenniveau (H;) liegen!) — dann erst Stoppuhr endgiiltig
anhalten!

Fallt Meniskus sehr langsam (t > 20sec) (= hydrostatischer Druck zu klein), dann: Me-
niskus ansteigen lassen (s.d.), beobachten usw., bis tgeschazx ZWischen 4 und 20sec liegt
— anschliel3end wie oben verfahren.

b) Konstanter Meniskus: Marke des unteren Dreiwegehahns weist nach rechts — Ab-
sperrhahn (unten rechts = griin) so weit 6ffnen, dass Meniskus konstant bleibt (entspr.
Hs [cm]) und notieren — austropfendes oder ausflieRendes Wasser 30sec lang in aus-
tariertem Auffanggefal® auffangen, auswiegen und Wasservolumen (entspr. G) notieren
hinter Zylindernummer (Zeile) — Messung mindestens zweimal wiederholen (Hs jedes-
mal kontrollieren!) — dann Absperrhahn schlie3en!!

Umsetzen auf nédchste Probe: Unterdruck anlegen (V-Marken des oberen Dreiwege-
hahns stimmen lberein) — Permeameter 6ffnen (Sechskantschraube l6sen) — Per-
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meameter abheben und unter Wasser auf ndchste Probe setzen (Lufteintritt nach Mog-
lichkeit vermeiden) — usw. bis letzte Probe gemessen. Dann Wanne nach Heberprinzip
leerlaufen lassen, Zylinder herausnehmen, entleeren und reinigen, ggf. Wanne reinigen.

1. Anmerkund:

Bei nicht messbaren Zeiten bzw. Mengen, d.h. Sinkzeit zu langsam bzw. Wasservolu-
men zu grol3 trotz richtiger Mef3anordnung, dann nicht messen, dies notieren und nach-
ste Probe messen.

2. Anmerkung:

Beim Aufsetzen des Haubenpermeameters ist stets darauf zu achten, dass die Probe
moglichst wenig bewegt wird, auf keinen Fall anheben oder kanten, weil sonst (beson-
ders bei lockeren Proben) sich die Probe verandert und dadurch keine nattrliche Lage-
rung mehr vorliegt.

2.1.35 Das Protokoll muss folgendes enthalten:

tabellierte Messwerte; Computerausdruck; Haufigkeitsverteilung der Wasserleitfahigkei-
ten der Stechzylinder (Mittelwerte bei konstantem Niveau), dabei sind die Werte bei lo-
garithmischer Abszissenteilung entweder einer halben oder vollen Potenz zuzuordnen;
Relation des geometrischen Mittels aller Werte zur Haufigkeitsverteilung; Interpretation
des Ergebnisses und seiner Wechselbeziehung zu anderen Bodeneigenschaften (Kor-
nung, PV 0.4.) oder Bodengenese, -bearbeitung, Dranbarkeit.

2.1.3.6 Berechnungen

a) Fallender Meniskus:

Da zwischen Ig h = Ig(H-H1) und t eine hochsignifikante, lineare Beziehung besteht,
werden mittels der aufgenommenen Wertepaare die Koeffizienten der Regressionsglei-
chung und der Korrelation dieser Beziehung berechnet. Hierzu muss die DARCY-

Gleichung fur fallenden Meniskus (Gl. 1)

ki[cm s = (Fo* 1) / (F1*t) * In [(Hz - Hy) / (H - Hy)]
= k/t*In[(Hz-Hy) / (H-Hy] (1)

umgeformt werden (Gl. 2):
lg(H-Hy) =1g (Hz-Hy) -k *[F1/ (F2*1*In10)] * t 2
oder allgemeiner (Gl. 3):

y =a-b*x 3)
ki=b/k=Db*k; (4)

d.h. der berechnete Regressionskoeffizient b ist durch k zu dividieren bzw. mit seinem

Kehrwert k; zu multiplizieren (s. Gl. 4), um die Wasserleitfahigkeit k; zu erhalten. Ein
Korrelationskoeffizient nahe 1.0 zeigt an, dass NEwTONsches FlieRen vorgelegen hat,
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die Voraussetzung zur Anwendung der DARCY-Gleichung also bestanden hat.

b) Konstanter Meniskus:

ki[cms™]=G *1/[Fy*t* (Hy- Ha)] = k2 * G/ (H1 - Ha) (5)
mit | Zylinderlange [cm], hier = 6;
F,  Zylinderquerschnitt [cm?];
F2 Querschnitt des Ableserohrs [cm?];
t Zeit [S];
H:  Wannenniveau [cm];
H, Rohrniveau Uber Wannenniveau [cm] zu Beginn der Messung;
H Rohrniveau Uber Wannenniveau [cm] zur Zeit t;
Hs Rohrniveau unter Wannenniveau [cml;
G Wasservolumen [cm?];

Ki= (F2*1*In10)/ (-Fy) = -0.273715;
Ko = I/ (F *t)=0.003288

2.1.4 Literatur
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ten waagerecht und senkrecht entnommener Stechzylinderproben aus L6 unter
Acker und Wald. Z. f. Pfl.-Ern. u. Bdkd. 122, 279-292.

HARTGE, K.H. (1966): Ein Haubenpermeameter zum schnellen Durchmessen zahlreicher
Stechzylinderproben. Z. f. Kulturtech. u. Flurber. 7, 155-163.

HARTGE, K.H. UND HORN, R. (1989): Die physikalische Untersuchung von Béden. 2. Aufl.-
Ferd. Enke Verlag, Stuttgart, 114-136.

HARTGE, K.H. UND HORN, R. (1999): Einfuhrung in die Bodenphysik. 3. Aufl.- Ferd. Enke
Verlag, Stuttgart.

HARTGE, K.H. UND BAILLY, F. (1970): Die Porenkontinuitat bei unregelméRig verteilten
Wasserleitfahigkeitswerten von Stechzylinderproben aus L63béden. Geoderma 4,
139-149.

MULLER, W., RENGER, M. UND BENECKE, P. (1970): Bodenphysikalische Kennwerte wichtiger
Bdden; Erfassungsmethodik, Klasseneinteilung und kartographische Darstellung.
Beih. geol. Jb., Bdkdl. Beitr. 99/2, 13-70.
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2.2 Bestimmung von Lagerungsdichte (?,) und Porenvolumen (PV)

2.2.1 Allgemeines

Die Lagerungsdichte ?, [g/mL] ist das Trockenraum- oder Volumengewicht eines Boden-
korpers in seiner naturlichen Lagerung, also Masse pro Volumen. Der Zahlenwert gibt
Aufschluss tber Bodenfestigkeit, Verdichtungsgrad und Durchwurzelbarkeit und ist fur Bi-
lanzierungen von Nahrstoffen und Wasser einschlief3lich Porengréf3enverteilung in einem
Profil unerlasslich. Zur Bestimmung wird entweder eine Bodenprobe bekannten Volumens
(ungestorte Stechzylinderprobe) (warum?) bei 105°C getrocknet und anschliel3end gewo-
gen oder - wegen weiterer Bestimmungen (z. B. Porengréf3enverteilungen) - der Wasser-
gehalt einer Teilprobe ermittelt und hieraus das Trockengewicht der Gesamtprobe errech-
net.

Das Porenvolumen PV [Vol.-%] wird aus Lagerungsdichte ?, und spezifischem Gewicht
der Festsubstanz ?; berechnet und gibt einen Anhaltspunkt fur die Porositat oder maximale
Wasseraufnahmefahigkeit eines Bodenkorpers.

Machen Sie sich bitte mit folgenden Begriffen bzw. Zusammenhangen vertraut:

Vor- und Nachteile verschiedener Bestimmungsmethoden — Fehlerquellen — Einfluss
anderer Bodeneigenschaften — Einfluss des Menschen — Festsubstanzvolumen —
Grenzwerte — Ausgangsgestein

2.2.2 Messprinzip

Da die Zylinderproben fur weitere Messungen feldfeucht bleiben miussen, aber auch die
Trocknungszeit zu lang ware, wird die Wassermenge einer reprasentativen Teilpro-
be Wreiprobe bestimmt und aus ihr tber Dreisatz — bzw. Verhéltnisrechnung — die Was-
sermenge der Gesamtprobe Wgesamiprobe €rrechnet, namlich

WTeinrobe ) FTeinrobe
WG&mtprobe FG&mtprobe

Die vom Feuchtgewicht der Gesamtprobe Fgesamprobe Subtrahierte Wassermenge der Ge-
samtprobe ergibt das Trockengewicht, das durch das Bodenvolumen dividiert wird. Dieses
Bodenvolumen muss um Hohlrdume, die durch herausgefallene Steine oder Aggregate
entstanden sind, vermindert werden. Wurm- und Wurzelréhren sowie Schrumpfungsrisse
gehoéren zum Bodenvolumen.

2.2.3 Durchfuhrung
2231 Notwendige Geréate:

Messer, Oberschalenwaage, Alu-Wéageschéalchen, Spatel, Trockenschrank, Material flr
Sandersatzmethode



2232 1. Termin (Messtermin)

Stechzylinderproben nach Profilen und Horizonten sortieren, dabei Zylinder auf3en mit tro-
ckenem Lappen reinigen und Stirnflachen planschneiden, auch herausragende Wurzeln
abschneiden, evtl. Steine (nach Ricksprache mit Betreuer) entfernen. — Zylinder-Nrn.
nach Profilen und Horizonten getrennt in vorbereitete Liste eintragen — Zylinder mit austa-
rierter Unterlage auswiegen (=A) — evtl. Fehistellen nach Sand-Ersatzmethode (s.u.)
bestimmen (= F) — fur jeden Zylinder ein Alu-Schalchen mit Deckel leer wiegen (= C) —
mit Spatel Teilprobe aus Zylinder in Schalchen fullen (dieses etwa zur Halfte gefillt) und
wiegen (= D) — alle Schélchen (gedffnet) bei 105°C uber Nacht im Trockenschrank trock-
nen. Deckel nicht in den Trockenschrank legen!

2.2.3.3 2. Termin (am Tag danach)

Schalchen aus Trockenschrank nehmen, verschlieRen, ca. 30 min abkihlen lassen auf
Raumtemperatur (!), mit Deckel auswiegen (= E), entleeren.

2.2.4 Berechnungen

1. Lagerungsdichte

2% [gcm®|=[(A-B)-(A-B)*(D-E)/(D-C)]/(V-F)
oder, nach Umformung,

=(A-B)*(E-C)/[(D-C)*(V-F)

A Zylindergewicht mit nassem Boden [0]

B Zylinderleergewicht [g] = 137

C Schalchenleergewicht [0]

D Schalchen + nasser Boden [0]

E Schalchen + trockener Boden [g]

V Zylindervolumen [cm®] = 365
F Fehlstellen [cm?]

2. Porenvolumen

PV [Vol.-%] = (1 - 2 / ?7) * 100

% Lagerungsdichte [g/cm?]

%% spezifisches Gewicht des Bodens [g/cm?]
=2.65 - 0.0223 * (% org. Subst., nicht org. C)

2.65 spez. Gewicht von Quarz

0.0223  Proportionalitatsfaktor

Fur stark carbonathaltige Substrate (C-Loss, Alm, Kalkschluff, -schotter, -stein u. &.) ist
anstelle der Dichte von Quarz ein Wert von 2.70 einzusetzen.
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Anmerkung:

Die Werte fur ?, sind fur jede Zylinderprobe getrennt zu berechnen. Erst aus diesen Wer-
ten ist der Mittelwert zu berechnen. Nur so sind Ausreil3er zu erkennen.

