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1 Inledning

”Markinventeringen utgor en del av Naturvardsverkets nationella miljoévervakningsprogram.
Inventeringen startades 1983 i samverkan med Riksskogstaxeringen och har sedan dess foljt
miljctillstandet i Sveriges skogsmark och andra naturmarker. Varije ar utfors inventering och
provtagning pa ca 2000 permanenta provytor. Proverna anvands for analys av markens kemiska
egenskaper och for bestdmning av svampsamhallets artsammansattning med hjélp av DNA-metoder.
Inventeringen resulterar i data som anvands inom Sveriges klimatrapportering till FN och EU, inom
den nationella miljomalsuppféljningen, inom forskning samt som information till samhéllet.”

Hur markprovtagningen gar till inom Markinventeringen beskrivs utforligt i avsnittet
Jordmansbeskrivning och markprovtagning i den Faltinstruktion som markinventerarna inom
Riksskogstaxeringen och Markinventeringen anvander vid faltarbetet. 2022 ars Faltinstruktion finns pa
denna lank: RIS féltinstruktion 2022 (slu.se)

| denna rapport redovisas de metoder som ar 2022 anvands vid institutionen for mark och miljos
laboratorium, SLU vid provberedning och kemiska analyser pa proverna fran Markinventeringen.


https://www.slu.se/globalassets/ew/org/centrb/mi/22_ris_fin.pdf

2 Provberedning

Hur markprovtagningen inom Markinventeringen utfors finns beskrivet i Féltinstruktion, exempel se:
RIS faltinstruktion 2021 (slu.se)
Provbeteckningar och var i markprofilen dessa prov tas, illustreras i Figur 1.
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Figur 1. Oversikt 6ver markprovtagningen och hur den beror av humusformer och humusmaéktigheter. ” Torv* ”
= torv- och/eller marlager. Observera att figuren visar exempel pa hur det kan se ut!

Innan jordproven, i val forslutna provpasar, kan insandas med post till jordprovmottagningen vid
institutionen for mark och miljo vid SLU, Uppsala, forvaras de sa luftigt och svalt som mgjligt. De
fuktsdkrade provpasarna postas senast en vecka efter provtagningen.

Till jordprovmottagningen inkommer provpasar i papperslador fran de olika faltlagen i stort sett varje
vecka under faltsasongen (maj-oktober). Pa jordprovpasarna forslutning finns en provetikett med
fortryckt provnummer (finns aven som streckkod pa provetiketten). Pa provetiketten har
markinventeraren dven markerat provtyp (H10, H30, H50, MP5, M10, M20 eller M65), samt om
provet har hdg finjordshalt eller kolmangd.

2.1 Provuppackning och registrering

De inkomna jordproven (i tygpasar) fran de olika faltlagen packas upp och sorteras efter lagnummer
och provtyp (H10, H30, H50, MP5, M10, M20 eller M65).

Proverna registreras i labbdataprogrammet LIMS. Dar registreras: a) markinventeringsaret for provet,
b) provnummer (streckkoden pa provetiketten skannas in), ¢) om provet innehaller hog kolméangd
och/eller finjordshalt (noterat av markinventerare pa provetiketten), d) eventuella avvikelser (t.ex. om
provpasen &r trasig, etikett saknas, DNA-prov finns med, etc.).

Darefter tilldelar LIMS-programmet ett s.k. LIMS-nummer. Detta nummer noteras pa baksidan av
provetiketten.


https://www.slu.se/globalassets/ew/org/centrb/rt/dokument/faltinst/21_ris_fin.pdf

2.2 DNA-prover

For att bestimma svampsamhallets artsammanséttning tas, pa ett mindre antal provytor, en liten
mangd provmaterial fran humuslagret for DNA-analys. Provet fors ner i ett provror (DNA Falconror,
50 ml), som sedan stoppas ned i den provpase som det tagna och tillnérande markinventeringsprovet

ligger i.

| jordprovmottagningen tilldelas DNA-provet samma LIMS-nummer som det tillndrande
markinventeringsprovet fick nér det registrerades. Provréren med DNA-proverna (Falcon-réren) laggs

i en markt (ar, projekt och LIMS-nr) pase och forvaras i frysrum (ca-19,5°) i véantan pa frystorkning.

2.2.1 Frystorkning
Utrustning:
- Frystork Dry Anne
- DNA Falconrdr 50 ml
- Provrorstall for 50 ml ror (anpassat for frystorken)
- Forvaringsboxar for de frystorkade proverna (anpassat for 50 ml ror)

De forfrysta proven placeras i provrorsstall och placeras i frystorkens torkkammare.
Innan vakuumpumpen startas eller slas av skall man folja den sérskilda instruktion som finns for
frystorken.

2.2.2 Homogenisering
Utrustning:
- Precellys Evolution Homogenizer (“R2D2”)
- Precellys Lysing kit ror (15 ml) (Dry hard tissue grinding CK68)
- Provsked
- Kleenex

Nér frystorkningen ar klar tar man de frystorkade proverna, i 50 ml Falcon-rér, och férsoker krossa
och blanda om i provet, innan materialet fors éver i Precellys Lysing kit rér, 15 ml, (férmérkta med
provhummer) som &r anpassade fér homogenisatorn.

2/3 av roret fylls upp med material och roret placeras darefter i Homogenizer (’R2D2”) och provet
kors i 30 sekunder pa 4500 rpm. Ytterligare provmaterial fylls pa i roret, upp till 2/3, och kors under
30 sekunder pa 4500 rpm. Roret fylls pa med material en tredje gang och kors 2x30 sekunder (totalt
4x30 sek).

Varje gang provmaterial fylls pa, rors det om ordentligt och provskeden torkas av noga innan nésta
prov ska beredas. Efter varje avslut torkas och borstas apparaten av med hjélp av pensel och fuktig
trasa.

