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Uber diese Gebrauchsanweisung

i Wenn ein Text nach diesem Zeichen folgt, (wie links abgebildet) bedeutet dies, dass ein wichti-
ger Hinweis folgt.

wichtige Warnung folgt, die auf eine Gefahr vor Verletzungen des Benutzers oder vor Bescha-
digung des Gerats hinweist. Der Benutzer ist selbst fiir ausreichenden Arbeitsschutz verant-
wortlich.

f Wenn ein Text nach diesem Zeichen folgt, (wie links abgebildet) bedeutet dies, dass eine

Text Text in Kursivdruck bedeutet dass der Text genauso auf dem Bildschirm erscheint oder auf dem
Gerat steht.

1. Einleitung

Der Karbonatgehalt des Bodens ist ein sicheres Anzeichen fir dessen Fruchtbarkeit. Zur Bestimmung des Karbonat-
gehalts des Bodens hat Eijkelkamp (zusammen mit niederlandischen Forschungsinstituten) ein Calcimeter entwickelt,
das der Norm NEN-ISO 10693 erfullt.

Das Calcimeter von Eijkelkamp eignet sich zur gleichzeitigen Bestimmung des Karbonatgehalts in 5 Proben.

Das Calcimeter funktioniert gemaB der Methode von Scheibler. Bei dieser Methode wird der Karbonatgehalt im
Boden basierend auf einer volumetrischen Methode ermittelt. Die in der Probe vorhandenen Karbonate werden

in CO, umgeformt, indem man zur Probe Salzsaure hinzufugt. Aufgrund des vom freigesetzten CO, erzeugten
Drucks steigt das Wasser in einer entltfteten Birette (Teilung in ml) an. Der gemessene Unterschied des Stands ist
ein MaB fir die freigegebene Menge CO,, woraus der Karbonatgehalt errechnet werden kann. Der Karbonatgehalt

wird als dquivalenter Kalzium-Karbonatgehalt ausge-

drlckt. : % %«2 Mé e“
Die Vorteile, verglichen mit anderen Methoden (zum m L

Beispiel Wesemael- und Anderson-Methoden), sind:
3 Es wird kein Ofen benétigt, um das Kieselgel zu o Al Ll Al Tl Al Ll AL el A
trocknen.

Keine weiteren Chemikalien erforderlich.
Keine langen Wartezeiten. @
Genaue Wiegegerate werden nicht benétigt.
Weniger empfindliche Glasteile.

Der Gehalt kann leichter mit der volumetrischen
Methode bestimmt werden als durch das Wiegen
des Gases.
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2. Beschreibung

Das Gerat (siehe Zeichnung):

3 An der Oberseite vom Gerat befinden sich 5 zwei-
wege Hahne (4), die Funktion ist wie folgt:

- Nach oben gedreht werden sowohl das
ReaktionsgefaB (3) als die Burette (5) entluftet.
Das ist der Entliftungsstand.

- In Horizontalstand schlieBt der Hahn die
Entliftung ab und ist das Reaktionsgefal3
verbunden mit der Birette.

Das ist der MeBstand und Teststand.




O Die PuffergefaBe (1) kdnnen nach oben und nach unten bewegt werden indem man den Pufferhalter festhalt
und mit dem Daumen den schwarzen Knopf (2) eindriickt. Die Verriegelung wird so aufgehoben, und das Ge-
faB kann verschoben werden.

O Zum Messen mUssen die Blretten mit Wasser gefullt sein. Hierzu werden die PuffergefaBe in ihren hochsten
Stand geschoben (Hahn im EntlUftungsstand). Wasser kann jetzt in die Gefa3e gegossen werden, es strémt von
alleine in die Birette.

Luftblasen entfernen durch auf und ab bewegen des GefaBes.

Mit dem Puffergefal3 im hochsten Stand mulB3 Wasser nachgegeben werden bis das Niveau in der Burette bis 0
angestiegen ist.

&= Uberfliissiges Wasser entfernen, da dies Probleme verursachen kann.

3. Testen auf Undichtheiten

Die Burette schliessen durch in den Teststand drehen des Hahns wenn das Puffergefd3 ganz oben steht. Verschlies-
se der Erlenmeyer Flasche (das ReaktionsgefaB) mit dem Silikon-Stdpsel und bringe das Puffergefal3 ganz nach
unten. In der Burette entsteht jetzt einen Unterdruck. Nach 60 Minuten Einpendel-Zeit darf das Wasserniveau nicht
mehr zurlick laufen, sondern muf stabil sein.