Das Protokoll muss folgendes enthalten:

alle Lagerungsdichten; Mittelwerte von Lagerungsdichte und Porenvolumen und deren
Tiefenverlauf; Interpretation der Ergebnisse und deren Wechselbeziehungen zu Kérnung,
Wasserleitfahigkeit, organische Substanz, Bodengenese, evtl. Bodenbearbeitung.

2.2.5 Sandersatzmethode (nur im Bedarfsfall)

Das fehlende Bodenvolumen (= Fehlstelle(n)) wird durch Verfillen mit Sand (0.5-1.0 mm)
bestimmt. Auf die Zylinder-Stirnflache mit der Fehlstelle wird das steife Plastik-Blatt gelegt.
Hierauf wird die zentral durchbohrte Glasplatte, in deren Bohrung ein graduiertes Glasrohr
(ca. 11 cm®) eingeklebt ist, gesetzt (Platte nicht am Glasrohr anfassen!!). Mittels eines Be-
cherglases (0.4.) und eines Plastiktrichters werden ca. 11cm® Sand in das Glasrohr einge-
fullt, das Sandvolumen abgelesen und gemerkt. AnschlieRend wird das Plastikblatt weg-
gezogen, die Glasplatte tUber alle Fehlstellen zur Verfillung derselben geschoben und das
im Glasrohr verbleibende Sandvolumen abgelesen. [Schrumpfungsrisse und Wurm- und
Wourzelréhren sind keine Fehlstellen] Die Differenz zum gemerkten Ausgangssandvolumen
ergibt das Volumen der Fehlstellen (= F). Bei groReren Fehlstellen oder Fehlstellen in bei-
den Stirnflachen ist die Prozedur mehrmals durchzufiihren und 'F' zu summieren, um das
Gesamtvolumen der Fehlstellen zu erhalten.

2.2.6 Literatur

HARTGE, K.H. (1965): Die Bestimmung von Porenvolumen und Porengrdf3enverteilung. Z.
f. Kulturtechnik u. Flurberein. 6, 193-206.

HARTGE, K.H. & HORN, R. (1989): Die physikalische Untersuchung von Boden. 2. Auflage,
Ferd. Enke Verlag, Stuttgart; 10-28, 47-67.

HARTGE, K.H. & HORN, R. (1999): Einfuhrung in die Bodenphysik. 3. Auflage, Ferd. Enke
Verlag, Stuttgart.
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Aufgabe 3: Bestimmung der Kationenaustauschkapazitdt und des pH-
Werts (WE)

3.1 Bestimmung der Kationenaustauschkapazitét

3.1.1 Bodenchemische Grundlagen

Die Oberflachen fester Bodenbestandteile (Tonminerale, Humus, Oxide und Hydroxide)
weisen haufig negative Uberschussladungen auf. Zum Ladungsausgleich sind an diesen
Oberflachen &quivalente Mengen an Kationen gebunden (sorbiert). Es kénnen alle Katio-
nen sorbiert werden, die in der Bodenldsung vorliegen. Dies sind v.a.:

Mg**, Ca** (aus der Gruppe der Erdalkalimetalle)
Na*, K (aus der Gruppe der Alkalimetalle)
MQ’”, Fe™ (aus der Gruppe der Ubergangsmetalle)
Al°*

H+

(NH,")

Andere Kationen kommen nur in Spuren vor. Zwischen dem Kationenbelag der negativ
geladenen Oberflachen und der Kationenzusammensetzung der Bodenldsung besteht ein
thermodynamisches Gleichgewicht. Dieses Gleichgewicht wird von der Wertigkeit der Ka-
tionen, ihrer Hydratation und der Selektivitat der Oberflachen fur bestimmte Kationen be-
stimmt. Wird die Zusammensetzung der Bodenlosung veréandert (z.B. durch Verwitterung,
durch biologische Vorgadnge oder durch Zufuhr von Dinger), so wechselt auch die Zu-
sammensetzung der sorbierten Kationen. Dieser Prozess wird als Kationenaustausch be-
zeichnet: Ein an der Oberflache sorbiertes Mg?*-Kation wird beispielsweise gegen ein
Ca?*-Kation ausgetauscht, wenn die Bodenlésung um ein bestimmtes MaR mit Ca®*-
Kationen angereichert wird (s. Abb. 3-1).

() ©

IMH @ +CaS04 = ICEI @

© O

Abb. 3-1: Austausch von Mg?* gegen Ca®* nach Zugabe von CaSO,
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Die Vorgange beim Austausch eines Kationenpaares lassen sich in Analogie zum Mas-
senwirkungsgesetz formulieren:

(Beispiel Austausch von Ca** gegen AI*")
[1] 3 CaX + 2 AI*" <=> 2 AIX + 3 Ca**

CaX, AlIX : sorbiertes Ca, Al
Ca®", AI** : Ca, Al in der Bodenlésung.

Fir diese Gleichung lasst sich eine Gleichgewichtskonstante angeben, wobei die Aktivita-
ten der Kationen in der Bodenlésung (in mol L™) und ihr Aquivalentanteil an der Aus-
tauscherbelegung (als Dezimalbruch) eingehen:

(Ca™ )y *AIX®
? Ks
(AI**Y *cax® AlCa

[2]

Ksal.ca : Gleichgewichtskonstante flr den Austausch von Ca** gegen AI**.

Die Gleichgewichtskonstante Ks gibt an, nach welcher Seite der Gleichung die Reaktion [1]
bevorzugt ablauft und ist somit ein MaR der Selektivitat der Austauscher fir AI** gegen-
uber Ca“".

3.1.2 Begriffe

3.1.2.1 Kationenaustauschkapazitat (KAK)

Die Summe aller Oberflachenladungen (bezogen auf eine Gewichtseinheit Boden) ent-
spricht der Ladungssumme aller sorbierten Kationen. Dieser Summenwert wird als Katio-

nenaustauschkapazitat bezeichnet.

n+z
[3] KAK=7? —
m

n; = Anzahl der Mole des sorbierten Kations i
z; = Wertigkeit des Kations i
m = Bezugsgewicht

Als Einheit wird haufig cmol IE * kg™ verwendet (IE od. IA : lonendquivalent). Weiterhin ist
die Einheit mmol.* kg™* oder umol(+) * g™ gebréuchlich (c von charge). Die alte Einheit
mval /100g ist nicht mehr zu verwenden.

Die Kationenaustauschkapazitat wird durch Art und Grol3e der negativ geladenen Oberfla-
chen bestimmt. Man unterscheidet zwischen permanenter und variabler Ladung. Letztere
veréandert sich mit dem pH-Wert der Bodenlésung. Vor allem Oxide und Humus weisen
solche pH-abhéangigen Ladungen auf. Mit sinkendem pH-Wert werden Austauschpositio-
nen dieser Substanzen protoniert und die effektive Kationenaustauschkapazitat sinkt.
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3.1.2.2 Basensattigung (BS)

Die Metallkationen in der Bodenldésung werden in zwei Gruppen eingeteilt: My-lonen und
Ma-lonen. Zu den Mp-lonen (b von basic) gehoren die Erdalkali- und Alkaliionen. Die M,-
Kationen (a von acidic) sind Al, Fe und Mn. Die Bezeichnung acidic ist korrekt, denn diese
Kationen liegen in der Bodenlésung haufig als hydrolysierte ("saure") Komplexe vor. Die
Bezeichnung basic (basisch) ist weniger treffend, sie rihrt daher, dass diese Kationen bei
ihrer Freisetzung (bei der Verwitterung von Silikaten) basisch wirken, indem ihre Begleit-
anionen HzO"-lonen abpuffern. AuRerdem lésen sich die Oxide dieser Kationen in Wasser
unter Bildung alkalischer ("basischer") Hydroxide. My-Kationen werden verkurzt (und che-
misch sehr unrichtig) als "Basen" bezeichnet, ihr Aquivalentanteil an der gesamten Katio-
nenaustauschkapazitat (in %) heifl3t Basensattigung:

[4] BS[%)] = ? (Ca+Mg+Na+K) [umol IE * g*] / KAK [umol IE * g™*] * 100

Analog dazu kénnen auch andere Aquivalentanteile berechnet werden (z.B. Calciumsatti-
gung, Aluminiumséttigung). Diese werden fir die Bestimmung von Selektivitdtskonstanten
(-koeffizienten) nach GI.[2] bendtigt.

3.1.3 Bestimmung
3.1.31 Prinzip

Bei der Bestimmung der sorbierten Kationen macht man sich die Reaktion nach GI.[1] zu-
nutze, indem man eine getrocknete Bodenprobe mit einer Salzlésung, deren Kation im
Boden nicht oder kaum sorbiert vorhanden ist (z.B. Ba?*, NH4"), versetzt:

Die Vorgange veranschaulicht Abb. 3-2. Wichtig ist, dass das Gleichgewicht dieser Reak-
tion nahezu vollstandig auf die rechte Seite verschoben wird. Man erreicht dies, indem
man a) eine hochkonzentrierte Salzlésung verwendet oder b) das Gleichgewicht stort, in-
dem die Reaktionsprodukte abgefihrt werden oder c) durch Schiitteln und Stehenlassen
der Extrakte, das den vollstandigen Kontakt der Salzlésung mit der Bodenprobe gewéahr-
leistet. Damit die Ergebnisse reproduzierbar sind, missen die Bedingungen fiir die Extrak-
tion genau definiert sein. Es gibt eine Reihe Verfahren, die sich hinsichtlich der Technik
(Perkolation, Schutteln) und der Salzkonzentration (von 0.05 m bis 1 m NH4CI) unter-
scheiden. Die sorbierten Kationen werden durch die Salzextraktion (nahezu) vollstandig
ausgetauscht. Daher nennt man sie auch "(mit NH4Cl) austauschbare Kationen".
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H+ NH4+
Al3+ NHA4+
NHA4+
NHA+
Mg2+ ‘ > NH4+
. NH4+ NH4+
CaZ+ NHA+
Na+ NHA4+
K+ NH4+
NH4+ NH4+ Ef%:
NH4+ NHA4+ 9
+ NHA+ NH4+ Na+
NHA+ NH4+ K+
NH4+ NHA4+ ﬁ?*

Abb. 3-2: NH4Cl-Extraktion eines Bodenpartikels

Die Konzentrationen der desorbierten Kationen in den Extrakten werden mit Standardver-
fahren bestimmt (AAS, Flammenphotometer, ICP). Eine Ausnahme bilden die aus-
tauschbaren H'-lonen. Eine Bestimmung des pH-Wertes im Extrakt zeigt, dass die Extrak-
te haufig saurer als das Extraktionsmittel NH4Cl (pHNH4c) ca. 4.8) sind. Bei der Extraktion

sind demnach H*-lonen in Lésung gegangen. Diese H*-lonen sind nur zum Teil von den
Oberflachen desorbiert. Die (brigen stammen aus der Hydrolyse von [Al(H.O)e*'-
Komplexionen, die sich aus den frisch desorbierten AlI**-lonen bilden. Der Anteil dieser
hydrolytischen H*-lonen muss von der aus der Differenz der pH-Werte hergeleiteten Ge-
samtsumme der extrahierten H*-lonen abgezogen werden:

[5] [H'] austauschbar = [H'] extrahiert — [H'] hydrolytisch

[H'] austauschbar : Konzentration der durch NH4Cl ausgetauschten H*-lonen.
[H'] extrahiert : Konzentration der nach Extraktion zuséatzlich im Extrakt

befindlichen H*-lonen
[H'] hydrolytisch ~ : Konzentration der aus der Hydrolyse von Al(H,0)¢>*

hervorgegangenen H*-lonen (nach [6])
[6]  Al(H20)6>" <=> Al(H,0)s0H*" + H*

Mit Hilfe der Gleichgewichtskonstanten fur die Hydrolysereaktion [6], des pH-Wertes und
der Aluminiumkonzentration kann H+hydrolytisch berechnet werden. Es muss beachtet

werden, dass mit der pH-Elektrode H*-Aktivitaten gemessen werden. In der konzentrierten
Salzlésung weichen jedoch die H*-Aktivitaten erheblich von den H*-Konzentrationen ab
und missen daher mit dem Aktivitatskoeffizienten fir die entsprechende lonenstarke des
Extrakts (fir 0.5 m NH4CI: 24+ = 0.88) in Konzentrationen umgerechnet werden.
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[71  [H']extrahiert = 10PHEW) _ 1o PHNHACh /o,

Die Berechnung der durch die Hydrolyse von Aluminium-lonen freiwerdenden Protonen
erfolgt nach Berechnungsblatt 2.