2.2.3 Invagning
Utrustning:
- Vag, Sartorius BP 211 D
- DNA-ror 2 ml (MN Bead Tubes Type A) (férmdarkta med provnummer)
- Provsked
- Kleenex

- Provrorstall for 2ml ror

Innan invagning kontrolleras vagen med hjalp av viktsats tillhdrande vagen..
DNA-roret 2 ml (MN Bead Tubes Type A), formarkt med provnummer, stélls pa vagen och tareras. Ta
fram det prov som ska vagas in och fyll upp till den forbestdmda vikt som avser provet;

- H30-prov: 50 mg

- Blandjord: 200 mg



- H10-prov: 500 mg
Resultatet noteras i provlistan (pappersformat) avsedd for projektet. Innan provroret (2 ml) fylls pa,
rors det om i provmaterialet (i 15 ml-réret) och den sked som anvénds torkas noga av mellan varje
prov. Nar samtliga prover &r invagda, samlas roren ihop i nummerordning och laggs i pasar med
blixtlas, 25 prov i vardera. Pasarna marks med provnummer, och proven skickas darefter ivag till ett
annat laboratorium for DNA-extraktion. Efter DNA-extraktionen skickas proven till ytterligare ett
laboratorium fér DNA-analys.

2.3 Fargbestamning pa farskt prov

Utrustning:
- Munsell fargkartor (Munsell soil colour chart, Gretagmacbeth, New Windsor, NY)

Fargbestamning utfors pa inkommet fuktigt mineralprov. Prov som inte hinner fargbestammas pa
ankomstdagen forvaras i kylrum till nasta arbetsdag.

En liten mangd av jordprovet tas ut och provets farg jamfors med fargkartorna i bra belysning (i
dragskap). Resultatet antecknas pa baksidan av provetiketten och i LIMS.

Om provet ar for torrt sa tas en liten mangd provmaterial i en sked. Prover bl6ts upp med lite
avjoniserat vatten. Det uppblo6ta provet jamfors med fargkartorna och resultatet noteras pa baksidan av
provetiketten och i LIMS.

2.4 Torkning av prov

Nér registrering och fargbestamning ar klar, laggs proverna (i tygprovpasarna, med provetikett) i
provnummerordning (LIMS) pa hyllvagnar i torkrum, dar temperaturen ar 35-40 °C.

Utrustning:
- Torkrum som haller en temperatur mellan 30-40 °C.

- Vagnar

- Kartonger

- Temperaturgivare, VWR: Temperaturen avlases och antecknas pa en lista varje arbetsdag nar
torkrummet anvands

Efter det att de sista jordproven har kommit till provmottagningen for innevarande ar, sa later man alla
prover torka i minst 3 veckor till.
Infor nasta ars markinventeringsprover dammsugs och rentorkas alla provvagnar i torkrummet.

2.5 Temperaturkontroll av torkrum

Varje vardagsmorgon kontrolleras temperaturen i torkrummet. Avlast temperatur fors in i loggbok
med dagens datum, tid och signatur. Temperaturen i torkrummet ska ligga mellan 34 — 40°C. Nar
torkrummet fylls pa med farska prover, stiger temperaturen nagot och ligger da ofta pa ca 36 - 38°C.
Nar alla prover har inkommit och successivt borjar torka, sjunker temperaturen nagot och ligger da
oftast pa mellan 34 — 36°C.

Varmeflakten i torkrummet kontrolleras regelbundet. Filtret i avfuktaren, under varmeflakten, byts
1 — 2 ganger per ar.

2.6 Provpackning och arkivering infor provberedning

Nar jordproven &r torra packas pasarna ned i arkivkartonger. En provlista for det aktuella
inventeringsaret skrivs ut och proverna packas ned i arkivkartonger i den ordning som star pa listan. |
varje kartong laggs 10 pasar. Kartongerna marks med artal och LIMS-nummer pa proven i kartongen
(t.ex. 372100 — 372110). Darefter lagras kartongerna med prover i arkivrum (rumstemperatur) i vantan
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pa fortsatt provberedning.

2.7 Rotplockning och malning av humusprov

Utrustning for rotplockning och malning:
- Skyddsutrustning: munskydd, hérselskydd, handskar och labbrock
- Jordkvarn: ANO med 2 mm séll
- Papplada
- Provpasar
- Stoftsug
- Gummiklubba
- Vagar: Sartorius Practum 3102-1S

Proverna vags innan malningen. Vagen tareras forst med en tom ren provpase med en blank etikett och
ett buntband. Provvikten registreras i LIMS.

2.7.1 Rotplockning

Stoftsug och skyddsutrustning anvands.

Humusprovet hélls upp i en vid papplada med hog kant. Vid behov slar man sonder provet innan det
halls upp i pappladan. En gummiklubba anvéands da for att sla pa den forslutna tygpasen. Detta
underlattar malningen senare.

Ratter plockas bort ur provet och laggs i en aluminiumform. Som rétter raknas de forvedade rotter
som &r storre &n 2 mm och inte gar igenom en 2 mm-sikt. Rotterna vags och laggs i papperspasar.
Vikt, provnummer (LIMS) noteras pa pasen.

2.7.2 Malning

Den kvarn som anvands vid malning av prov, gors ren med dammsugare tryckluft infor varje nytt
prov. En borste eller syl anvands om smasten eller liknande fastnat i sallet.

Papperspasar for de olika delproven mérks upp med etikett (provtagningsar, provnummer, horisont,
samt fraktion; > 2 mm eller < 2 mm). Vid malningen delas provet upp i pasar for grovmaterial (> 2
mm) resp. finmaterial (< 2 mm).

Innan provet mals, sa plockas stenar bort fran provet i pappladan. Resterande prov mals i jordkvarn (2
mm sikt). Om det mot formodan sker ett spill under malningen sa noteras detta i kommentarsfaltet i
LIMS. En normal férlust under malningen antas vara < 6 gram.

Nar allt provmaterial har gatt igenom sallet tas papperspasarna med finmaterial (< 2 mm) och
grovmaterial (>2 mm) ur kvarnen. Papperspasarna fran samma ursprungsprov sétts ihop och kanterna
pa pasarna viks ner for att undvika kontaminering.

2.8 VVagrutin av analysvag

Kontroll av analysvag gors vid ett tillfalle varje dag, innan forsta invagningsomgangen.

