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Egetéses elven miikédé elemanalizitor alkalmazhatosiga
talaj- és novényvizsgalatokban

NAGY PETER TAMAS

Debreceni Egyetern, Agrartudoményi Centrum, MezGgazdas4gi Kémiai Tanszék,
Debrecen

A hazai és kiilfoldi agrokémiai vizsgdlatokban az elemanalizitorok haszni-
lata nem terjedt el széleskoren. Ez f6leg akkor szembeotld ha a miszeres
analitika mds, f6képp optikai vagy kromatogrdfidss mddszereivel hasonlitjuk
Ossze az égetéses technikdk haszndlati gyakorisdgit. Az elemanalizitor készii-
1ékek pedig olyan alapvetd, méds modszerekkel nehezen mérhetd makroelemek
vizsgélatdra alkalmasak, mint a szén, nitrogén, kén, oxigén, illetve hidrogén.
Ezeknek a nemfémes elemeknek a vizsgdlatdra mér igen kordn, a klasszikus
— KIELDAHL (1883), DUMAS (1831) — és késébb a miszeres analitika héskor4-
ban is dolgoztak ki tobbé—kevésbé pontos mdédszereket (BREMNER, 1960;
STEWART et al., 1964). Mind a mai napig jelennek meg cikkek — féleg a nem-
zetkozi foly6iratokban —, amelyek a régebbi médszerek korrekcidjaval, kiegé-
szitésével, illetve alternativ mddszerek keresésével, alkalmazédsaval foglalkoz-
nak. ULMER és munkatérsai (1992), valamint SOON és ABBOUD (1991) talajok
szerves-C-tartalmét vizsgélta és a mddszert mds, széleskérien elfogadott és
alkalmazott médszerekkel vetette Gssze, igazolva az égetéses technika alternativ
alkalmazhatdsdgét.

YEOMANS és BREMNER (1991) két kiilonb6z8 elemanalizdtorral végezte el
talajok Osszes-szén- és -nitrogén-tartalménak meghatérozsit és eredményeik
alapjan igazoltdk a médszer megbizhat§sdgit. RABENHORST (1988), CHICHES-
TER és CHAISON (1992), valamint NEAL és YOUNGLOVE (1993) két kiilonbdzd
héfokon (< 600 °C, ill. > 900 °C) hatdroztdk meg karbonétos talajok széntartal-
midt, igy kiilonboztetve meg a szerves- ill. az 6sszes-C-tartalmat. JIMENEZ és
LADHA (1993) vizsgilataikat kiterjesztették novény- és talajmintdk dsszes-C- és
-N-tartalménak meghatérozdsdra. Cikkiikben kiilén hangsilyt fektettek a minta-
elokészités, a mérési eredményt befolydsolé mintatmeg ill. szemcseméret opti-
malis értékének megéllapitisdra és a kapott eredmények m4s mddszerekkel vald
tsszevetésére. MATETOVIC (1993, 1997) t6bb cikkében is foglalkozott az égeté-
ses technika talajanalitikai alkalmazhatésdgdval. A mintik 6sszes-C-, -N- és
-H-tartalmdnak meghatdrozdsa mellett behatéan tanulmédnyozta az égetés hd-
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mérsékletének hatdsat a kapott eredményekre. Tovdbba felhivta a figyelmet a
karbonéttartalom meghatirozdsdnak problémaira. A fenti szerz8k méréseiket
tobbnyire a gyérték 4ltal javasolt mérési paraméterek mellett végezték el, s ke-
vesebb gondot forditottak azok optimalizildsdra, valamint a kapott eredmé-
nyekre gyakorolt hatdsuk vizsgalatéra.

Munkdnk sordn a kivetkezd kérdésekre kerestiink vdlaszokat:

— Melyek az égetési folyamatot alapvetSen befolydsolé mérési paraméterek
(oxigén bevezetési sebesség, oxigén bevezetési idd, égetés héfoka) optimdlis ér-
tékei a kiilonbdz8 mintik esetén?