3.1.3.2 [rrtimer

Bei der Extraktion mit NH4Cl werden nicht nur die sorbierten Kationen extrahiert, sondern
es werden auch leicht 16sliche Salze und organische Komplexe aufgelgst. Diese stammen
aus der Bodenldosung, wo sie beim Trocknen des Bodens ausgefallt wurden. Weiterhin
kénnen durch die schwache Saurewirkung von NH4CI Carbonate geltst werden. Da dieser
Losungsprozeld nicht vollstandig verlauft (dafir sind die Carbonatkdrner oft zu grol3), kén-
nen carbonathaltige Béden nicht mit befriedigendem Ergebnis mit NH4Cl extrahiert wer-
den. Zuletzt reagieren die H*-lonen in den sauren Extrakten mit leichtléslichen Aluminium-
verbindungen (z.B. Al-Trihydroxiden) in der Probe. Dies fuhrt dazu, dass mit der Extrak-
tionsdauer steigende Mengen an nicht sorbiertem Aluminium extrahiert werden.

Man kann die Irrtimer teilweise abmildern (etwa durch vorherige oder parallele Extraktion
der I6slichen Salze und organischen Komplexe). Trotzdem erscheint es sinnvoller, anstelle
des Begriffs "mit NH4Cl austauschbare Kationen" die unverfanglichere Bezeichnung "mit
NH,4CI extrahierbare Kationen" zu verwenden.

3.1.4 Okologischer Aussagewert
3.14.1 Intensitatsparameter

Mit Gleichung [1] wird das Gleichgewicht zwischen Bodenldsung (Gleichgewichtsldsung)
und Austauscherbelegung beschrieben. Dieses Gleichgewicht wird im Boden standig ge-
stort. Fur die Vorhersage der Zusammensetzung der Bodenlésung ist daher die Kenntnis
der Austauscherbelegung unerlasslich. Mit sinkender Basenséttigung (und damit hoher Al-
Sattigung) nimmt die Bodenldsungskonzentration der fiir die meisten Pflanzen natzlichen
Elemente wie Ca, Mg zugunsten des weniger vorteilhaften Al ab. Im Gegensatz zur Zu-
sammensetzung der Bodenldsung, die saisonal stark schwankt, ist die Kationenzusam-
mensetzung der Austauscher nur in langen Zeitraumen veranderlich (es sei denn eine
starke Duingung stért das Gleichgewicht ahnlich wie bei der NH,CI-Extraktion). Die Para-
meter Basensattigung oder Al-Sattigung kénnen damit sehr gut zur 6kologischen Charak-
terisierung von Bdden verwendet werden.

3.1.4.2 Kapazitatsparameter

In Okosystemen sind die (Nahr-)Kationen in verschiedenen Pools vorhanden. Die wich-
tigsten Pools zeigt Abb. 3-3. Zwischen den Pools stellen sich Gleichgewichte ein, die je-
doch haufig gestort werden. In vielen Bdden lauft die Verwitterung zu langsam ab, als
dass aus der Bodenlosung entfernte Nahrelemente rasch genug ersetzt werden kdnnten.
Hier stellt der Pool an austauschbaren Nahrkationen ein wichtiges Reservoir dar, das tber
die Bodenlosung den Pflanzen relativ kurzfristig zur Verfugung steht. In der forstlichen Bo-
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denkunde ist als Parameter nicht so sehr die Gesamtsumme der austauschbaren Kationen
(KAK) von Bedeutung, vielmehr interessieren die Vorrate an austauschbarem Ca, Mg
und K. Zu deren Bestimmung ist es notwendig, die Proben volumengerecht zu ziehen oder
die Trockenraumgewichte separat zu bestimmen. Als Ergebnis der Multiplikation der
Raumgewichte mit den Gehaltswerten in pmol IE g™* erhalt man die austauschbaren Ele-
mentvorrate in kmol |E * ha™ * Tiefenstufe™.

‘ Zarsetrung

Aufnal I Mlanzen

Depositonen,IHingung
Dezorpton
Bodenlosung
Sorption Aurtauscher
‘ Ausirag h

Abb. 3-3: Okosystemkompartimente als Kationen-Pools

Der austauschbare My-Kationen-Pool ist weiterhin ein wirksamer Puffer gegeniber Saure-
zufuhr. Je groRer dieser Pool und je hoher die Basensattigung, desto gréRere Sauremen-
gen kénnen im Boden zuriickgehalten werden, ohne dass in der Bodenldsung nennens-
werte Veranderungen des pH-Wertes auftreten.

Fur die Beurteilung landwirtschaftlich genutzter Boden ist auch der Summenparameter
KAK von Bedeutung. Er steht mit der Menge an Diingerkationen, die auf Vorrat im Boden

gehalten werden kdnnen, in Beziehung. Humusarme Sandbdden mit geringer KAK kdénnen
nicht auf Vorrat mit Nahrkationen gediingt werden.

3.1.5 Anleitung
3.151 Proben
3.1.5.2 Apparate und Zubehor

PE- Weithalsflaschen 100 ml
Extraktionslosung : 0.5 m NH4Cl (26,745 g /1)
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Filzstift zum Beschriften

Dosierpumpe Dosimat

Horizontalschittelmaschine

7 Membranfilter Cellulose-Acetat (Porenweite 0.45um)
Filtrierapparatur

Vakuumpumpe

Standardlosungen fur Ca,Mg,Na,K,Al,Fe,Mn in 0.5 m NH,CI
ICP

Labor-pH-Meter

pH - Einstabmesskette

Pufferlosungen pH7 und pH4.

3.1.5.3 Vorgang

1.25 g (Auflagen) bzw. 2.5 g lufttrockene Feinerde werden in PE-Weithalsflaschen einge-
wogen. Es wird stets mit zwei Parallelen je Probe gearbeitet. Eine Flasche ist fur den
Blindwert (Blank) reserviert. Zur Einwaage werden genau 100 ml Extraktionslésung zuge-
geben, die Flaschen verschlossen und kraftig von Hand umgeschuttelt. AnschlieRend
kommen die Proben fur 2 Std. auf die Horizontalschittelmaschine. Die Losungen bleiben
Uber Nacht stehen und werden am nachsten Morgen erneut fir 30 Min geschuttelt. Die
Extrakte werden Gber den Membranfilter in den zweiten Flaschensatz filtriert (Mit Schutz-
brille arbeiten!). Die ersten 10 ml (Vorlauf) werden verworfen.

In den frischen Extrakten werden Ca, Mg, Na, K, Al, Fe, Mn am ICP bestimmt. Dann wird
mit der Glaselektrode der pH-Wert bestimmt (s. Aufgabe 3.2). Bei der pH-Bestimmung
treten geringe Mengen an K aus der Elektrodenfillung in die Messlosung tber, deshalb
muss die Reihenfolge der Messungen eingehalten werden.

3.1.54 Berechnung

Die MelRwerte (pH-Wert und Konzentrationen an Ca, Mg, Na, K, Al, Fe, Mn in ppm
=mg L") miissen auf die Gehalte an mit NH,Cl extrahierbaren Kationen (in umol IE g™
trockene Feinerde) umgerechnet werden. Hierzu bedient man sich der angelegten Form-
blatter.

3.1.5.5 Darstellung

Die Ergebnisse kénnen als einfache Tabelle (s. Tab. 3-1) oder als Grafik (Abb. 3-4) pra-
sentiert werden.

Ca Mg Na K Al Fe Mn H KAK BS

------------------------------- [mmol IE/KQ] ------===========mmmmmoemm- [%]
Eichstéatt 8 LOf 267,1 32,3 09 113 15 0,3 92;3 4,0 409,5 76
Eichstatt 7 Oh 129,7 12,2 1,8 8,5 6,7 0,7 48,0 28,2 2357 65
Eichstéatt 6 Ah 30,4 4,3 0,7 2,6 254 28 9,2 225 97,8 39
Eichstéatt 5 Lal 0,0 0,7 0,1 0,8 33,8 0,2 2,4 4,1 42,1 4
Eichstatt 4 (Sw)-Al 4,0 0,7 0,1 15 539 0,1 1,7 4,0 66,0 9
Eichstatt 3 T-Bt 8,7 2,8 0,2 3,2 103,3 0,2 4,5 51 128,0 12
Eichstatt 2 T1 71,8 35,2 0,4 3,5 47,2 0,1 1,8 1,6 161,6 69
Eichstatt 1 T2 117,4 50,7 0,8 44 32,1 0,2 0,7 1,2 207,4 84




Tab. 3-1: Beispiel fur d. tabellarische Darstellung von Ergebnissen aus der NH4ClI-
Extraktion

PROFIL EICHSTAETT

NH4CH — Extrakt

—ZON—2UOI

I T T T T T T T T T T

0 20 100 120 200 250 300 350 400 450 500
B CalumolE_g] MglurnollE_gl P NalumollE_gl W KiumolE_gl B AllumollE_g] FelumolE_g]
MniumolE 11 B HiumalE_g]

Abb. 3-4: Beispiel fur die grafische Darstellung von Ergebnissen aus der
NH4Cl-Extraktion



Berechnungsblatt 1

Spalte 1 [Spalte 2 [Spalte 3 [Spalte 4 | Spalte 5 | Spalte 6 | Spalte 7 | Spalte 8
Elementkon- | Aquivalent- | Elementkon- | Flaschen- pmol 1E / Einwaage Extrahierte | Mittel aus 2
zentration im | masse zentration im | volumen [I] Flasche (Auflage lonené&quiva- | Parallelen
Extrakt [g mol™z'] | Extrakt 1.25g, Mine- | lente
[mg L™ [umol IE /1] ralboden [umol IE g™
2.59)
Molmasse / | Spalte 1/ | 100 ml PE- | Spalte 3 * Spalte 5/
Wertigkeit |Spalte 2* |Flaschen Spalte 4 Spalte 6
1000

cal 20.04 0.1 X
Caz 20.04 0.1
Mol 12.153 0.1 X
Mg 2 12.153 0.1
Nat 22.99 0.1 X
Na2 22.99 0.1
K1 39.098 0.1 X
K2 39.098 0.1
Al 8.9933 0.1 X
A2 8.9933 0.1
Fel 27.925 0.1 X
Fe2 27.925 0.1
Mn1 27.47 0.1 X
Mn 2 27.47 0.1