Utrustning:
- Vag: Sartorius Practum 3102-1S

- Tillhorande vaghok
- Viktsats: F1 1g-100g med tillhdrande 1kg vikt: F1

Utférande:

Vagens libell kontrolleras; bubblan ska ligga centrerat i cirkeln da vagen &r stabil.

Darefter torkas vagen av med en klinexduk. Om vagen ar mycket dammig eller smutsig av provrester
kan man behdva blasa av vagen forsiktigt med lufttryck, och darefter torkas vagen av med en fuktig
trasa. Ibland torkas vagbrickan av med lite alkohol pa en klinexduk.

Vagen kontrolleras med hjélp av viktsatsen F1; 1000g, 100g, 20g, 5g, och 1g. De uppmatta vikterna

8



skrivs in i loggboken som tillhér vagen. Vid hanteringen av vikterna anvands bomullshandskar, for att
undvika att fingeravtryck kan paverka viktmassan.

2.9 Invagning av provberett humusprov
Utrustning:
- Vag: Sartorius Practum 3102-1S
- Provsked
- Provslev
- Torkduk
- Dragskap
- Provburkar av plast, 200 ml. Markta (etiketter) med provets LIMS-nummer.

Innan vagning torkas vagbrickan av med torkduk och vagen tareras med en tom provpase (papper).
Provpasarna med finfraktion och grovfraktion végs var for sig och viktresultaten registreras i LIMS.

Innan en del av finmaterialet (< 2 mm) fors 6ver med en provslev ner i en provburk (200 ml) av plast,
s tareras vagen med den tomma provburken. Provburken fylls med minst 32 gram provmaterial. Om
provburken &r full, men det blir mindre an 32 gram provmaterial sa kan 1-2 extra provburkar anvandas
for att uppna minst 32 gram provmaterial. Detta for att provmaterialet skall racka till samtliga analyser
och eventuella omkérningar. Provsleven torkas med torkduk mellan varje prov.

| de fall det inte finns finmaterial sa att det racker for att vikten i provburken skall 6verstiga 30 gram,
noteras vikten pa burkens lock + ’litet prov’. Detta gors sa att en analysprioritering kan goras pa labbet
da materialet inte racker till samtliga analyser. Vikterna for dessa prover registreras in i en separat
Excel-fil.

Nar samtliga provburkar &r fyllda sa forsluts provpasarna med haftklammer och laggs tillbaka i sin
arkivkartong. Provburkarna stalls i en plastback uppmarkt med markinventeringsar och LIMS-
nummer.

2.10 Siktning och vagning av mineraljordsprov

Utrustning:
- Skyddsutrustning: munskydd, hérselskydd, handskar och labbrock

- Siktar: (2 mm), Retsch

- Siktapparat: Retsch AS 200 controll

- Skopa

- Dragskap

- Provpasar

- Papperspasar for grovmaterial (> 2 mm), samt finmaterial (< 2 mm)
- Vag: Sartorius Practum 3102-1S

- Tryckluft

2.10.1 Siktning

Proverna i tygpasarna vags innan de siktas. VVagen tareras med en tom ren tygprovpase med en blank
etikett och ett buntband. Vikten registreras i LIMS.

Mellan varje prov rengors sikt, siktapparat och redskap med borste, torkduk och tryckluft. Eventuella
smastenar som sitter fast i sikten tas bort med syl eller spatel.

Provet fran tygprovpasen halls upp i sikten pa siktapparaten. Innan provet siktas, kan det beh6va
krossas med hjalp av en mortel, om provet mestadels bestar av exempelvis lera. Tiden for siktningen
kan variera mellan 1-6 minuter beroende pa hur latt provmaterialet gar igenom sikten.

Nar siktningen ar klar fors grovfraktionen, med hjélp av rengjord skopa, ner i avsedd papperspase
(mérkt > 2 mm). Pa samma sétt fors finfraktionen ner i papperspase markt med < 2 mm. Pasarna skall
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aven vara markta med ar, LIMS-nummer, horisont. Papperspasarna (< 2 mm och > 2 mm) fran samma
ursprungsprov satts ihop och ovankanterna pa pasarna viks ner sa att inget damm eller annat fororenar
provmaterial.

Om det mot formodan sker ett spill under siktningen sa noteras detta i kommentarsféltet i LIMS. En
normal férlust under siktningen antas vara < 6 gram.

2.10.2 Vagning
Innan vagning torkas vagbrickan av med torkduk och vagen tareras med en tom provpase (papper).
Provpasarna med finfraktion och grovfraktion vags var for sig och viktresultaten registreras i LIMS

En del av finfraktionsmaterialet fors over till en provburk (100 ml) i plast. Detta gors med en
rengjord provslev. Provburken ska vara markt med LIMS-nummer, horisont och provtagningsar.

Innan en del av finmaterialet (< 2 mm) fors 6ver med en rengjord provslev ner i en provburk (100 ml)
av plast, s tareras vagen med den tomma provburken. Provburken fylls med minst 60 gram
provmaterial.

I de fall det inte finns finmaterial sa att det racker for att vikten i provburken skall 6verstiga 60 gram,
noteras vikten pa burkens lock + ’litet prov’. Detta gors sa att en analysprioritering kan goras pa labbet
da materialet inte racker till samtliga analyser. Vikterna for dessa prover registreras in i en separat
Excel-fil.

Nar samtliga provburkar &r fyllda sa forsluts provpasarna med haftklammer och laggs tillbaka i sin
arkivkartong. Provburkarna stalls i en plastback uppmarkt med markinventeringsar och LIMS-
nummer.

2.11 Fargbestamning pa torr mineraljord

Utrustning:
- Munsell fargkartor (Munsell soil colour chart, Gretagmacbeth, New Windsor, NY)

- Provsked
- Vitt papper
- Klinex duk

Fargbestamningen utfors i bra belysning, exempelvis dragskap.

Fargkartorna laggs pa varsitt vitt papper (det vita papperet underlattar fargbestamningen). En liten
mangd provmaterial (< 2 mm) tas upp ur provburken med en ren sked. Fargen bestams med
fargkartorna och fargkoden registreras i LIMS.