— Hogyan hat a bemért mintatdmeg a vizsgdlni kivant elemtartalom mér-
het&ségére? :

~ A talajok szilikittartalma — amely az égetési hémérsékleten termikus
szempontbdl inertnek tekinthetd — befolyésclja-e a vizsgdlni kivdnt elemtar-
talmak mérhetdségét?

— A talajokban lévd, viszonylag magas hdmérsékleten (700-900 °C) bomld
karbonéttartalom (f6képp CaCO,) befolydsolja-e a mintdk &sszes-C-tartalmé-
nak visszanyerhet6ségét?

— Lehet-e egységes mérési koriilményeket megadni a kilonb6zd novényfajd
ill. talajtipusd minték esetén?

Anyag és médszer

Vizsgélatainkhoz a Wageningen-i Agrartudomdnyi Egyetem (Hollandia) 4l-
tal szervezett nemzetkozi korelemzések mintdit hasznaltuk fel. A talajmintdkat
az International Soil-Analytical Exchange (ISE), a novénymintédkat az Inter-
national Plant-Analytical Exchange (IPE) Program keretében, szerte a vildgon
szdmos laboratériumban vizsgéltdk meg kiilonboz8 vizsgdlati mddszerekkel
(HouBa, 1997, 1998a,b). fgy az altalunk kapott eredményeket dsszevethettiik a
korelemzés eredményeivel, s ezdltal méréseink megbizhatdsagat, pontossdgat
ellendrizni tudtuk.

Vizsgdlatainkat a rendelkezésiinkre 4116 Elementar Vario EL (Hanau, NSzK)
elemanalizitorral végeztiik el, amely alkalmas a mintak Osszes-N-, -C- és -S-
tartalmdnak szimultdn meghatdrozdsira. A késziilék az 1. tdbldzatban lithatd
paraméterekkel jellemezhetd.

A tablazatban szerepld utolsé hirom paraméter szabadon viltoztathatd, itt
csak a gyértd dltal javasolt hatdrok, ill. értékek vannak feltiintetve. Elemanaliza-
torunk a Dumas-féle égetéses eljirds (dry combustion) elvén mikddik. A pori-
tott és homogenizélt mintdt 6ncsénakba mérve 1000 °C-ndl nagyobb hémér-
sékletd kemencében nagy tisztasdgi oxigén dramban elégetik. Ezen a hfokon a
mintdk szén-, kén-, hidrogén- és oxigéntartalma szén-dioxiddé, ¥én-dioxidd4 és
vizzé, mig a nitrogéntartalmii komponensek N-tartalma kiilonbozd oxidécids
dllapotd nitrogén-oxidokkd alakul. A keletkezett gdzhalmazdllapotd égéster-
mékeket inert vivégdz (He) juttatja at egy redukdlé kézegen (1zzo rézforgics,
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1. tdbldzat
Elementar Vario EL elemanalizitor f6bb miikédési paraméterei
(1) (2)
Paraméterek Beillitdsi tartomany
a) bermérhetd mintatdmeg 0,1-400 mg
b) mérés idétartama 4-12 perc*
c) vivégaz sebessége 197-200 cm¥/perc
d) oxigén sebessége 1840 cm®/perc*
e) oxigén beédramlss ideje 1-180 méasodperc*
f) kernence hémérséklete 1150 °C

Megjegyzés: a *-gal jelolt paraméterek alapvetGen a minta égési tulajdonsigaitél
filpgenek

850 °C), ahol a kiilonbdzd oxidaciés dllapotd nitrogén-oxidok molekuldris nit-
rogénné redukélédnak. A kapott gazelegyet adszorbens oszlopokon vezetik 4t,
amelyek téltetei egyrészt a gizelegy tisztitdsdt végzik, méscészt az egyes ssze-
tevék iddlegesen megkotddnek és szeparilédnak egymdstél. Ezutén termikus
deszorpcidkat alkalmazva az egyes komponensek mennyiségét hévezet&képes-
ség méréssel allapitjdk meg. A kalibrdlds minden esetben Merck gyartmdny,
elemanalitikai tisztasdgi szulfanilsavval torténik.
A berendezés sematikus rajza az 1. abrdn ldthatd.