H 1 X X X X EluasnBzerechnungs- X

H 2 X X X X EluasnBzerechnungs-

KAK I?efrﬁgenaquiva-
[umol IE / g]

BS I’.;Trﬁgenaquiva-

[%] Ca,Mg,Na,K /
KAK
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Berechnungsblatt 2

Spalte 1 Spalte 2 Spalte 3 Spalte 4 Spalte 5 Spalte 6 Spalte 7 Spalt
pH Extrakt pH NH,CI aH [mol I"]im |[aH [mol I"] in | Differenz aH | Aktivitatskoef- | pifferenz cH+ | CAlTM
Extrakt NH,4CI [mol "] fizient = Hextrahiert [mg I’
[mol I"]
10** - Spalte |10** - Spalte | Spalte 3 — Spalte 5/ SUISHBG
1 2 Spalte 4 Spalte 6 att)
pH1 0.88
pH2 0.88
Spalte 11 Spalte 12 Spalte 13 Spalte 14 Spalte 15 Spalte 16 Spalte 17 Spalti
cH im Extrakt | Gleichge- CHhydrolytisch | Chaustauschbar Flaschenvo- Hausta
[mol '] wichtskon- [mol I'] [umol '] lumen Flasc
stante fur die [umol
Hydrolyse von
[Al(H,0)g]3*
Spalte 3/ Spalte 11/ Spalte 13 + 1 | Spalte 10/ (Spalte 7 - 100 ml PE- Spalti
Spalte 6 Spalte 12 Spalte 14 Spalte 15) * Flaschen Spalt
1.0E+06
1,413 E-6 0.1
1,413 E-6 0.1
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3.2 Bestimmung des pH-Werts von Bdden

3.2.1 Definition

Walrige Losungen enthalten stets mehr oder weniger gro3e Mengen an Hydronium

(Hs0")-lonen (entstanden durch die Protonierung von Wasser: H* + H,O = Hz0") und
Hydroxid (OHY)-lonen. In reinem Wasser (bei 25°C) sind die Aktivitaten dieser lonen
vorgegeben durch die Dissoziationskonstante des Wassers:

H20 + Hz0 <= > Hz0" + OH’

(H30") * (OH) = Kyasser = 10 (Runde Klammern bezeichnen Aktivitéten,
eckige Konzentrationen)

(Hs0") = (OH) = 210 =107,

In reinem Wasser betragt daher die Hydroniumionenaktivitat (Hs0")-10” mol/l. Des-
gleichen betragt auch die Hydroxidionenaktivitdt (OH)-107 mol/l. Werden reinem
Wasser Protonen zugefuigt oder entzogen (durch Zugabe einer Saure bzw. einer Ba-
se), verschieben sich die Aktivitaten von HzO" und OH". Da jedoch das Aktivita-
tenprodukt beider lonen konstant 10 betragt, 14Rt sich bei Kenntnis der einen Akti-
vitat die andere berechnen: Wird (Hz0") durch Zugabe von HCI auf 10 erhéht, muss
(OH) auf 10 sinken. In der Praxis hat es sich eingebiirgert, statt der Aktivitaten
deren negative dekadische Logarithmen zu verwenden (statt (HsO") = 10 mol/l
-log(Hs0") = 1). Der negative dekadische Logarithmus der Hydronium-lonen-Aktivitat
wird mit pH abgekirzt (p von potentia, H von hydrogenium). Jedem pH-Wert ist ein
komplementarer pOH-Wert zugeordnet. Die Summe von pH und pOH entspricht dem
negativen dekadischen Logarithmus der Dissoziationskonstante des Wasser: pH +
pOH = 14. In der Praxis ist ferner haufig die Konzentration der Hydroniumionen von
groRerem Interesse als ihre Aktivitat. Es muss betont werden, dass eine Gleichset-
zung von Aktivitaten und Konzentrationen nur in sehr stark vedinnten Ldsungen
(= Losungen mit geringer lonenstérke) zulassig ist. Fur ionenstarke Losungen (z.B.
Salzlésungen) muss die Hydronium-lonen-Konzentration tber Aktivitatskoeffizienten
berechnet werden: [HzO'] = (HsO") / 7430+ Der Aktivitatskoeffizient 2430+ wird

aus der lonenstarke der Losung hergeleitet.

3.2.2 Bestimmung
3.2.2.1 Berechnung

Der pH-Wert einer Losung lasst sich bei Kenntnis der Konzentrationen der in der L6-
sung vorhandenen Sauren und Basen errechnen. Bei starken Sauren und Basen, die
vollstandig dissoziieren, ist die Berechnung einfach :

[H30"] = cgayre und [OH] = cgase. Ein Liter 0.1-molare HCI enthalt 10" mol H;O" .

Der pH-Wert dieser sauren Losung weicht jedoch von 1 (= -log[HsO]) geringfugig
nach oben ab, da es sich um eine relativ konzentrierte Losung handelt.



Bei schwachen Sauren und Basen (z.B. Kohlensaure, organische Sauren) ist zu-
satzlich die Kenntnis ihrer Dissoziationskonstanten (Ks bzw. Kg oder als negativer
Logarithmus: pKs bzw. pKg ) erforderlich:

(H30") ? (Ks * csaure) oder pH ? (pKs - log(csaure) ) / 2 -
(OH") ? (Kg * cBase) oder pOH ? (pKg - log(cgase)) / 2.

3.2.2.2 Messung

Die Berechnung des pH-Wertes stof3t dann auf Schwierigkeiten, wenn es sich um
Losungen mit vielen Komponenten handelt, deren Konzentrationen und/oder Dis-
soziationskonstanten nicht genau bekannt sind. Bei der Messung kommen zwei
ganzlich verschiedene Prinzipien zur Anwendung: Kolorimetrische und potentio-
metrische Verfahren.

Kolorimetrische Verfahren

Wie bei allen kolorimetrischen Verfahren reagieren die Inhaltsstoffe der Lésung mit
einem Farbreagens. Die Intensitat der Farbreaktion steht mit der Konzentration der
Inhaltsstoffe (hier: mit der Hydronium-lonen-Konzentration) in Beziehung. Es werden
verschiedene Gemische verwendet, deren Farbung vom Grad der Protonierung ab-
hangt. Solche Gemische heil3en Indikatorgemische. Fir den praktischen Gebrauch
gibt es mit solchen Gemischen getrankte Papiere, sog. Indikatorpapiere. Probleme
mit Indikatoren treten dann auf, wenn die zu analysierende Lésung oder Suspension
eine Eigenfarbung aufweist (wie haufig in der Bodenkunde).

Potentiometrische Verfahren

Die Aktivitaten vieler lonen in wassrigen Losungen lassen sich Uber ihre Redox-
potentiale mit Hilfe von sog. ionensensitiven Elektroden bestimmen. Fir die pH-Mes-
sung werden Hydronium-lonen-sensitive Elektroden in grofiem Umfang verwendet.

Zwischen einer Bezugselektrode und der H3O"-sensitiven Messelektrode besteht ein
elektrochemisches Potential, das auf3er von der Temperatur nur von der Aktivitat der
Hydronium-lonen abhangt. Das elektrochemische Potential kann als Spannung von
einem einfachen Voltmeter registriert werden. Als Messelektrode kommt fast aus-
schlie3lich die Glaselektrode zum Einsatz. Neben Zweistabmessketten, bei denen
beide Elektroden getrennt in die Losung tauchen, wird sehr haufig die Einstabmess-
kette mit vereinigten Elektroden verwendet. Sie laf3t sich besonders leicht handha-
ben. Bei der Kalibrierung werden die in gepufferten Losungen mit bekanntem
pH-Wert gemessenen Potentiale (in mV) linear zu den bekannten pH-Werten in Be-
ziehung gesetzt. Da die Potentiale auch temperaturabhangig sind, muss bei der Ka-
librierung die Temperatur der Kalibrierlésung beriicksichtigt werden. Ferner sollten
die zu analysierenden Losungen oder Suspensionen die gleiche Temperatur wie die
Eichlésung aufweisen. Eine nachtragliche Korrektur der Messwerte um Temperatur-
differenzen ist nicht moglich.

38



3.2.3 Boden-pH-Wert
3.2.3.1 Begriff

Obwohl haufig vom pH-Wert eines Bodens geredet wird, ist diese Bezeichnung inkor-
rekt. Nach der obigen Definition bezeichnet der pH-Wert die HzO™-Aktivitat in wasstri-
gen Losungen. Somit kann es strenggenommen nur den pH-Wert der Bodenlésung
geben. Die Bodenldsung ist nicht einfach zu gewinnen, in der Regel geschieht dies
mit (Unterdruck-)Lysimetern. Hilfsweise kann sie auch durch Zentrifugieren von feld-
frischen Bodenproben gewonnen werden. Eine weitere Mdglichkeit ist Gewinnung
von walrigen Bodenextrakten (sog. Gleichgewichtslosungen). Die weitaus am hau-
figsten gelibte Praxis ist jedoch die Herstellung einer Bodensuspension: Einer defi-
nierten Menge feldfrischen oder getrockneten Bodens wird eine definierte Menge
Wasser zugesetzt und nach Einstellung des Gleichgewichts der pH-Wert direkt in der
Suspension gemessen. Obwohl dieses Verfahren gangige Praxis ist, ist es mit den
meisten Schwierigkeiten behaftet.

Der sogenannte Suspensionseffekt beruht auf einem Diffusionspotential zwischen
der Elektrolytfillung der Bezugselektrode und geladenen Bodenkolloiden. Er kann
nur dadurch gemildert werden, dass die Bezugselektrode (bei Einstabmessketten:
die gesamte MeRkette) im klaren Uberstand positioniert wird. Dazu ist notwendig,
dass der Bodenprobe gentigend Zeit zur mehr oder weniger vollstdndigen Sedimen-
tation gelassen wird.

3.2.3.2 pH in waldriger Suspension (pH H20)

Weitere Schwierigkeiten liegen darin begriindet, dass die (zumeist) negativ gelade-
nen Bodenteilchen (Bodenkolloide) von einem Schwarm adsorbierter (Kat-)lonen
umgeben sind. Unter diesen lonen befinden sich stets auch mehr oder weniger viele
HsO"-lonen. Die Konzentration dieser lonen nimmt von der Kolloidoberflache zur Au-
Renlésung hin stetig ab. Die pH-Bestimmung in einer wafrigen Suspension wird
demnach stark von den Konzentrationsunterschieden zwischen der Schwarmhille
der Kolloide (der sog. elektrischen Doppelschicht) und der von den Kolloiden un-
beinflussten AulRenldsung beeinfluf3t.