Det anvdnda provet sldngs och skeden rengdrs med rent papper, ex klinex-duk efter varje prov.
Fargkartorna torkas eller borstas av och laggs tillbaks i parm.

. - - o) -
2.12 Rengoring och hantering av provpasar i tyg
Tygpasarna tvattas tva ganger. Forsta gangen med avigsidan ut och andra gangen med avigsidan
in. Max 50 st. pasar i varje tvattomgang.
Temperatur: 40°C, i 2 timmar och 31 minuter. Torktumlas i 120 minuter efter tvétt.
Efter torktumling sorteras provpasarna efter storlek; stora resp. sma. Pasarna forvaras i skap i vantan
pa att skickas till Markinventeringen i Umea, dar de sedan skickas ut till provtagarna i falt.

2.13 Paketering och posthantering av Markinventeringens
provpasar

Var 14:e dag skickas de tvattade provpasarna till Markinventeringen SLU i Umed. Pasarna packas ner
i en arkivkartong, 100 stycken i varje (50 stora pasar och 50 sma pasar). Kartongen forsluts med
packtejp och en fraktsedel fasts pa kartongens Gvre sida.
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3 pH

3.1 Bakgrund

Markens pH ger en god indikation pa det kemiska tillstandet i marken. Generellt uttryckt
ar pH i marken ett intensitetsmatt pa markens aciditet. Det gar inte att utifran pH bestamma
markens totala aciditet eftersom pH bara ger ett matt pa koncentrationen av vatejoner (H")
i 16sningen. De vatejoner som sitter bundna pa markens partiklar "ingar" inte i pH-vardet.
Manga processer paverkar pH i marken t.ex. nedbrytning organiskt material, vittring av
primara mineral, katjonutbyte eller olika mikroorganismers aktivitet. Har man tillgang till
pH-vardet kan man dra vissa generella slutsatser om tillstdndet i marken. | mineraljord
indikerar t.ex. pH<4.0 att svavelsyra (H2SO4) bildas vid oxidation av sulfider och om pH<
5.5 ar andelen utbytbart aluminium (Al) hog pa utbyteskomplexen. Ett pH i intervallet 7.8
- 8.8 tyder pa narvaro av kalciumkarbonat (CaCOs) i marken. De flesta svenska jordar ar
svagt sura (pH<7) pa grund av paverkan av kolsyra (H.COs), organiska syror och utlakning
av vittringsprodukter.

3.2 Definition av pH
Begreppet pH grundar sig pa vattnets naturliga dissociering i vétejoner (H*) och
hydroxidjoner (OH"):

H.0 < H* + OH~

pH-skalan definieras med utgangspunkt i vattnets jonprodukt (K.) dar klamrarna {}
betyder dmnets aktivitet uttryckt i mol per liter:

{OHH{H"} =10-1400

| absolut rent vatten ar {H*}={OH} och aktiviteten for H* blir 107, Ett sa litet tal ar
opraktiskt att hantera och for att forenkla har man infort pH-begreppet dar p star for -log
och H for vatejonaktiviteten. Negativa logaritmen for 107 &r 7. Rent vatten vid 23°C har
darfor pH-vardet 7. Ar pH<7 ar aktiviteten av H* hogre 4n aktiviteten i rent vatten och
I6sningen ar sur. Ar pH>7 ar lésningen basisk. Temperaturen paverkar pH-vardet i
l6sningen. | rent vatten ar pH 6.0 vid 100°C, men 7.5 vid 0°C. Darfor ar det viktigt att man
tar hansyn till temperaturen ndr man méater pH och att man temperaturjusterar sin pH-meter.

3.3 pH-matning i ett jordprov

Vid métning av pH i ett jordprov skakas det i vatten eller i en saltlésning. Da far man en
suspension som bestar av markens fasta fas och en vatskefas som innehaller 16sta amnen
som finns i jordprovet. Nar den fasta fasen separerat fran I6sningen, antingen genom
sedimentation eller centrifugering, mater man pH i l6sningen. Det pH-varde man avlaser
pa pH-metern regleras av markens syra-bas status, genom att de buffertsystem som finns i
marken antingen kommer att tillfora eller konsumera H* i 16sningen. Vissa buffertssystem
ar inte tillrackligt snabba for att direkt kunna paverka pH-vardet i 16sningen. Darfor brukar
man lata provet komma i "jamvikt" med losningen genom att vanta, t.ex. 6ver natten innan
man maéter pH. Vittring av priméra mineral bidrar till neutralisationen av H* i marken men
den processen ar sa langsam att den inte markbart paverkar en pH-matning.

Buffertsystemen i marken bidrar till att métningen av pH blir stabil. Méatning av pH i rent
vatten ar daremot mycket svart eftersom den totala koncentrationen av H* blir mycket lag.

Detta problem kan man ocksa stéta pa vid matning av pH i svagt buffrade jordprov, t.ex.
jordprov fran C-horisonten i sandjordar eller grova moréaner. Matningen blir svar eftersom
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pH vardet "driver" och det tar lang tid for pH att bli stabilt.

3.4 Faktorer som paverkar pH-méatningen

Jordprovets pH-varde kan komma att paverkas av olika externa faktorer som;

(1) l6sningens jonstyrka (saltkoncentration)

(2) forhallandet mellan provmangd och I6sning

(3) partialtrycket (koncentrationen) av koldioxid (CO.) i den luft som star i jamvikt
med jordsuspensionen

(4) mangden jordprov i relation till 1dsningsmangden

(5) suspensionseffekten

(6) felaktig kalibrering eller daligt fungerande utrustning.

3.4.1 Jonstyrka

Nér man maéter pH i ett jordprov som blandats med en saltlésning, t.ex. 0.01 M CaCls,
kommer Ca?* jonerna att tranga ut H* och AIP* fran utbyteskomplexen. Detta bidrar pa sura
jordar till att sdnka losningens pH-véarde. Matningen av pH blir som regel stabilare i en
saltlésning.

