Przeglad Naukowy — Inzynieria i Ksztattowanie Srodowiska (2017), 26 (1), 99-107

Prz. Nauk. Inz. Kszt. Srod. (2017), 26 (1)

Scientific Review — Engineering and Environmental Sciences (2017), 26 (1), 99—107

Sci. Rev. Eng. Env. Sci. (2017), 26 (1)
http://iks.pn.sggw.pl
DOI 10.22630/PNIKS.2017.26.1.09

Katarzyna LADKIEWICZ, Malgorzata WSZEDYROWNY-NAST,

Krystyna JASKIEWICZ

Zaktad Konstrukcji Budowlanych i Geotechniki, Instytut Techniki Budowlane;
Building Structures and Geotechnics Department, Building Research Institute

Porownanie réznych metod oznaczania zawartosci substancji

organicznej

Comparison of different methods for determination

of organic matter content

Stowa kluczowe: grunty organiczne, substan-
cja organiczna, straty masy przy prazenia, me-
toda Tiurina

Key words: organic soils, organic matter, loss
of mass on ignition, Tiurin’s method

Wprowadzenie

Zgodnie z definicja wedtug PN-EN
ISO 14688-1:2004 grunt jest zespotem
czastek mineralnych, niekiedy z sub-
stancja organiczna, zawierajacy wodg,
powietrze i inne gazy. Zawartos¢ sub-
stancji organicznych pozwala na ustale-
nie, czy badany grunt jest mineralny, czy
organiczny. Termin substancja organicz-
na uzywany jest zamiennie z pojeciem
czg$ci organicznych i1 obejmuje zarowno
nieroztozona substancj¢ organiczna, jak
i jej czg$¢ zhumifikowana (Myslinska,
2001). Grunty organiczne ze wzgledu
na swoje specyficzne wilasciwosci sta-

nowia trudny do rozwiazania problem
w przypadku zadan inzynierskich.
Wplyw zawartosci czgsci organicz-
nych na wlasciwos$ci tych gruntow
w poréwnaniu z wlagciwosciami gruntow
mineralnych przejawia si¢ poczatkowo
mata wytrzymatoscia, duza ScisliwoScia
1 wzrastajaca tendencja do petzania (Le-
chowicz i Szymanski, 2002). Ma to szcze-
gblne znaczenie w trakcie wyznaczania
parametrow geotechnicznych stuzacych
do projektowania, uzyskiwanych z po-
wszechnie stosowanych metod polowych
— sonda statyczna CPTU, dylatometr pla-
ski DMT (Wysokinski i in., 2009).

W literaturze Swiatowej znanych jest
wiele klasyfikacji gruntow organicznych
opracowanych na podstawie ilosciowe-
go kryterium — zawartos$ci czgsci orga-
nicznych, na przyktad klasyfikacja we-
dhug Karlssona i Hansbo (1984), INDOT
— Classification by Indiana Department
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of Transport (Huang i in., 2009) czy kla-
syfikacja niemiecka DIN 18196:1988.
Jako dodatkowe kryteria wykorzystuje
si¢ strukture gruntu, srodowisko powsta-
nia, zawarto$¢ weglanu wapnia, stopien
rozktadu substancji organicznej, popiel-
nos$¢. Czes$¢ z tych kryteriow stanowi
podstawe dla klasyfikacji opracowanych
przez gleboznawcow czy botanikow.
Z geotechnicznego punktu widzenia sa
nieprzydatne ze wzgledu na swojq duza
szczegOlowose.

W Polsce przed wejsciem euroko-
dow podstawowa krajowa klasyfikacja
gruntéw byla norma PN-86/B-02480.
Zgodnie z nia grunty organiczne to grun-
ty rodzime o procentowej zawartosci
czg$ci organicznych powyzej 2%. Nor-
ma PN-86/B-02480 zawiera klasyfikacje
gruntow organicznych na podstawie ge-
nezy oraz domieszek, pomijajac czgsécio-
W0 propozycje szczegotowego podziatu
bazujacego na zawarto$ci substancji
organicznej podawanego przez wczes-
niejsza edycje tej samej normy PN-
-74/B-02480 (Myslinska, 1985). Podziat
gruntow wedlug tej normy zestawiono
w tabeli 1. Obowiazujaca obecnie pol-
ska wersja normy europejskiej PN-EN
ISO 14688-2 dzieli grunty organiczne
na podstawie procentowej zawarto-
$ci substancji organicznej oznaczonej
w stosunku do masy suchej probki na
niskoorganiczne, organiczne i wysoko-
organiczne (tab. 1). Tym samym kryte-
rium wydzielenia gruntéw organicznych
(ponad 2% substancji organicznej) jest
zgodne z podziatem gruntéw zawartym
w normie PN-86/B-02480.