Die Salz-(Elektrolyt-)konzentration der Bodenlosung schwankt jahreszeitlich (Tro-
ckenheit) oder nutzungsbedingt (Diingung). Die Dicke der Doppelschicht der Boden-
kolloide sinkt mit steigender Salzkonzentration der Bodenldsung. Durch Salzzugabe
gelangen daher HsO'-lonen aus der Doppelschicht in die AuBenlésung. Dieser
pH-Abfall nach Erhéhung der Salzkonzentration wird Salz-Effekt genannt. Wegen
dieses Effektes ist vor allem in Boden mit stark wechselnden Konzentrationen an ge-
I6sten lonen eine reproduzierbare Bestimmung des pH-Wertes in wassriger Suspen-
sion unmoglich. In Waldbéden treten solche Konzentrationsschwankungen nur abge-
schwécht auf, so dass der pH-Wert in walriger Suspension (pH H,O) trotz allem eine
gewisse Aussagekraft besitzt. Es muss aber beachtet werden, dass in wassriger
Suspension gemessene pH-Werte wegen des Salzeffekts sehr empfindlich auf Ande-
rungen des Boden-Wasser-Verhaltnisses und dadurch hervorgerufene Verdiun-
nungseffekte reagieren. Einwaage und Wasserzugabe sollten daher moglichst exakt
sein.
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3.2.3.3 pH in CaCl,-Suspension (pH CacCl,)

SCHOFIELD und TAYLOR (1955) zeigten, dass in den meisten Bdden des ge-
méaRigten Klimabereichs die Aktivitaten von Ca**- und HsO*-lonen in der Bodenl6-
sung unabhangig von deren Salzkonzentration in einem nahezu konstanten Verhalt-
nis zueinander stehen: (H;O") / ? (Ca*") = const. oder in negativen Logarithmen: pH -
0.5 pCa = const. (Die Konstante wird Kalkpotential genannt und ist von Boden zu
Boden verschieden). Der Kunstgriff fir die pH-Messung in Suspensionen besteht nun
darin, die Calcium-Aktivitat in der Suspension konstant zu halten. Gelingt dies, dann
ist aufgrund der Konstanz des Kalkpotentials und der Konstanz der Ca?*-Aktivitat
auch die HzO™-Aktivitat konstant. In Versuchsreihen hat sich herausgestellt, dass bei
einer Zugabe von 0.01 m CacCl, der Anteil der aus der Bodenprobe selbst stammen-
den Ca*-lonen vernachlassigbar ist, die Ca®-Aktivitat demnach weitgehend kon-
stant gehalten werden kann. Mit dem in 0.01 m CaCl,-Suspensionen bestimmten
pH-Wert erhélt man daher einen von der (schwankenden) Salzkonzentration der Bo-
denlésung weitgehend unabhangigen Wert. Die Zugabe einer relativ konzentrierten
Salz- (CaCl,-)Losung fuhrt aber zu deutlich niedrigeren Werten (Salzeffekt, s. Abb.).
Dieser Abfall beruht einerseits auf der Tatsache, dass HzO*-lonen aus der Doppel-
schicht in die Losung gelangen. In sauren Waldbdden wird Gberdies durch die Erho-
hung der Ca*-Aktivitat der Eintausch von Ca*-lonen gegen in der Doppelschicht
sorbierte Al**-lonen vollzogen. Diese Al**-lonen sind in Lésung nicht bestandig, son-
dern bilden Komplexe mit Wasser: Al(H,0)6>*. Je nach pH-Wert der AuBenl-
sung hydrolysieren diese Komplexionen, z.B. :

Al(H,0)6>" + H,O  <=> Al(H,0)sOH* + H3;0* pKs = 5.02
Al(H,0)s0H*+ H,0<=>  Al(H,0)4(OH)," + Hz0" pKs = 4.28

Ahnliches gilt fir andere Metallkomplexionen mit Wasser, z.B. Fe(H;0)s*" oder
Mn(H20)62+.

Bei dem in CaCl,-Suspension gemessenen Wert handelt es sich um einen repro-
duzierbaren Wert, der (zumindest bei Waldbtdden) in der echten Bodenldésung nur
selten erreicht wird. Er kann dennoch hervorragend zu Vergleichszwecken heran-
gezogen werden.

3.2.34 Messung in KCI-Suspension

Alles fur die Messung in CaCl, Gesagte gilt prinzipiell auch fir die Messung in ande-
ren Salzlésungen. Konventionell ist noch die Messung in 0.1 bzw. 1-molarer KCI-
Suspension. Es muss jedoch beachtet werden, dass bestimmte Austauschpositionen
an den Bodenkolloiden eine hohe Selektivitat fur Kalium besitzen, was die Messwerte
beeinflussen kann. Die Verwendung von KCI hat historische Grinde: Man wollte da-
durch Diffusionspotentiale zwischen der KCI-Fullung der Kalomelelektrode (der am
haufigsten verwendeten Bezugselektrode) und der Messsuspension ausschalten.
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3.2.4 Okologische Bedeutung

Der pH-Wert der Bodenldsung ist einer der wichtigsten Parameter fir das gesamte
Okosystem. Weil fast alle chemischen und biologischen Prozesse im Boden in ir-
gendeiner Weise vom pH-Wert abhangen, ist er ein Integralwert fir den chemischen
und biologischen Zustand der Boden. Als Beispiele fur vom pH-Wert abhangige Pro-
zesse seien genannt:

Populationsentwicklung der Mikroorganismen
Wurzelwachstum

Fallung und L6sung von Mineralien

Sorption / Desorption

N ) N N

Es ist mehrfach versucht worden, die Béden nach ihrem pH-Wert zu gruppieren. Ei-
nerseits werden die Teile der pH-Skala (beginnend mit neutral = pH 7, SCHEFFER-
SCHACHTSCHABEL, 1989) verwendet, andererseits gibt es Einteilungen nach den
jeweils vorherrschenden Fallungs- bzw. Lésungsreaktionen (Pufferbereiche nach
ULRICH 1981). Die Pflanzendecke indiziert sehr empfindlich die pH-Werte des O-
berbodens, die Pflanzenarten lassen sich in acidotolerante und basiphile Arten (ne-
ben allen Zwischenformen) einteilen (ELLENBERG, 1988).

3.2.5 Anleitung

3.2.5.1 Proben
3.2.5.2 Apparate und Zubehor:

1 Taschenmessgerat WTW pH 91
1 Einstabmesskette Metrohm

1 Temperaturfiihler

1 Magnetrihrer

1 Schachtel Indikatorpapier Merck
2 Pufferlosungen pH 7, pH 4
Becherglaser (50 ml; 25 ml)
CaCl,-Losung (0.01 m)
KCI-Lésung (1 m)

Kippautomaten 25 ml und 50 ml
Spritzflasche mit H,O

2 Vollpipetten 25 ml bzw. 50 ml
Glasstab zum Umrthren

3.2.5.3 Vorgang

Herstellung der Suspension

10 g lufttrockene Feinerde bzw. 5 g Auflagehumus (L, Of oder Oh) werden mit 25
bzw. 50 ml CaCl,-Lésung, KCI-Lésung oder H,O sehr gut verrihrt und mindestens
1 Stunde stehengelassen.
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Kalibrierung des Messgerats

Zuerst wird die Elektrode dem Futteral entnommen, abgesptlt und 10 min. lang in
H,O dest. gewassert. Die Temperatur der Pufferlosung wird bestimmt und der Wert
am Geréat eingestellt. Dann wird die Zweipunktkalibrierung durchgefuhrt: In der Puf-
ferlosung pH7 wird der Bezugspunkt geeicht, die Steilheit der Eichgeraden
(?mV/pH) wird mit der Pufferlésung pH 4 eingestellt. Die Giite der Kalibrierung wird
zu Anfang und zwischendurch durch Messen der Pufferlésungen kontrolliert. Zwi-
schen den Eichungen und Messungen wird die Elektrode mit H,O abgespritzt und
der hangende Tropfen mit einem Tuch abgenommen.

Messung

Die Messkette wird mit Hilfe eines Stativs in den Uberstand der Mess-Suspension
eingetaucht. Zur Demonstration wird bei den wassrigen Suspensionen zuerst im U-
berstand und dann in der Trube (mit Rihrer) gemessen. In der Messpraxis soll bei
der pH-Bestimmung nicht mit Magnetriihrer gearbeitet werden (Suspensionseffekt,
Aufnahme und Abgabe von CO,). Bei den Messungen ist gentigend Zeit abzuwarten,
bis sich der Messwert eingestellt hat. Nach der Messung wird in den CaCl,- und den
KCI-Suspensionen der pH-Wert parallel mit Indikatorpapier bestimmt.

Nach der Messung

Elektrode gut absptlen und in 3-molarer KCI-Losung aufbewahren.

Probe pH H,O pH H,O pH CacCl, pH CacCl, pH CacCl, pH KCI pH KCI pH KCI

(Horizont) (Uberstand) | (Tribe) 1. Bestim- 2. Bestim- Indikator- 1. Bestim- 2. Bestim- Indikator-
mung mung papier mung mung papier

1

2

Temperatur Eichlésung: °C

Temperatur Messgut: °C

42




Aufgabe 4: Bestimmung des Gehalts an Gesamt-Kohlenstoff und
Gesamt-Stickstoff (WE)

4.1 Allgemeines

Die Bestimmung des Gesamt-Kohlenstoff- und Stickstoff-Gehalts im Boden erfolgt
instrumentell an einem CN-Analysator der Firma LECO. Die Analyse gliedert sich in
zwei Teilschritte; nach dem Substanzaufschluss erfolgt die eigentliche C- und N-Be-
stimmung. Die instrumentelle C- und N-Analytik ist im Vergleich zu nasschemischen
Verfahren nicht gesundheitsgefahrdend und nicht umweltbelastend, zudem auch
kostengunstiger und schneller. Ferner wird bei der N-Bestimmung auch stabil in He-
terozyklen gebundener Stickstoff erfal3t, welcher bei der nasschemischen Methode
(Kjeldahl) nur teilweise aufgeschlossen wird.

Die Analysendauer fur eine Probe betragt ca. 4 Minuten; zur Kalibrierung des Geréa-
tes wird EDTA (Ethylendiamintetraessigsaure) eingesetzt.

Substanzaufschlufld

Die Analysensubstanz wird durch oxidative Verbrennung bei 1050°C in mit O, ange-
reicherter He-Atmosphére aufgeschlossen (He dient als Tragergas). Das Verbren-
nungsprodukt setzt sich aus CO,, NOy, H,O, Rest-O, und eventuell vorhandenen
Schwefel (SO, und Halogenen zusammen. Kohlenstoff und Stickstoff werden im
Verbrennungsgas sequentiell aus ein und derselben Probe bestimmt.

4.2 Nachweis von Kohlenstoff am LECO CHN 1000 mit Infrarotdetektion

Die Infrarotquelle besteht aus einem Chromnickeldraht, der auf 850°C aufgeheizt
wird. Die IR-Quelle gibt Energie in Form von Lichtquanten sowie im langerwelligen
Infrarotbereich ab.

Das im Probengas vorhandene Kohlendioxid absorbiert die Strahlungsenergie mit
bestimmten Wellenldngenbereichen (Absorptionsbanden) innerhalb des Infrarot-
spektrums. Beim Durchqueren der Mel3kammer absorbiert das Gas die von der
IR-Quelle ausgehende Strahlungsenergie und verhindert, dass diese den Detektor
erreicht. Die restliche Strahlungsenergie passiert ein schmalbandiges Filter, das se-
lektiv nur fur einen IR-Spektralbereich, wo CO»-Adsorptionsbanden auftreten, durch-
lassig ist. Die IR-Zelle fungiert sowohl als Referenz- wie auch als Mel3zelle. Die
Menge des wahrend des Verbrennungsvorgangs aus der Probe freigesetzten CO,
wird kontinuierlich und simultan aufgezeichnet. Vor Analysenbeginn wird die Basisli-
nie fur den Detektor gesetzt, indem die Mel3zelle mit hochreinem Sauerstoff gespiilt
wird. Diese reine Sauerstoffatmosphare ermoglicht es, dass am Detektor die maxi-
male Energiemenge ankommt. Bei jeder Analyse wird die gesetzte Basislinie vom
Computer abgefragt und automatisch korrigiert.