%
bezitbcel [ ———T]

L. dbra
Elementar Vario EL elemanalizitor giziramainak sematikus rajza
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Az égetéses eljarasok nagy eldnye, hogy a mérések sordn nem alkalmazunk
egészségre veszélyes és kornyezetszennyezd reagenseket, a mérések iddtartama
viszonylag rovid, tovdbbd az esetleges eldszdritdson, apritison és homogeni-
zdldson kiviil nem alkalmazunk egyéb olyan mintaelSkészitési eljardsokat,
amelyek cstkkenthetnék a pontossigot és megndvelhetnék a mintaeldkészités

idejét.
Az eredmények értékelése

A mintasajitsdgok befolydsold szerepének tisztdzdsdra analitikailag tiszta,
ill. ilyen anyagokbél készitett modellvegyiiletekkel végeztiink kisérleteket. A
talajokban uralkodé mennyiségi, ill. min8ségi viszonyokat modellezve meg-
hatédroztuk a visszanyerési faktorokat, matrixeffektusokat.
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2. dbra
Szén visszanyerési hatésfok kiilonbdzd CaCO,/Si0O, ardnyoknél

a) Alt. minSségl kalcium-karbonétbél és kvarchomokbdl 4lld keverékekkel
modelleztiik a talajokban uralkodé nagy szilikéttartalom hatdsit, ,,szen vissza-
tart6” szerepét. Elemzésenként kb. 20 mg mintit mértiink be, 10°° g pontos-
sdggal. Az elemanaliz4torral mért és az elméletileg szdmolt szénmennyiségek
k6z6tt nem tapasztaltunk jelentds differencidt (2. dbra). Megéllapithatd, hogy a
szilikéttartalom nem befolydsolja a nehezen bomld karbonéat széntartalménak
mérhetdségét.

b) A kiilénbozd talajtipusokban tdg hatdrok kozott véltozik a karbonit-
tartalom. FelvetGdik a kérdés, hogy a magas hdmérsékleten bomlé karbonit
mennyisége befolyédsolja-e a széntartalom visszanyerhetSségét. Ezért alt. mind-
ségll CaCO;-bbl bemért kiilonbéz8 mintatdmegek esetén vizsgéltuk a szén
,visszanyerésének” hatdsfokdt. A mdédszer szén ,,visszanyerésének” hatdsfokat
nc-vel jeloltiik, szdmitani pedig a
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képlettel szamoltuk, ahol a ¢y, az 4ltalunk Vario El késziilékkel mért tSmeg-
szdzalékos €rték, a cinyicqes pedig a modellvegyiiletnél szdmitott ill. a konkrét
mintdk esetén pedig az ISE ill. IPE kiadvényokban szerepls tomegsz4zalékos
érték.
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3. dbra

CaCOs széntartalménak visszamérése a bemért CaCO, témegének fliggvényében

#

A CaCOj; novekvd mennyisége csokkenti a ,,szén visszanyerés” hatdsfokit.
Hasonlé adatokat kozolt (MATEJOVIC, 1997). A csokkenés mértéke kisérle-
teinkben jéval kisebb volt, mint amirdl a hivatkozott szerz8 beszdmol. A 3. 4b-
rdn kozolt mérési eredményeinkbdl megéllapithats, hogy 10 mg CaCOs-tarta-
lom felett a visszanyerés hatdsfoka valtozatlan.

c) Mivel a gyérté 4ltal konkrét javaslatot nem taldltunk a novény-, ill. talaj-
mintdk mérési paramétereire, ezeket az értékeket nekiink kellett meghatéroz-
nunk. Megillapitottuk, hogy mely optimélis mintabemérési tomegtartomény
szolgaltat mind a talaj-, mind a névénymintakndl megbizhatd és reprodukalhaté
eredményeket. »