Potrzeba poprawnej klasyfikacji
gruntéw organicznych wymaga uporzad-
kowania metodyki ilo$ciowego ozna-
czania substancji organicznej. W Polsce

powszechnie stosowanymi sposobami
oznaczania zawarto$ci czeg$ci organicz-
nych jest metoda strat masy przy praze-
niu (prazenia, spalania), metoda Tiurina
(dwuchromianu potasu) oraz metoda
utleniania nadtlenkiem wodoru. W przy-
padku tej ostatniej jej stosowalnos¢ jest
ograniczona do gruntow o zawartosci
substancji organicznej ponizej 10%. Dla
gruntow powyzej 10% zawartosci czg-
$ci organicznych zaleca si¢ stosowanie
metody Tiurina lub metody prazenia.
W przypadku prazenia nalezy przewi-
dzie¢, ze oprocz czgsci organicznych
moga by¢ spalone znajdujace si¢ w grun-
cie weglany, siarczki i mineraly ilaste
w zwiazku z procesami dehydroksyla-
cji i rozktadu zachodzacymi w réznych
warto$ciach temperatury. Dla gruntéw
weglanowych i o duzej zawartosci frak-
cji ilowej zaleca si¢ stosowaé metodg
dwuchromianu potasu. Moze ona dawac
zawyzone wyniki w przypadku duzych
iloéci chlorkow, tlenku manganu czy ze-
laza (Myslinska, 2001, 2010).

Do okre$lenia zawarto$ci czesci or-
ganicznych stosowano metodg straty
masy przy prazeniu oraz metode Tiuri-
na. Na podstawie uzyskanych wynikow
okreslono, w jakim stopniu poszczegdl-
ne metody wptywaja na zawartos¢ czgsci
organicznych przy réznych wartosciach
temperatury prazenia.

Metody badan zawartosci czesci
organicznych

Badania poréwnawcze wykonano dla
14 probek gruntow organicznych pocho-
dzacych z roznych obszaréw Polski. Dla
kazdej probki oznaczono zawarto$¢ sub-
stancji organicznej metoda straty masy
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TABELA 1. Normowy podzial gruntdw organicznych wedlug PN-86/B-02480, PN-74/B-02480,
PN-EN ISO 14688-2:2004
TABLE 1. Classification of organic soils according to PN-86/B-02480, PN-74/B-02480, PN-EN ISO

14688-2:2004

Nazwa gruntu
Classification Symbol PN-86/B-02480 PN-74/B-02480 | TN ENISO
of soil Symbol 14688-2
roztozona obumarta flora
Grunt prochnicz, i mikroflora
b Y H decomposed flora and 2-5% 1, -
Soil humus .
microflora
Ly > 2%
grunt powstalty w wyniku
osadzania si¢ substancji
mineralnych i organicznych
w srodowisku wodnym;
Namut Nm piaszczyste, gliniaste 5.30% I B
Mud (Nmg, Nmp) soil developed during o fom
accumulation of mineral
and organic particles in
an aqueous environment;
sandy or clayey
namuly o zawarto$ci wegla-
Gytia G nu wapnia powyzej 5% 3 3
Gyttja y muds with a calcium carbo-
nate content exceeding 5%
grunt powstaty z obumar-
tych i podlegajacych stop-
niowej karbonizacji czgsci
Torf roslinnych o
Peat T soil developed from decay- 30% < Lom -
ed plant remains,undergoing
carbonisation
Ly > 30%
Niskoorganiczny B B o
Low-organic 2-6% Lom
Organiczny B B 500
Medium-organic Or 6-20% Iom
Wysokoorganiczny .
High-organic B a 20% Lom

przy prazeniu oraz przy uzyciu metody
Tiurina.
Metoda straty masy przy prazeniu

Jest to procedura polegajaca na roz-
ktadzie termicznym substancji organicz-

nej przeprowadzonym w piecu elektrycz-
nym. Zawarto$¢ czesci organicznych
(I;) oblicza si¢ przez poréwnanie masy
probki wysuszonej do stalej masy przed
jej spaleniem i po jej spaleniu (prazeniu).
Jesli w probee sa weglany, siarczki badz

Poréwnanie réznych metod...