4, Benotigte Stoffe

3 Probematerial (Boden), vorbehandelt nach NEN ISO 11464

O Kalziumkarbonat (CaCO,), Pulver

3 Salzsaure (HCI) 4 mol/l

O Wasser in Analysequalitat, Leitfahigkeit bis max 0,2 mS/m bei 25 °C (Qualtitatsgrad 2 nach I1SO 3696).

5. Vorbereitung

Vorab wird eine orientierende Bestimmung durchgefihrt, wobei durch aufgieBen von 1 ml HCI auf eine Bodenpro-
be von etwa 2,5 Gramm an Hand der Intensitat und Dauer des Brausens, der Karbonatgehalt geschatzt wird. Mit
diesen Erkentnissen stellt man die bendétigte Probemenge fest. Siehe NEN-ISO 10693 Seite 4, Paragraph 7.1.

Brausintensitat Karbonat- Masse der
gehalt Testportion
g/kg g

Kein oder beschrankt <20 10

Deutlich, aber kurze Zeit 20 bis 80 5

Stark, langere Zeit 80 bis 160 2,5

Sehr stark, langere Zeit >160 <1




6. Die Messung

Fullen Sie etwas Calciumcarbonat (CaCo,) in ein ReaktionsgefdB. Stellen Sie das Reagenzglas mit Salzsdure in das
ReaktionsgefaB und verschlieBen Sie dieses mit dem Stopsel (tun Sie dies fiir alle Reaktionsfasser). Drehen Sie den
Hahn in den Messstand. Halten Sie das ReaktionsgefaB schrag, sodass die Salzsdure aus dem Reagenzglas tber das
Calciumcarbonat (CaCO,) lauft, wodurch die Reaktion in Gang gesetzt wird.

Lassen Sie dies einen Tag lang stehen, sodass das Wasser in der Birette mit CO, gesattigt wird.

FUhren Sie je Serie zwei Referenzmessungen (zum Erhalt von Null-und Referenzwerten) sowie zwei Messungen mit
0,2 und 0,4 g CaCO, zur Kalibrierung durch.

Die Messungen sollten vorzugsweise in einem temperaturkontrollierten Raum stattfinden (Temperaturunterschiede
kénnen die Messungen wesentlich beeinflussen).

6.1 Referenzmessungen

Fullen Sie fur die Referenzmessungen zwei ReaktionsgefaBe mit je 20 ml Wasser. Die Bestimmung der Referenz-
werte und Standards beginnt mit einem Startniveau von 3 ml; dies wird mithilfe der PuffergefdBe eingestellt. Das
Startniveau von 3 ml ist notwendig, um einen Anstieg des Wasserstands in der Birette zu ermdglichen. Dies kann
in der Praxis gelegentlich vorkommen, wenn kaum CO, freigesetzt, aber dennoch etwas aufgenommen wird.

Die Bestimmung der Referenzwerte beginnt mit den Startwerten 20 und 80 ml. Der Hauptgrund hierfir besteht
darin, dass sich im oberen und unteren Teil der Blrette verschiedene Messwerte ergeben k&nnen, beispielsweise
durch Diffusion oder infolge eines Druckunterschieds. Aus den bei zwei verschiedenen FlUssigkeitsstanden ermittel-
ten Messwerten kann ein relativ zuverldssiger Mittelwert errechnet werden. Stellen Sie die ReaktionsgefaBe so auf
den Calcimeter, dass sie nicht mehr bewegt zu werden brauchen.

Fullen Sie nun 7 ml Salzsaure in ein kleines Reagenzglas und setzen Sie dieses mithilfe einer Pinzette in das Reakti-
onsgefaB.

o Achten Sie darauf, dass keine Saure auf die zu messende Substanz gelangt, bevor das GefaB3
mit dem Stopsel verschlossen und der Hahn in den Messstand gedreht wurde. Feuchten Sie
den Stopsel an, bevor Sie das ReaktionsgefaB damit verschlieBen. Drehen Sie anschlieBend den
Hahn nach unten in den Messstand. Wiederholen Sie dies bei allen ReaktionsgefaBBen.

Halten Sie das ReaktionsgefaB schrég, sodass die Salzsaure aus dem Reagenzglas Gber den zu messenden Stoff
lauft und die Reaktion in Gang setzt. Das entstehende Gas fihrt dazu, dass der Flussigkeitsstand in der Blrette
sinkt und im PuffergefaB ansteigt. Lassen Sie diesen Niveauunterschied nicht groBer als 3 ml werden. Bei einer
groBeren Differenz wirde das CO, unter Druck geraten, wodurch dessen Lésung in Wasser geférdert wiirde. Dies
kénnte zu einem ungenauen Messergebnis fihren.