Bei Analysenbeginn nimmt die Zellenausgangsspannung proportional zum steigen-
den CO,-Gehalt in der Mel3zelle ab. Die Mel3werte bilden einen Graph, der vom
Computer weiter verarbeitet (integriert) wird. Die Werte der berechneten Integrale
sind linear proportional zur gesamten wahrend des Verbrennungsvorgangs freige-
setzten Menge an CO,. Letztere entspricht in carbonatfreien Béden dem Cqy-Gehalt
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der Probe. Nach Erstellung einer Eichkurve durch Verbrennung einer definierten Cog-
Menge kann anhand dieser Kurve der Cqg-Gehalt von unbekannten Proben errech-
net werden.

Aus dem Kohlenstoff-Gehalt der Bodenprobe kann man den Humushaushalt durch
Multiplikation mit dem Faktor 2 (alterer, ebenfalls noch haufig gebrauchter Wert:
1,724) berechnen, wobei von der Annahme ausgegangen wird, dass Humus 50 bzw.
58% C enthélt. Da im Humus die Beziehung zwischen C-Gehalt und organischer
Substanz in Abhéangigkeit vom Zersetzungsgrad und den Bildungsbedingungen i.d.R.
verschieden ist, kann mit Hilfe dieses Faktors der Gehalt an organischer Substanz
nur naherungsweise berechnet werden.

4.3 Nachweis von Stickstoff am LECO CHN 1000 mit Warmeleitfahigkeits-
detektion

An einem Kupferkontakt wird das im Verbrennungsgas enthaltene NO, bei 800°C
unter Bildung von Kupferoxid quantitativ zu N, reduziert; berschissiges O, wird ge-
bunden. Nach Trocknung (Entfernung von H,O) und dem Entfernen von CO, wird
das nun ausschlief3lich aus He und N, bestehende Gasgemisch dem Detektor zuge-
fuhrt.

Als Detektionseinheit dient eine besonders empfindliche, hinsichtlich des Trégerga-
ses (He) optimierte Warmeleitfahigkeitsmel3zelle mit groRem dynamischen Bereich
und stark verbessertem Signal/Rausch-Verhaltnis. Der Warmeleitfahigkeitsdetektor
(WLD) besteht aus zwei Kammern mit je einem Thermistor. Eine Kammer wird von
einem He-Strom (Tragergas) mit konstanter Strémungsgeschwindigkeit (Referenz-
strom) durchstromt, die andere von dem zu messenden Stickstoffgasanteil (Mess-
strom). Die zwei Kammern bilden eine Messbricke, deren elektrische Verstimmung
ein direktes Mal3 fir den Nz-Anteil im Tragergas darstellt. Die Zellenausgangsspan-
nung wird in Abh&ngigkeit von der Zeit aufgezeichnet, digitalisiert, integriert und als
Integralzahl dargestellt.

Vor Beginn einer Messreihe sowie zwischen den Einzelmessungen erfolgt ein auto-
matischer Nullabgleich, so dass eine mogliche Nullpunktdrift des Detektors kompen-
siert wird.

4.4 Durchfithrung der Bestimmungen

Zur Analyse werden ca. 200 mg (Auflageproben) bzw. ca. 400 mg (Mineralbodenpro-
ben) gemahlenes Bodenmaterial in Zinnschiffchen eingewogen. Anschlie3end wird
das Zinnschiffchen vorsichtig verschlossen, zu einer kleinen Kugel geformt und in
den Probengeber des Gerates gelegt. Nach Starten des Analysenzyklus am Geréat
gelangt die Probe Uber die Probenschleuse (vgl. Abb. 4-1) in den Verbrennungsofen,
wo sie wie zuvor beschrieben aufgeschlossen und das Verbrennungsgas analysiert
wird. Das Analysenergebnis wird am Bildschirm des Gerates ausgegeben.

Eichsubstanz: EDTA.
Bestimmungsgrenze: 500 mg Corg kg™
Analysendauer: 4 min
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Abb. 4-1: Funktionsprinzip des LECO CN-Analysators.
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Aufgabe 5: Bestimmung des Gehalts an pedogenen Eisenoxiden

(BOKU)

I mindestens 2 Tage vor Termin durchlesen !

5.1 Allgemeines

Unter pedogenen Eisenoxiden werden amorphe und kristalline Fe-Oxide verstanden,
die nur in Béden und aus diesen abzuleitenden Sedimentgesteinen, nicht aber in
Magmatiten oder hochmetamorphen Gesteinen auftreten. Dazu gehoért also z.B. der
Goethit (?-FeOOH), der Lepidokrokit (>-FeOOH), der Hamatit (?-Fe,O3) und ihre
amorphen Vorstufen, nicht aber der Magnetit (Fe3O,).

Art und Menge der kristallinen Oxide lassen sich mit chemischen (selektive Extrakti-
on) und mineralogischen Methoden bestimmen, die amorphen entziehen sich wegen
ihrer mangelhaften Struktur einer mineralogischen Analyse. Von den Extraktionsmit-
teln ist zu fordern, dass sie pyrogene Oxide und Silikate nicht angreifen. Die Fe-
Oxide werden daher bei allenfalls mafig saurer Reaktion vornehmlich durch Kom-
plexbildung oder Reduktion geldst.

Bei der Bestimmung der freien Eisen(hydr)oxide (meist abgekilrzt zu Eisenoxide) des
Bodens wird das dreiwertig vorliegende Eisen durch die Zugabe von Natriumdithionit
im pH-Bereich um den Neutralpunkt in der Warme reduziert (MEHRA UND JACKSON,
1960). Alternativ erfolgt die Extraktion bei Raumtemperatur (HOLMGREN, 1967). Das
gebildete zweiwertige Eisen wird durch Citrat komplex in Losung gehalten; Fe", das
wahrend der Extraktion teilweise an Tonminerale adsorptiv gebunden wurde, wird
durch Mg®" riickgetauscht. Das gesamte extrahierte Fe kann dann analytisch be-
stimmt werden. Da die Extraktionsldsung schwach alkalisch ist, wird das in Silicaten
gebundene Fe nicht gel6st; deshalb eignet sich diese Methode zur selektiven Be-
stimmung der Eisen(lll)-(hydr)oxide im Boden.

Die Differenzierung zwischen gut und schlecht kristallisierten freien Eisenoxiden in
Bdden erfolgt durch Extraktion mit einer sauren gepufferten (pH 3.0) Oxalatlésung
(Schwertmann, 1964). Das oxalatlésliche Fe, stammt im wesentlichen vom Ferrihy-
drit, der auf Grund seiner geringen Kristallinitat sehr hohe Oberflachen (> 200 m?/qg)
aufweist und daher fur die Sorptionseigenschaften (Anionen) von Béden eine be-
deutende Rolle einnimmt.

Die Bestimmung erfolgt an Feinerde < 2 mm gesiebt.

Gerate und Chemikalien

Oberschalenwaage Atomabsorptionsspektrometer
Zentrifuge mit Bechern Natriumcitrat 0.3 M

250 ml-Mel3kolben NaHCO3; 1.0 M

50 ml-Mel3kolben Natriumdithionit

Pipetten MgSO, 0.05 M
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Polyflaschen 100ml Gemisch aus NH4-Oxalat + Oxalsaure
(0.2 m an Oxalat)

Erlenmeyerkolben 100 ml

Wasserbad ca. 80°C

Glasstabe, 8 Wageschiffchen oder Schittler

Eichldsungen 0 bis 10 mg Fe/L schwefelsauer

Eichlésungen 0 bis 10 mg Fe/L mit Oxalatgemisch

5.2 Arbeitsvorschrift

5.2.1 Dithionitlosliche Fraktion warm

2 g Feinboden (insgesamt 8 Proben) werden in Zentrifugenbecher eingewogen und
mit 40 ml Natriumcitratiésung und 10 ml Natriumhydrogencarbonatldsung versetzt.
Im Wasserbad (80°C) werden die Proben nach einer Aufwarmzeit von 20 Min. mit
0.5 g festem Natriumdithionit versetzt und regelmafiig aufgerihrt. Nach 20 Minuten
werden weitere 0.5 g zugesetzt und noch weitere 20 Minuten unter regelmafiligem
Umrthren mit einem Glasstab auf dem Wasserbad belassen. AnschlieRend werden
die Proben aus dem Wasserbad genommen und nach kurzem Abkuhlen (ca. 10 Min.)
zentrifugiert. Weiter unter Abschnitt 5.2.3.

5.2.2 Dithionitlosliche Fraktion kalt

2 g Feinboden (insgesamt 8 Proben) werden in 100 mL-Polyflaschen eingewogen
und mit 40 ml Natriumcitratiésung und 10 ml Natriumhydrogencarbonatlésung
versetzt. Zu den Proben wird 1.0 g festes Natriumdithionit zugesetzt. Die Proben
werden 16 h, also Gber Nacht horizontal bei Raumtemperatur geschuttelt und dann
zentrifugiert.

5.2.3 Vorbereitung zur Messung

Das Zentrifugat wird in 250 ml-MeRRkolben gegeben, der Ruckstand mit 40 ml
MgSO.-Losung aufgeriihrt und erneut zentrifugiert. Das Zentrifugat wird zu dem
vorhergehenden gegeben; es wird auf 250 ml aufgefullt. 5 ml (bei Fe-reichen Proben
2 ml) davon werden auf 50 ml verdinnt; in dieser Losung wird durch Atomabsorption
Fe gemessen. Verdiinnung notieren !

5.2.4 Oxalatlosliche Fraktion

1 g Feinboden werden in Polyflaschen eingewogen und mit 50 ml eines Gemisches
aus 0.1134m NHg-Oxalat (COONHg),.HO und 0.0866 m Oxalsaure
(COOH)2* 2H,0 2 h im Dunkeln geschuttelt. Nach kurzer Stehzeit wird tUber Fal-
tenfilter (512 1/2) ein Teil (ca. 20 ml) der Losung abfiltriert. 5 ml Aliquot werden auf
50 ml verdinnt und an der AAS mit den dazu gehdrenden Eichkurven fir Fe
gemessen.
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5.2.5 Ergebnis

Die MeRergebnisse sind in mg g™ dithionit- (Feq), mg g™* oxalatldslisches Eisen (Fe,)
bezogen auf die Bodeneinwaage sowie als Verhdltnis Fei/Feq anzugeben; die
Tiefenfunktionen sind als Funktion der Bodenentwicklung zu diskutieren.

5.3 Literatur

MEHRA, O.P. UND JACKSON, M.L. (1960): Iron oxide removal from soils and clays by a
dithionite-citrate system buffered with sodium bicarbonate. Clays Clay Min. 7:
317-327.

HOLMGREN, G.G. S. (1967): A rapid citrate-dithionite extractable iron procedure. Soil
Sci. Soc. Amer. Proc. 31: 210-211.