Dént6 tényezSként elemanalizdtorunk kimutatdsi hatdra szolgdlt, amely a
harom vizsgélt elemre nézve kozel azonos érték. A bemért minta témegét dgy
kell megvélasztani, hogy legaldbb 0,03 mg legyen a bevitt szén, nitrogén ill.
kén mennyisége. Ismeretes, hogy a ndvény- és talajmintdk esetén a hirom elem
szdzalékos megoszldsa jelentSsen eltér egymdstdl, igy a legkisebb koncentra-
cidban jelenlevd kéntartalom valt limitdlé tényezévé. Emiatt a novényeknél
5-60 mg, mig a talajelemzéseknél 100-180 mg tomegd mintabemérés javasol-
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haté. A jelentdsen kiilonb6z3 mintatémegek, a talajok illetve a novénymintdk
eltérd C-, N- és S-koncentrici6 tartomdnyai, valamint a lényegesen eltérd ége-
tési sajatsagok elGrevetitették, hogy a két mintatipus optimdlis mérési paramé-
terei eltérnek egyméstél.

d) Ezek utdn kivélasztottunk egy-egy talaj- ill. ndvénymintit és megkeres-
tiik az égetési paraméterek optimalis bedllit4si értékeit mind a két mintatipusra.
A 4. 4brdn a szén visszanyerés hatdsfoka ldthatd a bemért mintatomeg, ill. az
oxigén bedramlas sebességének fliggvényében.

a8
T Ba gy
o8 T Aé a8 A 4 !
* +a, =mb, AcC,
*
o4 |
A, Novénymintak
:\; 92 +
Lg:_ 90 | B, Talajmintak
& & a
A
a8 | " = A
+ ]
86 | ' .
[ 3
84 f + : - : - : * |
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Bemért mintatdmeg (mg)

4. dbra
A ndvény- és talajmintak tomegének, ill. az oxigén bedramlds sebességének hatisa a
szén visszanyerés hatésfokéra. O, beiramldsi sebesség: a) 18; b) 27,5; c) 37,1 ml/perc.

100%-nak az ISE ill. IPE kozleményekben szerepld é4tlagértékeket tekin-
tettiik.

A 4. dbrén lathat6, hogy a névénymintdkndl a bemért tomeg 5-60 mg kozott
viltozott és a tomeg novekedése a szén visszanyerés hatdsfokat kis mértékben
ugyan, de csokkentette. Megfigyelhetd tovdbbd, hogy az oxigén bedramlis se-
bességének véltoztatdsa lényegesen nem modositotta a kapott értékeket. A
nagyobb tomegértékeknél a gyorsabb oxigén bedramlds hatdsdra a visszanyerési
hatdsfok mérsékeltebben csokkent.

Ugyanez a tendencia figyelhetd meg a talajmintdkndl, ahol a bemérési tarto-
mény 100 mg-tél 170 mg-ig terjedt azzal a kivétellel, hogy a nagyobb minta-
tdmeg kovetkeztében a visszanyerési hatdsfokok kisebbek. A csokkenés itt na-
gyobb mértékd, mint a novénymintdkndl. A nagyobb oxigén bedramldsi se-
besség — elsGsorban a nagyobb tomegeknél — jelentdsen javitja a szén vissza-
nyerés hatasfokéat. Hasonlé trendeket kaptunk a nitrogén és a kén mérésénél is.
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Kiilonbség csak a hatdsfok abszoldt értékében mutatkozott, amely a kénnél volt
a legkisebb.

e) Az 5. 4brdn a szén visszanyerés hatdsfokat tiintettiik fel a bemért minta-
tomeg ill. az oxigén bedramlds idGtartaménak fiiggvényében. A tomegniveke-
désnek a visszamérés hatdsfokdra gyakorolt negativ hatdsa itt is megfigyelhetd.
A hosszabb oxigén bedramlés a névekvd tomegértékek felé haladva mindjobban
javitja a visszanyerés hatdsfokat,
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5. dbra
A ndvény- és talajmintik tomegének ill. az oxigén bedramlas idStartaménak hatdsa
a szén visszanyerés hatdsfokédra. O, bedramlési idé: a) 90; b) 120; c) 150 masodperc

A 4. és 5. dbra alapjén megéllapithatd, hogy az elemzett mintatomeg meg-
hatdrozé szerepd a visszanyerési hatdsfokokat illetéen. Mindhdrom vizsgalt
elem visszanyerésének hatdsfokat csdkkenti, de az égetés fazisdban bedraml
oxigén sebességének és a bedramléds idétartamanak a novelése ezt a tendencidt
mérsékli. A kapott eredmények alapjan célszerd kis mintatémeg bemérése, va-
lamint az elemzési paraméterek hozzdigazitdsa a mért mintatipushoz.