3.4.2 Jord:vatske forhallande

Kvoten mellan mangden jordprov och den tillsatta mangden vétska kan paverka pH.
Tillsatter man mycket vétska spader man ut aciditeten i jordprovet och pH-vardet okar. Pa
val buffrade jordprov har detta endast marginell betydelse men pa svagt buffrade jordar ar
effekten storre. Vid pH-méatningar pa prov fran mineraljord brukar man som standard ta en
viktsdel jordprov till 5 viktsdelar I6sning. Prov fran organiska horisonter har lag volym-
densitet och dar kan man beh6va anvanda mer vatska for att fa tillrackligt med l6sning att
maéta i. Organiskt material har i regel en mycket hdg buffertkapacitet och en 6kad mangd
vatska har inte sa stor betydelse for pH-matningen.

3.4.3 Koldioxidens partialtryck

CO- l6ser sig i vatten och bildar kolsyra (H.COs). Eftersom kolsyran kan dissociera (avge
H*) kommer det att paverka pH-vardet i en I6sning som star i jamvikt med koncentrationen
av CO» i atmosfaren. Rent vatten som star i jamvikt med atmosfarens CO,-halt kommer att
fa ett pH-varde i narheten av 5.7. | marken ar CO-halten i regel betydligt hogre an i
atmosfaren. Om CO--halten i markluften &r 10 ganger hogre an i atmosfaren, vilket kan
anses vara ett normalt varde for skogsjordar med mattlig nedbrytning av organiskt material,
kommer pH istéllet att ligga i narheten av 5.2. Nar ett jordprov skakas med en vattenlésning
kommer det ijamvikt med atmosfarens halt av CO,. Eftersom ett jordprov har en
forhallandevis hdg buffringsformaga jamfort med de sma mangder CO, som kan l6sa sig i
vattnet saknar detta ofta betydelse vid métningar av pH i jordprov. Ett undantag &r jordprov
med hoga pH-varden dar relativt stora mangder CO. kan losa sig och paverka pH-
matningen.

3.4.4 Suspensionseffekten

Mater man pH i en suspension som inte sedimenterat blir pH-vardet oftast l&gre &n nar man
mater i klar [6sning. Detta kallas suspensionseffekten. Orsaken till detta & komplicerad och
fortfarande inte fullstandigt klarlagd. Detta &r mest problematiskt pa finkorniga jordar, t.ex.
lerjordar, dar det kan vara svart att fa suspensionen att sedimentera. Tvingas man méta i
en suspension som inte sedimenterat bor man gora en anteckning om detta i noteringsmenyn
i labbregistreringsprogrammet.
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3.4.5 Elektrodkondition och kalibrering

De flesta pH-métningar idag gors med en potentiometrisk metod dar pH méats med hjalp av
en kombinationselektrod bestdende av en standardelektrod (Ag-AgCl) ochen referens-
elektrod (Hg-Hg.Cl,). Kontakten med Idsningen man mater i sker genom ett tunt
glasmembran. Kalibreringen av pH-metern sker genom att pH-metern justeras mot tva
lésningar med kant pH - vanligen pH 7.00 och pH 4.00. En val fungerande och korrekt
kalibrerad pH meter &r naturligtvis en forutsattning for korrekta resultat.

e  For elektroder med mattad KCl-elektrolyt: Kontrollera att KCI-nivan i elektroden &r
tillracklig (0.5-1 cm) - fyll pa med finkornigt KCI (p.a.) om det saknas.

e Kontrollera vitskenivan i elektroden - den bor vara 0.5 — 2 cm under pafyliningshalet
for elektrolyten. Tillsatt elektrolyt om vétskenivan ar for I1ag.

e Kontrollera att inga luftbubblor finns bland KCl-kristallerna eller i elektrodkulan.

e Anvand alltid rumstempererade kalibreringsbuffertar - byt buffert minst en gang i
veckan och alltid genast om du misstanker att den &ar fororenad. Forvara
forradslosningen av buffert morkt.

e Om elektroden blir "langsam" eller svarkalibrerad bor den rengdras - f6lj tillverkarens
anvisningar.

e  Forvara alltid elektroden i buffertlésning pH 4.00 (eller i I6sning rekommenderad av
tillverkaren) men anvand inte forvaringslosningen som buffert nar du kalibrerar pH-
metern.

3.5 pH-matning - metodbeskrivning

3.5.1 Material
- Digital pH- meter utrustad med kombinationselektrod i glas.
- Standardiserade pH buffertar - pH 4.00 och pH 7.00.
- Plastburkar med vidhangande lock, 75 ml, Kemikalia 819101.
- Avjoniserat vatten - hogsta tillatna konduktivitet 1.0 uS cm-™.

Analysutrustning inom Markinventeringen

For narvarande mater Markinventeringen pH med ett automatiserat matsystem fran
Metrohm bestaende av en automatisk provvéxlare, 855 Robotic Titrosampler. Matningen
styrs fran en PC med programmet Tiamo 2.5. Vid pH-matningen fungerar den automatiska
provvaxlaren som pH-métare. Vi anvdnder en kombinerad glaselektrod
6.0257.600 Aquatrode plus med 3M KCI elektrolyt, glass joint diffusionskanal och
Pt1000 temperatursensor.

3.5.2 Reagenser

1. 0.01M CaCl,. Vég in 1.47 g CaClyH20O per liter fardig 10sning i en matkolv.
Tillsatt avjoniserat vatten till halva kolvens volym. Nar allt salt 16sts upp - spad till
market med vatten.

3.5.3 Invéagning av prov for pH-analys

Utrustning:
- Snépplocksburkar (pH-burk) av plast (75 ml)
- Provsked
- Klinex
- Vag

Utférande:
Provburkarna marks med LIMS-nummer eller provnummer (beror pa vilket provtagningsar).
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For mineraljordsprov (Mp5, M10, M20, M65 och H10-prov) végs 5,0 £0.05 g in.

For H30- och H50-prov végs 2,0 £0.05 g in. For prov med mycket lag volymvikt (’latta
prov’, vanligtvis ljusa torvprov, med lag nedbrytningsgrad) vags 1,0 £0.05 g in.
Provburken méarks da med 1,0 g.