101



mineraly ilaste, to ostateczny wynik be-
dzie suma strat masy wywolanej spala-
niem substancji organicznej oraz roz-
padem mineralow ilastych, weglanow
1 siarczkéw (Myslinska, 2010). Stanowi
to istotny element doboru odpowied-
niej temperatury prazenia, a tym samym
doboru wtasciwej normy badawcze;j.
Wedlug PN-88/B-04481 temperatura
prazenia czgSci organicznych powinna
wynosi¢  600-800°C przy uprzednim
suszeniu probki w temperaturze 105—
—110°C. Z kolei wedtug norm zalecanych
przez Eurokod 7 temperatura stosowana
powinna wynosi¢ 440 +25°C, zgodnie
z ASTM D2974-87 przy suszeniu
w 105°C 1 BS 1377-3:1990 przy su-
szeniu w 50°C lub 550°C, przy tempe-
raturze suszenia 60°C — wedlug DIN
18128:1990-11.

Dla celéow niniejszych badan probki
przygotowano zgodnie z PN-88/B-04481
poprzez usunigcie nieroztozonych czesci
organicznych w stanie powietrzno-su-
chym, roztarcie w mozdzierzu agatowym
1 wysuszenie w temperaturze 105-110°C
do uzyskania statej masy. Poniewaz zawar-
tos¢ frakcji zwirowej nie ma w tym przy-
padku wpltywu na otrzymywane wyniki,
roztarte probki przesiano dodatkowo przez
sito o $rednicy oczek 2 mm. Przygotowa-
ne w ten sposob probki poddano trzem
zakresom temperatury prazenia: 440, 600
i 800°C. W kazdym przypadku probke
spalano w piecu elektrycznym co najmniej
przez 4 h, studzono w eksykatorze i wa-
zono. Procedurg prazenia i wazenia powta-
rzano az do uzyskania statej masy.

Metoda Tiurina

Metoda ta polega na utlenieniu wegla
organicznego w Srodowisku silnie kwa-
$nym podczas ogrzewania wedhug reakcji:

3C+ 2K2CI‘207 + 8H2804 =
= 2CI‘2(SO4)3 + 2Kst4 +
+8H,0 + 3CO,

Gotowanie musi by¢ jednak na tyle
spokojne i stabe, aby unikna¢ nadmier-
nego parowania i rozktadu kwasu chro-
mowego (roztwor dwuchromianu rozkta-
da si¢ w temperaturze powyzej 150°C;
Huang i in., 2009). Nadmiar utleniacza
(chromianu) pozostajacego w roztworze
po utlenieniu wegla organicznego mia-
reczkuje si¢ sola Mohra:

KQCI'207 + 7H2$O4 + 6FCSO4 =
= Cry(SOy)3 + 3Fey(S04)3 + Ky,SO4 +
+ 7H,0

gdzie: 2Cr®" + 6Fe?" = 2Cr*" + 6Fe*"

Z rdznicy migdzy ilo$cia dwuchromianu
potasu (K,Cr,O) uzytego do utlenienia
wegla organicznego a nadmiarem pozo-
statym w roztworze okresla si¢ w drodze
miareczkowania zawarto$¢ wegla orga-
nicznego. Ilo$¢ substancji organicznej
({,,) otrzymuje si¢, mnozac procento-
wa zawarto$¢ wegla organicznego (C%)
przez wspoOtczynnik Van Bemmelena,
wynoszacy 1,724. Wspodtczynnik ten
obliczono, zaktadajac, ze w sktadzie ele-
mentarnym prochnicy (stanowi 80-90%
ogoblnej ilosci czesci organicznych; My-
slinska, 2010) znajduje si¢ 58% wegla
(Roszyk, 1963).