SCHWERTMANN, U. (1964): Differenzierung der Eisenoxide des Bodens durch Extrak-
tion mit Ammoniumoxalat. Z. Pflanzenern. u. Bodenkunde. 105,194-202.
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Aufgabe 6: Bestimmung der Phosphat-Sorption (BOKU)

6.1 Allgemeines

Von der in Béden enthaltenen Gesamtmenge an Nahrelementen ist meist nur ein
Anteil kurzfristig pflanzenverfigbar. Die Verfugbarkeit eines Nahrstoffs hangt von
folgenden Faktoren ab:

Synergistische und antagonistische Wirkungen der aufge-
nommenen Néhr- und Schadelemente in der Pflanze

Konzentration (Aktivitat) der verschie-
denen geldsten Nahr- und Schadstoffe

Speziierung der verschiedenen Nahr- und Schadelemente

Bodenldésung <— [ntensitat

Relationen zwischen den verschiedenen
Nahr- und Schadelementspezies

Temperatur
Mikroorganismen-Aktivitat u. a.

<«——— Rate

_— Bodenfeuchte
\

Gesamtmenge natiirlicher Gehalt
verfugbarer » .

N&hr- und <«— Quantitat ——  Eintrag
Schadelemente ~ Austrag

Abb.6-1: Einflussgroflen der Nahr- und Schadstoffverfugbarkeit in Bdden
(Scheffer-Schachtschabel, 1998, S.245)

Die Intensitatsgrof3e entspricht dabei der Konzentration bzw. der Aktivitat der che-
mischen Formen (Spezies) des Néahrelementes in der Bodenlésung. Die Quantitats-
grofe entspricht der gesamten Menge, also dem Vorrat eines Nahrelementes in der
Bodenfestphase des durchwurzelten Bodenraumes.

Die skizzierten Faktoren beeinflussen die Beziehung zwischen Intensitat (I = Gleich-
gewichtskonzentration in der Bodenldsung) und Quantitat (Q = Gleichgewichtskon-
zentration in der Bodenfestphase) eines Nahrstoffs im Boden. Diese Beziehung kann
durch eine Sorptionsisotherme oder Q/I-Beziehung beschrieben werden.

Im Praktikum wird am Beispiel des Nahrstoffs Phosphor eine Phosphat-
Sorptionskurve aufgenommen, d.h. die Veranderung der Menge an sorbiertem
Phosphat (?Ps) bei Veranderung der Phosphat-Konzentration in der Gleichge-
wichtslosung (P.). Die aufgenommene Sorptionskurve ist keine Isotherme, da im
Versuchsprinzip nicht die Gleichgewichtskonzentration von P in der Bodenfestphase
bestimmt wird, sondern lediglich die Veranderung der Konzentration. Fiur eine Iso-
therme muisste daher die Anfangskonzentration von P im Boden bekannt sein. Aus
einer Phosphatsorptionskurve kénnen jedoch eine Reihe von Parametern abgelesen
werden, die fur die N&hrstoffversorgung der Pflanzen relevant sind.
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6.2 Chemikalien

? Ca-Stammlésung =12 g/L Ca
44,018 g CaCl,72H,0 in 1000 mL H,O destilliert I6sen
Verdinnung:
Verdinnung A 1:100 & 120 mg/L Ca

? P-Stammlésung =6 g/L P
13,1811 g KH,PO4 in 500 mL H,O dest. I6sen

Verdinnungen:
Verdinnung B 1:50 & 120 mg/L P
Verdinnung C 1:500 & 12 mg/L P

? John-L6ésung
a: 20 g Ammoniummolybdat Tetrahydrat in 300 mL H,O dest.
b: in 325 mL H,0 dest. 125 mL H,SO,4 konz. zugeben < Vorsicht, wird heif3!
c: 0,274 g Kaliumantimon(lll)-oxidtartrat Hemihydrat auf 100 mL H,O dest.
Losung b + a, dann + ¢ vereinen (in dieser Reihenfolge!) und auf 1000 mL mit
H,O dest. auffullen.

Die Losung ist im Dunkeln und im Kihlschrank mehrere Monate haltbar.

? John-L6sung und Ascorbinsaure
Am Versuchstag werden 100 mL John-Lésung mit 1,5 g Ascorbinsaure versetzt.
Diese LOsung ebenso im Dunkeln aufbewahren, sie ist allerdings nicht langer als
1 Tag haltbar.

6.3 Gerate

100 mL PE-Weithals-Flaschen, PE-Trichter, P-freie Faltenfilter (S&S 5121’2), 25 mL
und 50 mL Kippautomaten, 1000 mL Steilbrustflaschen, 100 mL Erlenmeyerkolben,
25 mL und 50 mL Messkolben, Pipetten (1, 2.5, 10, 20 mL), Oberschalenwaage,
Schuttler, Zentrifuge, Fotometer

Konditionierung der PE- und Glasgeréte:

Spulen mit verdinnter HCI (~ 1:3), 2-maliges Nachspulen mit H,O dest., Trocknen im
Trockenschrank

Wichtig: Da mit Sauren und mindergiftigen Chemikalien gearbeitet wird, ist das

Tragen von Laborkittel und Handschuhen, gegebenenfalls Schutzbrille
wahrend des Versuchs Pflicht!!!
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6.4

Laboranleitung

6.4.1 Batchexperiment:

Far

2 Bodenhorizonte werden Phosphat-Sorptionskurven mit je

8 Konzentrationsstufen aufgenommen.

? 0,500 g feingeriebene und homogenisierte (d.h. <2 mm gesiebt und gemoérsert,
nicht gemahlen) Feinerde in 100 mL PE-Flaschen einwiegen ? insgesamt: 2*8
Proben + 1 Blindwert (ohne Einwaage) = 17 Proben
& PE-Flaschen entsprechend nummerieren und Einwaage notieren

? aus Verdinnung A und B werden in 1000 mL Messkolben folgende P-Konzentra-
tionsstufen hergestellt (oder entsprechend weniger Losung):

P-Konzentrationsstufen 1 2 3 4 5 6 7 8

Zugabe P-L6sung (120 mg/L)

0 3 6 12 20 40 80 120

[mL]

Zugabe Ca-L6sung (120 mg/L)

1000 |997 |994 988 |980 |960 |920 880

[mL]

Pdotiert [MQ/L] 0 0,36 |0,72 (1,44 |24 4,8 9,6 14,4

?

50-mL der hergestellten Losungen der P-Konzentrationsstufen 1 bis 8 zu je ei-
nem Horizont zugeben, zum Blindwert wird Konzentrationsstufe 1 zugegeben
& dotierte P-Konzentration notieren

Proben 1h im Thermokonstantraum schitteln
& Temperatur notieren

Proben 10 min bei 3000 U/min zentrifugieren und filtrieren, dabei die ersten Trop-
fen des Filtrats verwerfen

fur die Analyse folgende Aliquots aus dem Probenfiltrat in 25 mL Messkolben -
berfuhren:

- 20 mL aus Konzentrationsstufe 1, 2, 3 und 4
- 10 mL aus Konzentrationsstufe 5 und 6
- 2 mL aus Konzentrationsstufe 7 und 8

2,5 mL John-Losung mit Ascorbinsdure zugeben und auf 25 mL mit H,O dest.
auffillen

& Volumen und Verdinnungsfaktor notieren

der Farbkomplex ist nach ca. 1 h stabil
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Standards fur die Kalibriergerade:

?

aus Verdiunnung C werden in 50 mL Messkolben folgende Aliquots zugegeben:

Standard S1 S2 S3 S4 S5 S6

Zugabe P-Lésung (12mg/L) [mL] |0 05 |1 2 3 4

? 5 mL John-Lésung mit Ascorbinsdure zugeben, 25 mL mit CaCl, (120 mg/L)
zugeben und dann mit H,O dest. auf 50 mL auffillen

? der Farbkomplex ist nach ca. 1 h stabil

? Daraus ergeben sich folgende Standardkonzentrationen:

Standard S1 S2 S3 S4 S5 S6

P [mg/L] 0 0,12 |0,24 |0,48 |0,72 |0,96

Analyse am Fotometer:

?

6.5

Standards und Proben werden nach 60 min bei einer Wellenlange von 882 nm
am Fotometer gemessen, und zwar in folgender Reihenfolge:

alle Standards — 8 Proben - ein mittlerer Standard — 9 Proben - alle Standards

& Extinktion notieren

Beachte: Die Proben sollten grundsatzlich im Kalibrierbereich liegen!

Auswertung

6.5.1 Berechnung der Werte

Software: MS Excel

?

Alle P-Gehalte (Pgot Und Pstandard) Werden VOR den nachfolgenden Berechnungen
von mg P/L auf pumol P/L umgerechnet.
& umgerechnete Werte ins Protokoll aufnehmen

Berechnung der P-Konzentrationen der Gleichgewichtsbodenldsung e P
[umol P/L]:

Die Konzentrationen der Standards (x-Achse; in umol P/L) werden gegen die Mit-
telwerte der gemessenen Extinktionen (y-Achse) aufgetragen. An die Wertepaare
wird eine Regressionsgerade angepaldt mit einem zusatzlichen Wertepaar x =0,
y =0. Aus dieser Kalibriergeraden ergeben sich die Werte fiur Steigung und
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y-Achsenabschnitt, womit die P-Konzentrationen in der Flissigphase der Proben
berechnet werden. Beachte: Verdiinnungsfaktor der Proben miteinrechnen!
& Werte fur P_ ins Protokoll aufnehmen

? Berechnung der ?P-Konzentrationen in der Bodenfestphase < ?Ps [umol P/g]:

op o nP,, ? NP, *?50mL

° " (1000mL* Einwaage)

mit: NPqyo: und NP = Stoffmenge an P [pumol] in Py und P
& Werte flr ?Ps ins Protokoll aufnehmen

6.5.2 Graphische Darstellung

Software: MS Excel

? Die Wertepaare werden pro Horizont gegeneinander aufgetragen, und zwar
PL= x-Achse und ?Ps = y-Achse.

? Durch alle Wertepaare werden geglattete Kurven gelegt.

? Durch den ersten Desorptions- und Sorptionspunkt wird eine Gerade gelegt.

& Abbildungen ins Protokoll aufnehmen

6.5.3 Auswertung der Sorptionskurven

Aus den Sorptionskurven kdnnen folgende Parameter abgeleitet werden:

? PLo = P-Konzentration der Gleichgewichtsbodenlésung bei ?Ps=0 pmol g™
PLo entspricht der P-Konzentration, bei der vom Boden ebensoviel P aufgenom-
men wie abgegeben wird (also ?Ps =0), und beschreibt daher die Gleichge-
wichtsbodenlésung des Bodens in seinem jetzigen Zustand. P_ o kann hinrei-
chend genau als Schnittpunkt der Geraden zwischen erstem Desorptions- und
Sorptionspunkt mit der x-Achse abgelesen werden.

? Die P-Pufferkapazitat entspricht der Steigung der Sorptionskurve, also
(?Ps) / (?PL), und gibt an, in welchem Mal3 ein Boden der Veranderung von P,
entgegenwirken kann, also bei Dingung und Entzug. Die P-Pufferkapazitat bei
PLo ist das Mal3 fur die Veranderung bei Zu- und Abnahme des sorbierten P im
derzeitigen Bodenzustand. Die P-Pufferkapazitat entspricht der Steigung der Ge-
raden in P_o und damit hinreichend genau der Steigung der Geraden zwischen
erstem Desorptions- und Sorptionspunkt.