Nér det finns prov fran 1983-87 ska samma mangd vagas in som vagdes in vid forra pH-
bestamningen. Den méangden anges paprovblanketten.

Tom pH-burk placeras pa vagen och tareras. Provburk med prov som ska vagas in tas fram
och med en ren avtorkad sked rors det om ordentligt i provburken innan provmaterialet fors
ner i pH-burken tills 6nskvard vikt uppnas. Provskeden torkas av mellan varje prov. Eventuellt
spill pa vagen borstas av innan nasta prov vags in.

Tva invagningar per prov utfors, en for pH(H.O) och en for pH(CaCly). Tva
kontrollprover av Markinventeringens referensmaterial (RM) véags ocksa in (5.0 g).
pH-burkarna sétts darefter i tradbackar infor pH-bestamningen.

3 5.4 Matprocedur

E

o

Tillsatt 25 ml avjoniserat vatten till ett av de uppvégda proven och 25 ml 0.01 M
CaCl, till det andra.
Skaka provet kraftigt (5 min). Var noga med att hela jordprovet suspenderas i
l6sningen.
Lat provet sta dver natten i rumstemperatur - i samma rum dar matningenska goras
och dér buffertarna forvaras.
Skaka provet pa morgonen (30 sec).
Innan matningen:

- kontrollera att elektroden ar i god kondition - om den behdver rengoras eller
justeras

- kontrollera att det lilla halet i 6vre delen av elektroden inte ar dvertackt
Skolj elektroden noga med avjoniserat vatten.
Kalibrera elektroden. Folj anvisningarna i pH-meterns manual. Efter att
kalibreringen ar klar - kontrollmét varje buffert 1 gang. Om kontrollméatningen visar
en skillnad pa mer &n +0.01 pH enhet - gor om kalibreringen.
Kolla att elektroden skéljts noga med avjoniserat vatten pa den automatiska
provvaxlaren mellan varje matning! En férorenad buffert kan resultera i felaktiga
matningar.
Elektroden sanks ner i den évre delen av I6sningen. Las av pH-vardet med 3
decimalers noggrannhet nar matningen har stabiliserat sig. Méatningen anses stabil
nar pH inte andrar sig mer an 0.0014 enheter pa 10 s.

10.  Skoélj elektroden med avjoniserat vatten mellan varje matning.
11.  Kontrollméat pH mot buffert efter ca. 20 pH-méatningar. Om pH for nagon av

12.

bufferterna skiljer mer &n + 0.01 enheter - gor en ny kalibrering. Om pH-vardet skiljer
mer an * 0.04 enheter - gor om kalibreringen och matningen av alla prov fran den
senaste kontrollen mot buffert.

Inom en matomgang sa skall, innan pH-métningen av det forsta provet och efter pH-
matningen av det sista provet, pH &ven matas pa kontrollproven
(Markinventeringens referensmaterial). Resultaten fran kontrollproven laggs in i ett
kontrollkort.
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4 Utbytbara baskatjoner, CEC och
titrerbar aciditet

4.1 Allméant

Utbytbara katjoner &r positivt laddade joner som &r elektrostatiskt bundna till de negativa
laddningarna pa markpartiklarna. Bindningen ar ospecifik, vilken positivt laddad jon som
helst kan delta i bindningen och en jon ar inte bunden till en viss laddning pa partikelytan.
De elektrostatiskt bundna jonerna dr utbytbara och kan byta plats med andra positivt
laddade joner. Koncentrationen av olika joner pa utbyteskomplexen bestams av deras
koncentration i den omgivande saltlsningen (t.ex. markvattnet). Okar man koncentra-
tionen av en katjon tranger man ut de andra i l16sningen. Den principen anvands nar man
ska méata utbytbara katjoner - man tillsatter en 16sning med hdg koncentration salt till sitt
jordprov och mater sedan koncentrationen av fértrangda joner i l6sningen.

4.2 Katjonbyteskapacitet (CEC) — definition

Markens formaga att binda katjoner kallas markens katjonbyteskapacitet och forkortas
CEC efter engelskans Cation Exchange Capacity. Det & markens koncentration av
negativa ytladdningar och kan uttryckas i mmol. kg? dar suffixet ¢ star for engelskans
charge som betyder laddning. Millimol (mmol) uttrycket &r detsamma som milli-
ekvivalenter (mekv), dvs. i det hér fallet antalet negativa laddningar. CEC kan bestimmas
pa olika sétt, antingen vid ett bestamt pH (oftast 7.0 eller 8.2) eller vid det pH som marken
for tillfallet har. Det senare brukar kallas for effektiva katjonutbyteskapaciteten och
betecknas CEC.. | analogi med detta ar den effektiva basméattnadsgraden (Ve) utrdknad med
CEC. istéllet for CEC i nedanstaende formel. Inom Markinventeringen bestams CEC som
summan av extraherade baskatjoner och den titrerade aciditeten till pH 7.0. Eftersom
jordprov som innehaller organiskt material tenderar att ha storre negativ laddning vid hoga
pH-vérden ar CEC,ny ofta betydligt storre &n CEC..

4.3 Baskatjoner och basmattnadsgrad — definition

Kalcium (Ca?*), magnesium (Mg*"), kalium (K*) och natrium (Na*) definieras som
baskatjoner. Nar de ingar i en oxid har de férmagan att ta upp H* nar oxiden l6ses upp och
I6sningen blir da basisk. Nar de forekommer som fria katjoner i marklésningen har de ingen
basverkan. | manga fall anger man innehallet av baskatjoner i procent av provets katjon-
utbyteskapacitet (CEC) som ar den totala koncentrationen av negativa laddningar pa
utbyteskomplexen. Det kallas for basmattnadsgraden (V) och det &r, i likhet med pH, ett
intensitetsmatt eftersom det inte ger nagon information om méangden baskatjoner i marken.
Basmaéttnadsgraden (V) raknas ut med féljande formel:

Vo 2T IME IR Na"]
CEC

dar koncentrationen av de olika jonerna anges i laddningsekvivalenter - man raknar
koncentrationen av laddningar istallet for koncentrationen av joner - och tvavarda katjoner
som Ca?" och Mg?* far en ekvivalentkoncentration som ar tva ganger hogre an deras
absoluta koncentration.