Schutteln Sie das ReaktionsgefaB ab und zu (wahrend 5 Minuten), um zu gewabhrleisten, dass die Reaktion voll-
standig ablauft. Notieren Sie das Volumen, sobald es sich nicht mehr andert. Wenn sich doch noch Volumenénde-
rungen ergeben, muss das GefaB weiter geschuttelt werden, bis das Volumen stabil ist, jedoch nicht langer als eine
Stunde.

6.2 Kalibrierung

Wiegen Sie zur Kalibrierung 0,2 und 0,4 g (getrocknetes) CaCO, (auf 1 mg genau) ab, geben Sie es in zwei Reakti-
onsgefaBe und fligen Sie jeweils 20 ml Wasser hinzu.

Die Bestimmung der Werte und Standards beginnt mit einem Startniveau von 3 ml; dies wird mithilfe der Pufferge-
faBe eingestellt.

Das Startniveau von 3 ml ist notwendig, um einen Anstieg des Wasserstands in der Birette zu ermdglichen. Dies
kann in der Praxis gelegentlich vorkommen, wenn kaum CO, freigesetzt,, aber dennoch etwas aufgenommen
wird.

Stellen Sie die ReaktionsgefaBe so auf den Calcimeter, dass sie nicht mehr bewegt zu werden brauchen.

Fullen Sie nun 7 ml Salzsaure in ein kleines Reagenzglas und setzen Sie dieses mithilfe einer Pinzette in das Reakti-
onsgefaB.



= Achten Sie darauf, dass keine Saure auf die zu messende Substanz gelangt, bevor das Gefa3
mit dem Stopsel verschlossen und der Hahn in den Messstand gedreht wurde. Feuchten Sie
den Stopsel an, bevor Sie das ReaktionsgefaB damit verschlieBen. Drehen Sie anschlieBend den
Hahn nach unten in den Messstand. Wiederholen Sie dies bei allen ReaktionsgefaBen.

Halten Sie das ReaktionsgefaB schrag, sodass die Salzsdure aus dem Reagenzglas tUber den zu messenden Stoff
lduft und die Reaktion in Gang setzt. Das entstehende Gas fihrt dazu, dass der Flissigkeitsstand in der Blrette
sinkt und im PuffergefaB ansteigt. Lassen Sie diesen Niveauunterschied nicht gréBer als 3 ml werden. Bei einer
gréBeren Differenz wirde das CO, unter Druck geraten, wodurch dessen Lésung in Wasser geférdert wiirde. Dies
kdnnte zu einem ungenauen Messergebnis fihren.

Schitteln Sie das ReaktionsgefaB ab und zu (wahrend 5 Minuten), um zu gewabhrleisten, dass die Reaktion voll-
standig ablauft. Notieren Sie das Volumen, sobald es sich nicht mehr dndert. Wenn sich doch noch Volumenande-
rungen ergeben, muss das GefaB weiter geschittelt werden, bis das Volumen stabil ist, jedoch nicht langer als eine
Stunde (Die Messwerte liegen zwischen 40 und 80 ml CO,).

6.3 Bodenprobe (Analyseprobe)

Wiegen Sie die richtige Menge des vorbehandelten Probenmaterials gemaB der Orientierungsprobe auf 1 mg ge-
nau ab. Geben Sie diese Menge in ein ReaktionsgefaB und fligen Sie 20 ml Wasser hinzu.

Stellen Sie die ReaktionsgefaBe so auf den Calcimeter, dass sie nicht mehr bewegt zu werden brauchen.

Fullen Sie nun 7 ml Salzsdure in ein kleines Reagenzglas und setzen Sie dieses mithilfe einer Pinzette in das Reakti-
onsgefaB.

i Achten Sie darauf, dass keine Saure auf die zu messende Substanz gelangt, bevor das Gefa3
mit dem Stopsel verschlossen und der Hahn in den Messstand gedreht wurde. Feuchten Sie
den Stopsel an, bevor Sie das ReaktionsgefaB damit verschlieBen. Drehen Sie anschlieBend den
Hahn nach unten in den Messstand. Wiederholen Sie dies bei allen ReaktionsgefaBen.