Mivel a ndvénymintdk égési folyamatai viszonylag egyszeriibbek, 30 mg
mintatdmegig 90 mésodperc O, bedramlési id3 és 18 cm3perc bedramldsi se-
besség, 30 mg felett 120 mésodperc O, bedramldsi id§ és 27,5 cm3/perc be-
dramldsi sebesség mellett vizsgdlhatok. A talajmintdk — szerkezetiik és Gssze-
tételiik miatt — 130 mg mintatémegig 120 mésodperc O, bedramldsi idét és 27,5
cm?/perc bedramlési sebességet, 130 mg felett pedig 150 masodperc O, bedram-
lési id6t és 37,1 cm?/perc bedramldsi sebességet igényelnek a legmagasabb
elemvisszanyerési értékek eléréséhez. A talaj- és novényminték elemzésénél a
2. tablazatban l4that6 mérési paraméterek bizonyultak optimélisnak.
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2. tdbldzat
Nivény- és talajmintik optimalis mérési koriilményci
Elementar Vario EL elemanalizatorral

(D 2 Optimalis érték
Paraméterek ©) Q)

Novényanalizis Talajanalizis

a) bemért mintatémeg 5-50 mg* 100-180 mg*

b) mérés idGtartama 6-10 perc 8-12 perc

c) hélium viv6gaz sebessége 197-200 cm? perc 197-200 cm?/perc

d) oxigén bedramlés sebessége 18-27,5 cm?®/perc 27,5-37,1 cm®/perc

e) oxigén bedramlas ideje 90-120 masodperc 120-150 mésodperc

f) kemence hémérséklete 1150°C ** 1150-°C **

* a bemért tdmeget a mintik kéntartalmihoz igazitva; ** Az elemanalizétor kemen-
céjének hémérséklete szabadon és fokozatmentesen 4llithaté. Kordbbi vizsgdlataink-
ban megallapitottuk, hogy a gy#rté 4ltal javasolt 1150 °C-os égetési hémérsékletet
1100 °C-ra, ill. 1050 °C-ra csokkentve nem tapasztalhat6 eltérés az eredményekben.
Ennél alacsonyabb hémérsékleten viszont az irodalombél (MATEIOVIC, 1997) ismere-
tes tokéletlen égési mechanizmusok Iépnek fel, amelyek a mérés pontossigit rontjak.
Az égetés tényleges h6mérséklete, az 6ncsénak elégésének (Sn - SnO; (exoterm
folyamat)) kovetkeztében mindig magasabb, mint a kemencehdmérséklet

Lithatd, hogy a talajvizsgdlatokndl a bemért minta optimdlis mennyisége
j6éval nagyobb, mint a novényelemzéseknél, mert a talaj kéntartalma jéval
kisebb, mint a novényé. Igy a nagyobb mintatdmeg, tovabbd a bonyolultabb
égési sajitsdgok hosszabb oxigén bedramlési idSt és nagyobb oxigén bevezetési
sebességet koveteltek meg.

Megdllapithaté, hogy mind a névény-, mind a talajmintdk esetében kiilon—
kiilon egységes mérési paraméterek haszndlhatdk fliggetleniil azok fajaitdl ill.
tipusaitdl, egyediili médositd tényezd csupédn a bemért mintatdmeg.

Nagyszami mérési adat alapjan, az 4ltalunk megéllapitott optimdlis mérési
koriilmények a gyart altal megadott bedllitdsi paraméterekkel j6 Osszhangban
vannak.

Ezutén kezdtiik meg az ISE illetve IPE mintdk vizsgéilatat.