4.4 Titrerbar aciditet — definition
Nar katjonerna fordrivs fran utbyteskomplexen med ett neutralsalt kommer
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koncentrationen av H* i lésningen att 6ka, dvs. pH att sjunka. Det beror pa olika processer;

e fortrangning av utbytbart H*
e dissociering av organiska syror
e hydrolys av fortrangt AI** (se avsnitt om Al-extraktion)

Denna méangd aciditet kan kvantitativt bestimmas med en titrering, dvs. i det har fallet
tillsatts av en bas med kand koncentration tills man ndr ett visst pH varde - t.ex. pH 7. Med
hjalp av volymen och koncentration hos den tillsatta basen kan man rékna ut aciditeten i
provet.

Om man, som Markinventeringen gor, anvander en buffrad extraktionslésning kommer inte
pH-sankningen att bli s& stor. Daremot leder det till protonering av den organiska syrans
anjon;

CH3COO" + H" & CH3;COOH

Dessa vitejoner lagras temporart som attiksyra men kommer sedan att frigdras under
titreringen till extraktionsldsningens ursprungliga pH.

4.5 Extraktion och méatning av aciditet och
baskatjoner

Baskatjonerna fortrangs fran ytorna pa markpartiklarna med en stark elektrolyt
(saltlésning). Katjonen i elektrolyten &r vanligen ammonium (NH.") eller barium (Ba?*)
men &ven andra katjoner forekommer,. Olika salter har anvénts i olika metodbeskrivningar.
Inom Markinventeringen anvands 1N ammoniumacetat (NHsCH3;COO) vid pH 7.00 som
extraktionslosning. 1IN ammoniumklorid (NH4CI) och 0.5N bariumklorid (BaCl,-H,0) &r
andra vanliga extraktionslosningar. Matningen av katjonerna i extrakten kan goras pa
olika apparatur. Tidigare har K och Na matts pa flamfotometer medan Ca och Mg matts pa
atomabsorptionsspektrofotometer (AAS). Pa senare tid har det blivit vanligare att méata med
induktivt kopplad plasma (ICP) som tillater matning av flera @mnen samtidigt. Inom
Markinventeringen anvéands nufértiden endast ICP.

4.6 Faktorer som paverkar analysen

Analysen av baskatjoner ar framst kanslig for fororeningar av de &mnen som man mater i
extraktet. Aven om katjonerna ofta forekommer i ganska higa koncentrationer finns det
risk for fororeningar eftersom flera av dmnena &r vanliga i omgivningen. For att undvika
kontamination ska alla karl och redskap som kommer i kontakt med provlésningarna diskas
noggrant och darefter skoljas i avjoniserat vatten av hog kvalité. Det ar ocksa viktigt att det
vatten som man spader ldsningarna med ar av jamn och hdg kvalité. Filterpapperet som
anvénds ska vara askfritt och det bor skoljas med extraktionsldsningen innan man filtrerar.
For att kontrollera att inga fororeningar forekommer anvands s.k. nollésningar, extraktions-
medel som behandlats exakt som provldsningarna med det enda undantaget att det inte har
varit i kontakt med nagot jordprov.

4.7 Extraktion av baskatjoner - metodbeskrivning

4.7.1 Material

- Rena skakflaskor, 250 mi
- Rena pulvertrattar for filtrering
- Askfritt filtrerpapper, 00K
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Glasbégare, 250 ml
Glasbégare, 150 ml
Ror, (till ICP-analys) Sarstedt nr 459
Plastproppar till rér, VWR 217-5500

4 7.2 Reagenser

1IN ammoniumacetat. L6s 77.08 g NH4CH3COO per liter avjoniserat H,O. Buffra med
NHs eller CH3COOH tills pH=7.00. For dver l6sningen till en métkolv med en volym
som motsvarar den fardiga losningen. Spad till mérket med avjoniserat vatten. Endast
en liten méngd syra eller bas behdver tillsattas.

Standardldsningar for analysen. Standardldsningar blandas alltid i samma
bakgrundsmatris som provet har.

4.7.3 Extraktions- och matprocedur

1.

w N

Vég in 2.00 £0.04 g humus eller 15.0 + 0.3 g mineraljord i en 250 ml

skakflaska. Tre nollosningar i varje provomgang.

Tillsétt 100 ml 1IN NH.OAc (pH 7.0).

Skaka 1.5h i skakmaskin.

Filtrera suspensionslosningen genom pappersfilter ner i en 250 ml glasbégare.
Overfor ca 12 ml filtrat till ett rér som forsluts med plastpropp.

Mat med ICP. Spéd provet vid behov.

Analysutrustning inom Markinventeringen (MI)
For nérvarande bestdammer Markinventeringen baskatjoner med en induktivt kopplad
plasmaemissionsspektrofotometer: Perkin-Elmer Avio 200.

4.8 Aciditetstitrering — metodbeskrivning

4.8.1 Potentiometrisk titrering

Potentiometrisk titrering sker idag vanligen med nagon typ av automatiserad titrator dar
pH-vérdet kontinuerligt méts av titratorn under titeringen. Den minskar succesivt tillsatsen
ju ndrmare den forutbestdmda andpunkten, t.ex. pH 7.0, man kommer. Nér pH &r stabilt vid
7.000 stangs titreringen automatiskt av.

4.8.2 Matprocedur

1.
2.
3.

Mat upp 50 ml av ovanstaende extraktionsldsning i en ren bagare.
Kalibrera titratorutrustningens pH meter.
Titrera med farsk 0.1M NaOH till pH 7.000.