? Labiles P = P-Menge, die maximal freigesetzt, d.h. desorbiert werden kann, und
damit potentiell pflanzenverfigbar ist. Das labile P ergibt sich n&herungsweise
aus dem Schnittpunkt der Sorptionskurve mit der y-Achse. Die Sorptionskurve
wird daher zur y-Achse interpoliert, und dann wird der Wert fur das labile P abge-
lesen.

« alle Werte ins Protokoll aufnehmen

53



Hinweise zur Anfertiqunqg des Protokolls

Das Protokoll gliedert sich in folgende Teile:
Einleitung, Material u. Methoden, Ergebnisse u. Diskussion, Schlussfolgerungen, An-
hang

In der Einleitung soll der Background des Versuchs kurz skizziert werden. Informie-
ren Sie sich in diesem Zusammenhang auch Uber die P-Formen in Boden, die Anio-
nensorption und deren Abh&ngigkeit von den Bodeneigenschaften. Im Material- und
Methodenteil werden kurz die Proben charakterisiert (Bodentyp, Horizontabfolge, W-
Nummer, evt. wichtige Bodeneigenschaften) und das Versuchsprinzip, insbesondere
Angaben der Verdinnung, beschrieben.

Der Ergebnisteil umfasst folgende Bausteine:
?  Wertetabelle mit Pgor, PL und ?Ps
? Abbildungen der angepassten Sorptionskurven

? Tabelle mit P_ o, P-Pufferkapazitat und labiles P (Berechnung bitte aufzeigen)

Im Diskussionsteil werden die Ergebnisse interpretiert, insbesondere:

? Versuchen Sie, die ermittelten Sorptionsparameter mit Bodeneigenschaften in
Beziehung zu setzen (pH, Fey, etc.).

? Auch hier helfen Informationen Uber die P-Formen in Bdden, die Anionensorption
und deren Abhéngigkeit von den Bodeneigenschaften weiter (siehe auch Einlei-
tung des Protokolls).

In den Schlussfolgerungen soll der Boden hinsichtlich seiner P-Versorgung und
seines P-Sorptionsvermégens beurteilt werden (Sie kdnnen auch Vergleiche zu den
Bdden anderer Gruppen ziehen!).

Der Anhang umfasst alle erhobenen Rohdaten, wie Einwaage, Extinktionen, Ver-
dunnungsfaktor, etc.

6.5.4 Literatur

JOHN, M.K. (1970): Colorimetric determination of phosphorus in soil and plant
materials with ascorbic acid. Soil Sci. 109, 214-220

Kuo, S. (1996): Phosphorus. In: Methods of Soil Analysis. Part 3. Chemical Methods.
SSSA. Madison, WI, USA. p. 869-919

SCHEFFER-SCHACHTSCHABEL (2002): Lehrbuch der Bodenkunde. Enke Verlag, Stutt-
gart, 15. Auflage < insbesondere Kapitel 4.1, 6.1 und 6.2.5

SCHWERTMANN, U., FISCHER, W.R. UND H. KNITTEL (1976): Berechnung des labilen
Phosphats aus Phosphat-Pufferkurven (Q/I-Kurven). Z. Pflanzenernéhr. Bo-
denkd. 139, 273-280

Die Literatur kann beim Betreuer eingesehen und zum Kopieren entliehen werden!
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Phosphat-Sorptionskurve - Datenblatt

Gruppe: Datum:
Bodentyp: Horizontabfolge:
Bodennummer: W
_ Aliquot fur S
Proben- Proben- | Einwaage | Zugabe P Verdinnungs- Extinktion
) P-Messung ]
Bezeichnung | nummer [g] [mg/L] mL] faktor bei 882 nm
m
Kalibrierung Anfang Standard Mitte Kalibrierung Ende
Standard | Extinktion  bei Standard | Extinktion  bei Standard | Extinktion  bei
[mg P/L] 882 nm [mg P/L] 882 nm [mg P/L] 882 nm
0 0
0,12 0,12
0,24 0,24
0,48 0,48
0,72 0,72
0,96 0,96
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Aufgabe 7: Bestimmung der mikrobiellen Biomasse mit der sub-
stratinduzierten Respirationsmethode nach Anderson
und Domsch (1978) (BOKU)

I mindestens 2 Tage vor Termin durchlesen !

7.1 Allgemeines

Die Bodenmikroorganismen besetzen meist weniger als 1% des Bodenvolumens
(Schinner et al., 1991). Dennoch spielen sie eine essentielle Rolle fur den Ab-, Um-
und Aufbau der organischen Substanz, sowie bei der Mobilisierung und Immobilisie-
rung anorganischer Nahrstoffe und Spurenelemente. lhre Aktivitat beeinflusst somit
entscheidend die Bodenfruchtbarkeit.

Die Stoffwechselleistung wird durch das vorhandene Artenspektrum bestimmt. Letz-
teres wird wiederum durch die Qualitat der verfigbaren Streu, den Bodentyp und den
physikalischen und chemischen Bedingungen der Umgebung wie Feuchtigkeit, Tem-
peratur, pH, oder Redoxbedingungen beeinflusst. Die quantitative Leistung der Bo-
denmikroorganismen wird demnach nicht nur durch deren Anzahl sondern vor allem
durch die herrschenden Nahrstoff- und Klimabedingungen gesteuert.

Die Stoffumsetzungen werden durch spezielle Enzyme katalysiert, die von den Orga-
nismen produziert und in der Zelle oder aufRerhalb zur Wirkung gelangen. Die Ge-
schwindigkeit einer durch Enzyme gesteuerten Reaktion ist etwa um 10 GréfRenord-
nungen hoher als die einer nicht enzymatischen Reaktion; die Steigerung der Ge-
schwindigkeit um den Faktor 10 verkirzt die Halbwertszeit einer Reaktion von 300
Jahren auf eine Sekunde (Paul und Clark, 1996).

Den Hauptanteil der Masse der Bodenmikroorganismen stellen Bakterien und Pilze
(Gisi, 1997); Protozoen und Algen sind meist nur in geringer Anzahl vorhanden. Der
Anteil des Biomasse-Kohlenstoffes am organischen Kohlenstoff eines Bodens wird
mit 1-3 % angegeben (Sparling, 1985). Aber nur 2-30% der gesamten mikrobiellen
Biomasse befindet sich im aktiven Zustand.

Zur Erfassung der mikrobiellen Biomasse stehen verschiedene Methoden zur Verfi-
gung (Welche?). Eine dieser Methoden, die im Rahmen dieses Praktikums ange-
wendet werden soll, ist die substratinduzierte Respiration. Sie basiert auf der Tatsa-
che, dass Mikroorganismen organische Substrate oxidieren und dabei CO; freiset-
zen:
CH,O + O, ? CO; + H,0 + Zwischenprodukte + Zellmaterial + Energie
Unter anaeroben Bedingungen ist die haufigste heterotrophe Reaktion die Fermenta-
tion
CgH1206 ? 2 CH3CH,OH + 2 CO, + Energie

oder die Methanproduktion

4 Hy; + CO2? CHs+ 2 HyO + Energie
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Mit der Fermentation, die innerhalb von Aggregaten oder unter Wassersattigung
stattfinden kann, werden |6sliche Produkte erzeugt, die entweder akkumulieren oder
in aerobe Bereiche diffundieren und dort zu CO; transformiert werden.

Das produzierte CO, kann gemessen werden und gibt dann Aufschlufd tGber die Qua-
litdt des Substrats sowie Uber die mikrobielle Aktivitat. Letzteres laf3t sich schliel3lich
in Beziehung zur vorhandenen Biomasse setzen.

7.2 Material und Geréate:

? 8 x 250 ml Schott-Flaschen mit Schraubverschlusskappe und Ausgiel3ring.

? Zentrifugenrohrchen (Auf3endurchmesser 29 mm, Lange 105 mm) mit Bordelrand
aus Polypropylen. In die R6hrchen wurden kleine Locher gebohrt, Uber die der
Gasaustausch zwischen dem Bodenmaterial und der Umgebung erfolgt.

? Kohlendioxidfreies Wasser (Dest. Wasser wird abgekocht)

? 0,05 M NaOH (Titrisol)

? 0,1 M HCI (Titrisol)

? 0,5 M BaCl,-L6sung (10,4 g BaCl, werden in 100 ml dest. Wasser geldst)

? Indikator (0,1 g Phenolphtalein werden in 100 ml Ethanol (60% v/v) geldst)

? D-Glucose wasserfrei

? Biurette

D Abb. 7-1:
\ Inkubationsgefald fur die Bestimmung der

C : mikrobiellen Respiration im Laborver-

such und der substratinduzierten Respi-

B E ration (nach Schinner et al., 1991):

/F A Schott-Flasche, B Schraubverschluss-
000 kap_pe, C Ausgieldring, D Dichtungseinlage,
A E eingesetztes Kunststoffrohrchen (Zentrifu-
genréhrchen), F Offnungen fiir den Gasaus-
tausch, G Bodeneinwaage, H Natronlauge
G—»
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7.3  Versuchsausfuhrung (Isermeyer-Ansatz, nach einem Vorschlag des
VDLUFA):

100 g (im Idealfall naturfeuchter) Boden werden mit 400 mg Glucose gut gemischt.
Je 20 g werden in 4 Zentrifugenréhrchen eingewogen und 2 Stunden bei Raumtem-
peratur stehengelassen (Warum?). Parallel werden 4 Blindproben (Bodenproben oh-
ne Zusatz von Glucose) vorbereitet.

Wahrend der Ruhezeit sollten die bendétigte BaCl,- und Phenolphtalein-Losungen
hergestellt werden.

In 8 Schott-Flaschen werden jeweils 20 ml 0,1 M NaOH (méglichst CO.-frei) pipet-
tiert. AnschlieBend werden die mit dem Boden gefiillten Zentrifugenréhrchen in die
Schott-Flaschen gehéangt (Abb. 7-1). Die Flaschen werden verschlossen und bei
22°C 4 Stunden inkubiert.
Wahrend der Bebrutung wird CO, gebildet, welches mit der NaOH weiterreagiert.
2 NaOH + CO, ? Na,COs3 + H,O

Nach der Bebritung werden die Bodenproben sofort aus den Flaschen entfernt. Das
gebundene COs* wird durch Zusatz von 2 ml Bariumchloridiésung (BaCly) als Bari-
umcarbonat (BaCO3) ausgefallt.

Na,CO3; + BaCl, ? 2 NaCl + BaCOs3?
Die unverbrauchte Natronlauge wird nach Zugabe von 3-4 Tropfen Indikatorlésung

(Phenolphtalein) mit einer 0,1 M HCI-LOsung titriert.

Berechnung der Ergebnisse:

BW: mittlerer HCI-Verbrauch fur die Blindwerte (ml)
VP: mittlerer HCI-Verbrauch fur die Vollproben (ml)
EW: Bodeneinwaage ()

100/ % TS: Trockensubstanzfaktor
t: Inkubationsdauer (4 h)

Weiter gilt:

1 ml 0,2 M HCI entspricht 2,2 mg CO.. Hieraus resultiert der Faktor 2,2.
Danach lafit sich die CO»-Produktion nach folgender Gleichung berechnen:

BW - VP) x 2,2 x 100) / 4 x EW ) x (100/ % TS) = mg CO, x 100 g TS*h?
((( ) ) ) X ( ) =mg g

Bei einem Respirationskoeffizenten von 1 gilt:
1 mg CO, x100 g TS x h™* = 20,6 mg Biomasse-C x 100 g TS™
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