Halten Sie das ReaktionsgefaB schrag, sodass die Salzsdure aus dem Reagenzglas tUber den zu messenden Stoff
lduft und die Reaktion in Gang setzt. Das entstehende Gas fihrt dazu, dass der Flissigkeitsstand in der Blrette
sinkt und im PuffergefaB ansteigt. Lassen Sie diesen Niveauunterschied nicht gréBer als 3 ml werden. Bei einer
gréBeren Differenz wirde das CO, unter Druck geraten, wodurch dessen Lésung in Wasser geférdert wiirde. Dies
kdnnte zu einem ungenauen Messergebnis fihren.

Schitteln Sie das ReaktionsgefaB ab und zu (wahrend 5 Minuten), um zu gewahrleisten, dass die Reaktion voll-
standig ablauft. Notieren Sie das Volumen, sobald es sich nicht mehr dndert. Wenn sich doch noch Volumenande-
rungen ergeben, muss das GefaB weiter geschittelt werden, bis das Volumen stabil ist, jedoch nicht langer als eine
Stunde.

Bei Boden mit schwer |6slichen Carbonaten, z. B. Muscheln, kann dieser Vorgang etwas langer dauern. Als Faust-
regel gilt, dass die Reaktion abgelaufen ist, wenn kein Brausen mehr wahrnehmbar ist. Bringen Sie die Flissig-
keitsstande in Blrette und Puffergefa3 auf gleiche Hohe und lesen Sie den Stand ab. Wenn Sie dies bei allen finf
ReaktionsgefaBen getan haben, ist die Messung beendet.

7. Bemerkungen

3 Die Volumenanderung bei der Bestimmung von den Nullproben darf nicht mehr als 1 ml sein

O Bei Boden mit einem hohen Anteil an organischem Stoffen braucht man mehr Wasser.

O Andere produzierte Gase (z.B. Schwefelwasserstoff in androben sulfiden Boden) geben einen héheren Wert.
In vorkommenden Féllen sollte dieses Berechnet werden und dann das CO, auf eine andere Weise bestimmt
werden.

i Bei der Reinigung des Gerates (vor allem bei den Kunststoffteilen) keine Losungs- und Reini-
gungsmittel verwenden.



8. Berechnung

Die Volumenanderung des durch die Analyse-Probe (V,), die Kalziumkarbonatreferenzproben (V,) und die Blindpro-
ben (V,) freigesetzten Gases berechnen, indem der Ausgangswert des kalibrierten Rohres vom Messwert subtra-
hiert wird.

Den Karbonatgehalt der Probe nach folgender Gleichung berechnen (Formel aus ISO 10693):

m, (V,-V,) 100 + w(H,0)
w(CaCo,) =1000X ——— X _
m, (V, - V) 100
Dabei ist:
w(CaCo,) = Massenanteil an Karbonat des ofentrockenen Bodens in g/kg.
m, = Probeneinwaage in g.
m, = Mittlere Masse der Kalziumkarbonatreferenzproben in g.
V, = Volumen des Kohlenstoffdioxids aus der Reaktion der Untersuchungsprobe in ml.
Vv, = Mittleres Volumen des Kohlenstofdioxids aus der Reaktion der Kalziumkarbonatreferenzproben in ml.
Vv, = Volumendnderung der Blindwertlésungen in ml. (dieser Wert kann negativ sein)
w(H,0) = Massenanteil an Wasser in % der getrockneten Probe, bestimmt nach ISO 11465

Ergebnisse der Bestimmungen abrunden auf ganze Zahlen.

0. Wiederholprazision

Die Wiederholprazision der Bestimmung des Karbonatgehaltes von zwei kurz aufeinanderfolgenden, getrennt
durchgefuhrten Messungen, muss die in die Tabelle enthaltenen Anférderungen erfillen.

Massenanteil an Karbonat g/kg Wiederholprazisionsgrenze
0 bis 50 3 g/kg
> 50 bis 150 6% des Wertes
> 150 bis 180 9 g/kg
> 180 5% des Wertes
10. Normen

Weitere Informationen Uber Probenvorbereitung, Berechnungen und Wiederholbarkeit in DIN ISO 10693.

Ohne vorherige schriftliches Einverstandnis der Firma Eijkelkamp Agrisearch Equipment durfen aus dieser Ausgabe keine Vervielfaltigungen mit-
tels Druck, Fotokopie, Mikrofilm oder irgend eine andere Art und Weise publiziert werden.

Technische Daten kénnen ohne vorherige Mitteilung gedndert werden.
Eijkelkamp Agrisearch Equipment haftet nicht fir Sachschaden/personliche Schaden in Folge (fehlerhafter) Anwendung dieses Gerats

Eijkelkamp Agrisearch Equipment ist an lhren Reaktionen und Bemerkungen Uber die Produkte und Gebrauchsanweisungen interessiert.