A vizsgélt talajmintdk elemzésének és a statisztikai értékelésnek az ered-
ményei a 3. tdbldzatban lithaték. Mind a talajok, mind a névények kivilasz-
t4sdandl alapvetd szempont volt, hogy a vizsgdlt mintdk tipikusak legyenek és a
mintdk nitrogén-, szén- és kéntartalma széles koncentriciStartomdnyt dleljen
fel, hogy bizonyitsuk a mérési médszer széles korli alkalmazhatdsdgit. Minden
mintét tiz ismétlésben mértiink, majd szdmitottuk az atlagot és a szoérdst. Az
dltalunk mért és az ISE illetve IPE adatbdzisban megadott adatok Gsszehason-
litdsdra t-probéat végeztiink, majd megdllapitottuk az 5 %-os tévedési valdszi-
niiséghez tartozé szignifikdns kiillonbség értékét (SzDsq).
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A kapott eredmények azt tilkrozik, hogy az égetéses technika alkalmas mind
a talaj-, mind a novénymintdk &sszes-N-, dsszes-C- illetSleg 6sszes-S-tartal-
mdnak meghataroz4séra.

Az égetéses technikéval kapott adatok j6 egyezést mutatnak az egyéb mérési
elven alapulé meghatéroz4si médokkal, valamint megbizhat6saguk, reprodukél-
hatésdguk megfelel a nemzetkdzi korelemzés kovetelményeinek.

A novényanalizis eredményeit és statisztikai értékelését a 4. tdbldzatban ko-
zoljik.

Lathatd, hogy mind a talaj-, mind a névénymintdknal a S- és N-tartalmat
tudtuk a legpontosabban meghatdrozni. Néhdny esetben a mintdk C-tartalmaban
bizonyos eltéréseket tapasztaltunk az ISE, ill. IPE koranalizis adataihoz képest.
Ezek az eltérések azonban sokszor az elfogadott hibahatdrokon beliil estek, igy
Iényegében a mérés megbizhatdsdgdt nem vontdk kétségbe.

Osszefoglalas

Vizsgdlataink sordn arra a kérdésre kerestlink vélaszt, hogy a rendelkezé-
siinkre dll6 Elementar Vario EL tipusi elemanalizétor milyen mérési paramé-
terek mellett alkalmas talaj- ill. n6vénymintdk 6sszes-C-, -N- és -S-tartalmdnak
meghatdrozdsdra, valamint a felhaszndlt un. ,égetéses” technika pontossdga,
reprodukélhatésaga Osszevethetd-e mads, elfogadott talaj- és novényanalitikai
médszerekkel.

Vizsgélatainkhoz nemzetkozi korelemzés (International Soil- and Plant-
Analytical Exchange) mintdit hasznédltuk fel. Bizonyitottuk, hogy az elem-
analizis alkalmas mind talaj-, mind novénymintdk 6sszes-C-, -N- és -S-tartal-
mdénak vizsgdlatdra, s a kapott eredmények reprodukélhatésdgukat ill. pontos-
sdgukat tekintve megfelelnek a nemzetkdzi korelemzés kovetelményeinek.
Ezért a médszer alternativ mérési lehetdséget jelent ezen elemtartalmak meg-
hatdrozdsdra. Az égetéses elven miik6dd elemanalizdtorokat jelenleg elsGsorban
a gabona- és malomipari termékeknél, illetve takarmanyvizsgdlatokndl alkal-
mazzdk rutinszertien. Vdrhaté és dltalunk is ajanlhaté, hogy mds novény- és
talajanalitikai vizsgdlatokndl is alkalmazzdk Gket, mint alternativ és kiegészitd
modszereket.
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Application of An Element Analyser for Soil and Plant Analyses
(Dry Combustion Method)

P. T. NAGY

University of Debrecen, Agricultural Centre, Debrecen (Hungary)

Summary

The carbon, nitrogen and sulphur contents of various soils and plants were
analysed using an Elementar Vario EL CNS analyser (based on a dry combustion
method). The results were in good agreement with those obtained with a laboratory
proficiency test in the International Soil- and Plant-Analytical Exchange, organized by
the Wageningen Agricultural University, The Netherlands. In this paper the optimal
working parameters of the Element Analyser were established for soils and plants.