Doktadnos¢ wynikéw uzyskanych
metoda Tiurina zalezy od staranno$ci
przeprowadzania badania. Nie zaleca
si¢ stosowanie tej metody przy badaniu
gruntow zawierajacych duze ilosci zela-
za 1 manganu. W przypadku wystapienia
wigkszych ilosci chlorkoéw, otrzymane
wyniki moga zosta¢ zawyzone na sku-
tek zuzycia dwuchromianu potasu na ich
utlenienie (Myslinska, 2001, 2010).
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Do badan uzyto probki przygoto-
wane zgodnie z procedurg podang przez
Myslinska (2001, 2010). Rozdrobnio-
ne probki z usunigtymi nieroztozonymi
cze$Sciami organicznymi wysuszono do
stanu powietrzno-suchego, a nastgp-
nie roztarto w mozdzierzu agatowym
i przesiano przez sito o srednicy oczek
0,25 mm. Tak roztarty i przesiany mate-
rial gruntowy stuzyt do dalszych badan.
Wielkos¢ zastosowanej nawazki ustalo-
no na podstawie przewidywanej zawar-
tosci czgscei organicznych.

Wyniki badan

Zawarto$ci substancji organicznej
okreslono metoda prazenia w tempe-
raturze spalania 440, 600 i 800°C oraz
metoda Tiurina. Dla kazdego wariantu

temperaturowego przebadano 14 probek
gruntow organicznych pochodzacych
z r6znych rejondéw Polski. W celu oceny
wplywu temperatury prazenia na uzyski-
wane wartosci za miarodajne (referen-
cyjne) przyjeto wyniki wedtug metody
Tiurina, bedace na ogél nizsze niz otrzy-
mywane metoda prazenia.

Na rysunku przedstawiono wyniki
oznaczenia zawarto$ci substancji orga-
nicznej metoda strat prazenia okreslo-
na w roéznych wartosciach temperatury
w odniesieniu do wynikow otrzymanych
metoda Tiurina. Stwierdzono, ze w wigk-
szosci przypadkow otrzymane warto$ci
metoda strat prazenia sa srednio wicksze
0 19% dla temperatury prazenia 440°C,
048% dla temperatury 600°C oraz o 64%
dla temperatury prazenia 800°C od wy-
nikow otrzymanych metoda Tiurina. Ma
to szczegoOlne znaczenie dla przedziatow
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granicznych migdzy wydzieleniami grup
gruntow organicznych. Ponadto zaobser-
wowano, Ze nazwa gruntu zmienia si¢ nie
tylko w zaleznosci od zastosowanej me-
tody. W przypadku strat prazenia zalezy
takze od przyjetej temperatury spalania
(tab. 2). Im wyzsza temperatura praze-
nia, tym wicksze prawdopodobienstwo
btednej identyfikacji gruntu, spowodo-
wanej przeszacowaniem zawartosci sub-
stancji organicznej. W zwiazku z tym
coraz czegsciej w publikacjach podejmo-
wana jest tematyka wptywu temperatury
prazenia na reakcje zachodzace w me-
todzie prazenia. Zdaniem Myslinskiej
(2010) w temperaturze powyzej 500°C
zachodza procesy rozktadu mineratow
ilastych, z kolei siarczki i weglany roz-
ktadaja si¢ w temperaturze 650-900°C.
Wedtug Kaczmarczyka i Gawriuczenko-
wa (2016) procesy rozktadu mineratow
ilastych zachodza w nizszej temperatu-
rze — do 440°C.

Wplyw temperatury prazenia na
otrzymane wyniki pojawia sig tez w wie-
lu $wiatowych publikacjach (Ball, 1964;
Davies, 1974; Konare i in., 2010; Straz,
2016). Ball (1964) podczas oznaczania
relacji migdzy zawartoscia czesci orga-
nicznych metoda prazenia dla gruntow
bezwapnistych w temperaturze 375 £5°C
1 850°C a zawartoscia wegla organiczne-
go referencyjna metodq posrednia wyka-
zat, ze obie korelacje daja zadowalajace
rezultaty. Lepsze dopasowanie obserwo-
watjednak w temperaturze 375 £5°C, thu-
maczac swoje spostrzezenia obecnoscia
mineratow ilastych w sktadzie badanych
gruntow. Z kolei Ben-Dor i Banin (1989,
za: Hoskins, 2002) stwierdzili, ze tempe-
ratura miedzy 400 a 430°C nie powoduje
btedow w wynikach zawartosci cze$ci
organicznych w gruntach zawierajacych

weglany. Do podobnych wnioskow do-
szedl Davies (1974), analizujac wptyw
temperatury prazenia rownej 430°C.

Zaréwno doswiadczenia Swiatowe,
jak i wlasne pokazuja, ze ocena wplywu
metodyki oznaczania zawarto$ci sub-
stancji organicznej metoda strat prazenia
wymaga poszerzenia badan o szczegoto-
wa analizg sktadu mineralnego.