Analysutrustning inom Markinventeringen

For narvarande titrerar Markinventeringen pH med ett automatiserat titreringsystem fran
Metrohm bestdende av en titreringsmodul, 800 Dosino, samt en automatisk provvéxlare,
855 Robotic Titrosampler. Matningen styrs fran en PC med programmet Tiamo 2.5. Vid
titreringen tillsattes titranten automatiskt med hjélp av titreringsmodulerna. Vi anvénder en
kombinerad glaselektrod 6.0257.600 Aquatrode plus med 3M KCI elektrolyt, glass joint
diffusionskanal och Pt1000 temperatursensor.
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5 Utbytbart aluminium

5.1 Bakgrund

Al sitter bundet till bl.a. utbyteskomplexen i marken. Eftersom utbytbart Al till stor del utgor
markens aciditet ger matningar om vilken mangd utbytbart Al som finns ett bra
kvantitetsmatt pa hur sur marken ar. Anledningen till att Al betraktas som sur ar dess
formaga att sonderdela vatten, s.k. hydrolys och darvid frigéra H* till 16sningen. Denna
hydrolys sker i flera steg;

AP + H,0 < AI(OH)?* + H*
AR + 2H,0 < AI(OH)*; + 2H*
A + 3H,0 < AI(OH)% + 3H*

Totalt sett kan varje AI** jon alltsa frigora 3 vatejoner om pH i marken (eller i en l6sning
som titreras) stiger.

5.2 Utbytbart Al — metodbeskrivning

Utbytbart Al bestdms ofta genom fortrangning av de utbytbara jonerna med 1M KCI.
Mangden Al kan sedan bestammas med matning eller med titrering (tillsatts av bas) till ett
visst bestamt pH. Inom Markinventeringen bestams Al-halten med métning pa ICP. Genom
att pH bestdms kan man med hjalp av jamviktskonstanter och Al-koncentrationer rakna ut
Al-laddningen i ekvivalenter.

5.2.1 Material

- Skakflaskor, 250 ml

- Trattar for filtrering

- Askfritt filtrerpapper, 00K

- Stall for trattar

- Plastburkar med vidhangande lock, 75 ml, Kemikalia 819101
- Ror, (till ICP-analys) Sarstedt nr 459

- Plastproppar till rér, VWR 217-5500

5.2.2 Reagenser

- 0.125M HCI
- Standardldsningar med 0.20M KCI och 0.1M HCI matris.

5.2.3 Utrustning

- Vag: Mettler Toledo AB204-S/FACT

- Blandningskarusell

- Dispenseringsutrustning: Integra Doselt

- Spédapparat: Hamilton Microlab 500

- pH-titrerutrustning: Metrohm 855 Robotic Titrosampler, 772 Pump Unit
1.772.0010, 731 Relay Box 1.731.0010.

- pH-elektrod, typ: LL Unitrode Easy Clean med Pt1000 temperatursensor
6.0260.010
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5.2.4 Extraktions- och méatprocedur

1.

Nooakown

Vag in ca. 1.50-5.00 g lufttorkat humus- eller mineraljordsprov i en skakflaska
och registrera vikten pa provet.

Tillsatt 50 ml 1M KCI.

Skaka provet i 2 timmar.

Filtrera genom ett OOK filter ner i en 75 ml plastburk.

For over 2 ml extrakt till ett 13 ml provror.

Tillsétt 8 ml 0.125 M HCI.

Maét pa ICP.

Analysutrustning inom Markinventeringen
For narvarande bestdimmer Markinventeringen Al med en induktivt kopplad plasmaemissions-
spektrofotometer, Perkin-Elmer Avio 200.
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6 Totalhalt av kol (C) och kvave (N)

6.1 C och N —det organiska materialets
nyckelkomponenter

C och N ar element som i de flesta jordar huvudsakligen ar bundna till det organiska
materialet. Bade totalkoncentrationerna av och det inbordes férhallandet mellan dessa
element; C/N-kvoten, kan anvéandas for att fa en uppfattning om vilka egenskaper det
organiska materialet har.

6.2 C och N analyser - metodbeskrivning
6.2.1 CN-analysatorn

Totalhalten av C och N bestdms nufdrtiden huvudsakligen med en s.k. elementaranalysator
(CN-analysator) genom torr forbranning. Tidigare anvandes vatuppslutningsmetoder, t.ex.
oxidation med kromsyra och uppsamling av CO; i NaOH foér C-bestdmning och den s.k.
Kjeldahl metoden for bestamning av N. Vid torrférbranningen anvands en noggrant invagd
méngd val homogeniserat prov forbranns under tillsatts av O,. Under forbrénningen
oxideras allt C till CO», N till Nz eller NOx. CO; detekteras med IR matceller medan NOy
reduceras till N2 och detekteras i en matcell som méter termisk konduktivitet. Luftens N>
stédngs ute genom att systemet hela tiden genomstrommas av rent helium (He). Méngden av
de olika gaserna som frigors jamfors med mangden av gaser som frigors fran ett standard
prov.

6 2.2 Matprocedur
Kalibrera CN-analysatorn med hjalp av nollprov (tomma keramiska skepp) och
standardprov.

2. Vg in ca 1 g (beroende pa bedémt kolinnehall) val homogeniserat prov. Invagd
méangd och provpreparering kan skifta mellan olika analysutrustningar.

3. Forbrénn provet i CN-analysatorn.

Analysutrustning inom Markinventeringen

CN. En analysvag ar kopplad direkt till matapparaten for automatisk dverforing av provvikter.

For nérvarande bestdammer Markinventeringen totalhalten av C och N med en LECO Trumac
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7 Langtidsarkivering av proven

Nar alla analyser ar gjorda for jordprov fran ett inventeringsar, laggs provburkarna i nummerordning
(LIMS-nummer) i arkivkartonger. Arkivkartongerna marks med inventeringsar, LIMS-nummer pa de
burkar som finns i arkivkartongen (ex.: 372100 — 372222), samt ett kartongnummer (1 och uppat), dar
kartongnumret &r kopplat till LIMS-nummerordningen. Dessa kartonger, samt de arkivkartonger som
innehaller prov i pappersprovpasar (> 2 mm och < 2 mm), frdn samma inventeringsar, kors ut till
institutionen for mark och miljos jordprovsarkiv i Lovsta, Oster om Uppsala. Dér placeras
arkivkartongerna i nummerordning pa arkivhyllor.
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