The optimal working parameters differed for soil and plant samples, depending on
the combustion properties of the materials analysed.

The time required for analysis was approximately 4 to 10 minutes.

The sample amounts for analysis varied from 0.005 g to 0.05 g in the case of plant
samples and from 0.1 g to 0.18 g for soil samples. Oxygen dosing quantities varied
from 18-27.5 cm*min for plant samples and 27.5-37.1 cm¥min for soil samples.
Oxygen dosing times varied from 90-120 sec for plant samples and 120-150 sec for
soil samples. The best agreement for elements was observed at a combustion tem-
perature of 1150 °C.

The accuracy of the carbon, nitrogen and sulphur determinations was acceptable.
The best precision was obtained in the case of total nitrogen determination and the
lowest for sulphur determination. The data obtained by this method were as accurate
as those obtained by other methods (in ISE and IPE reports). The results confirmn the
suitability of dry combustion for soil and plant analysis for C, N and S. The main
advantages of this method are its speed, the simultaneous determination of C, N and S,
and the minimal sample amounts and pretreatment. In spite of the reliability of the
dry combustion method the main disadvantage is its cost.

Table 1. Major operational parameters of the Elementar Vario EL element ana-
lyser. (1) Parameters. a) Measurable sample mass, mg; b) measuring period, min;
c) carrier gas rate, cm®min; d) oxygen rate, cm®min; e) oxygen flow time, sec; f) fur-
nace temperature, °C. (2) Adjustment range. Note: Parameters marked with an asterisk
depend fundamentally on the combustion properties of the sample.

Table 2. Optimum measurement conditions for plant and soil samples in the
Elementar Vario EL element analyser. (1) Parameters. a)-f): see Table 1. (2) Optimum
value. (3) Plant analysis. (4) Soil analysis. Note: *Measured mass adjusted to the sul-
phur content of the samples; **The temperature of the element analyser furnace can
be adjusted freely to any value. Earlier examinations showed that the 1150 °C com-
bustion temperature recommended by the manufacturer could be reduced to 1100 °C
or 1050 °C without causing any deviation in the results. At lower temperatures, how-
ever, the imperfect combustion mechanisms described in the literature (MATEIOVIC,
1997) were observed, spoiling the accuracy of the measurements. The actual combus-
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tion temperature is always higher than the furnace temperature due to the combustion
of the tin vessel (Sn — SnO,: exothermic process).

Table 3. Total C, N and S contents of the ISE soil samples analysed. (1) ISE code.
(2) Soil type. a) Sand; b) alluvial; c) clay; d) element content, g/kg; e) deviation,
(3) Total C content. (4) With the Vario EL element analyser. (5) In the ISE analysis.
(6) LSDsy. (7) Total N content. (8) Total S content. Note: *Significant at the P = 5%
level. '

Fig. 1. Schematic diagram of the gas flow in the Elementar Vario EL element
analyser. a) heat conductability detector; b) combustion products; c) reference gas;
d) gas flow meters; e) gas flow regulator; f) adsorption and desorption spirals; g) He
gas purification tube; h) measuring valve; i) drying tube for combustion products. A.
Reference gas drying tube; B. Oxygen gas drying tube; C. Drying tube after the CO,
column; D. Drying tube before the CO, column; E. Drying tube before the SO,
column. I. Reduction tube; I1. Combustion tube.

Fig. 2. Carbon retrieval efficiency at various CaCO,/SiO, ratios. a) calculated
value; b) measured value.

Fig. 3. Remeasurement of the carbon content of CaCO; as a function of the initial
CaCO, mass. Horizontal axis: initial mass, mg.

Fig. 4. Effect of the mass of the plant (A) and soil (B) samples and of the oxygen
flow rate on the carbon retrieval efficiency. O, flow rate: a) 18; b) 27.5; c) 37.1
ml/min. Horizontal axis: initial sample mass, mg.

Fig. 5. Effect of the mass of the plant and soil samples and the oxygen flow time
on the carbon retrieval efficiency. O, flow time: a) 90; b) 120; ¢) 150 sec.