Podsumowanie

Przeprowadzone badania pordéwna-
nia zawarto$ci czesci organicznych me-
toda strat masy podczas prazenia i meto-
da Tiurina wykazaty, ze:

1. WartoSci wigkszo$ci oznaczen
uzyskanych metoda strat prazenia sa na
ogot wigksze niz w wynikach otrzymy-
wanych metoda Tiurina w temperaturze
440°C — 0 19%, 600°C — o 48%, 800°C
— 0 64%.

2. Zgodnie z ISO (temperatura praze-
nia 440°C) przebadane probki stanowia
grunty: pi¢¢ — niskoorganiczne, siedem
— organiczne, dwa — wysokoorganicz-
ne. Wedtug klasyfikacji Tiurina podziat
nieznacznie si¢ roézni. Gruntow nisko-
organicznych jest siedem, organicznych
pie¢, a wysokoorganicznych bez zmian
— dwa.

3. Prazanie w wyzszej temperaturze
niz 440°C (zalecenia BS 1377-3:1990
i ASTM D2974-87) powoduje ryzyko
przeszacowania wartosci substancji or-
ganicznej, co w konsekwencji moze wia-
zac si¢ btedna identyfikacja gruntu.

4. Poprawne zidentyfikowanie grun-
tow organicznych ma szczegdlne znacze-
nie w trakcie wyznaczania parametrow
geotechnicznych shuzacych do projek-
towania, uzyskiwanych z powszechnie
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stosowanych metod polowych, takich
jak sonda statyczna CPTU czy dylato-
metr ptaski DMT.

5. Zamieszczone wyniki badan wy-
magaja uzupelnienia oceny o szcze-
gotowa analizg skladu mineralnego
z uwzglednieniem mineratow ilastych
oraz z podziatem na grunty weglanowe
i niewykazujace obecnosci weglanow, co
bedzie przedmiotem dalszych badan.
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Streszczenie

Poréwnanie réznych metod oznacza-
nia zawartos$ci substancji organicznej.
Z punktu widzenia oceny parametréw geo-
technicznych (klasyfikacje, interpretacje)
bardzo wazne jest poprawne oznaczenie
zawarto$ci substancji organicznej. Zawar-
to$¢ substancji organicznej w gruntach naj-
czgsdcie] oznacza si¢ metoda bezposrednia
przez oceng strat masy przy prazeniu. Czyn-
nikiem decydujacym o czgstym wyborze tej
metody jest jej prostota i nieskomplikowana
aparatura. Tym samym duzo rzadziej stoso-
wane sa metody posrednie — objgtosciowe.
Jedna z nich jest powszechnie znana metoda
Tiurina. Zawarto$¢ substancji organicznej
zalezy nie tylko od zastosowanej metody.
W przypadku metody bezposredniej, tj. strat
prazenia, na zawarto$¢ substancji organicz-
nej ma wplyw rowniez zastosowana tempe-
ratura prazenia. Artykul zawiera wyniki ba-
dan wlasnych, ktére pozwolily na okreslenie,
w jakim stopniu zmiana metody wptywa na
uzyskiwane wartosci zawartosci substancji
organicznej. Przeanalizowano jednoczesnie
wplyw temperatury prazenia na otrzymywa-
ne wyniki. Jak odniesienie przyjgto wyniki
uzyskane metoda Tiurina, bgdace na ogot
nizsze niz otrzymywane metoda prazenia.

Summary

Comparison of different methods for
determination of organic matter content.
From point of view geotechnical parameters

evaluation (classifications, interpretations) it
is important to determine organic matter con-
tent correctly. Most frequently approach is to
use for that purpose direct method — loss on
ignition at different temperatures. Key fac-
tors which influence choosing that approach
are: simplicity of this method and non-com-
plex equipment. Thereby, much less used
are indirect methods — volumetric. One of
indirect methods is common known Tiurin’s
method. Organic matter content depends not
only from applied method. In case of direct
method — loss on ignition at different tempe-
ratures, temperature which is applied in exa-
mination has also influence on organic matter
content. The following article presents results
of examinations which gave opportunity to
determine to what extent chosen method in-
fluences value of organic matter content. The
authors were investigated what influence has
applied temperature in the loss of ignition
method. For that purpose as a reference Tiu-
rin’s method was chosen, which generally
outputs values lower than the method loss on
ignition at different temperatures.
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