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Forord

Alltsedan 1970-talet har bestdmning av mineralkvdave (ammonium- och nitratkvave) i mark-
profiler ingatt som en viktig del i ett mycket stort antal undersokningar av akerjordar i Sve-
rige i syfte att belysa grédornas kvavetillgang och kvéaveutnyttjande, kvaveprocesser i jorden,
risker for kvaveutlakning, metoder for forbattrad kvavehushallning m.m. Mineralkvévebe-
stamningar avser framst beskrivningar av momentana kvavetillstand i marken, t.ex. inom rot-
zonen. Detta fordrar att proverna analyseras i faltfuktigt tillstand, dvs. med ursprunglig vat-
tenhalt, och att forandringar av mangderna mineralkvéve inte uppkommer i hanteringskedjan
fran provtagning till analys. Detta kréaver i sin tur sakra metoder for forvaring och homogeni-
sering av proverna.

Vid den tidigare Avdelningen for vaxtnaringsléra, Institutionen for markvetenskap, SLU
genomfordes under 1970- och 1980-talen grundlaggande metodundersdkningar i dessa av-
seenden, innefattande bl.a. inverkan av djupfrysning av jordprover pa mineralkvéavehalterna i
dem. En fragestallning som uppkom var om frysta jordprover kunde tinas upp infor homoge-
niseringen utan namnvarda forandringar i kvavetillstandet. Sadana prover kan dock ofta vara
vata och kladdiga i ofruset tillstand, vilket forsvarar blandning och uttagning av representa-
tiva delprover for invégning och analys. Problemet syntes kunna l0sas, nar Hans Ivar Svens-
son vid davarande Kemiska stationen i Kristianstad i borjan av 1980-talet istallet lanserade en
jordkvarn for malning av frysta jordprover. Genom denna s.k. frysmalningskvarn kunde stora
jordprover latt krossas till sma fragment samtidigt som de homogeniserades. Invagning av
jord for extraktion kunde harigenom ske i fruset tillstand, vilket starkt underlattade arbetet.
Den ursprungliga kvarnen var emellertid behédftad med vissa fel, varfor den senare modifiera-
des av Allan Lundkvist vid Avdelningen for vaxtnaringslara. Det ar en sadan forbattrad ver-
sion av frysmalningskvarnen som numera anvands vid Institutionen fér mark och miljé, SLU
(se omslagshbilden).

| foreliggande rapport redovisas fyra studier av olika metoder for forvaring och homogenise-
ring av jordprover avsedda for bestdmning av mineralkvéve. | en av dessa undersékningar
anvandes den modifierade frysmalningskvarnen. Resultaten ligger till grund for den metodik
som alltsedan slutet av 1980-talet har tillampats vid den ndmnda institutionen och dess efter-
foljare. Laboratoriearbetet i de redovisade undersokningarna utfordes av Allan Lundkvist,
Rose-Marie Ericsson och Tore Lindstrom, vilka hdarmed tackas av forfattaren. Vidare tackas
Lena Engstrom, Precisionsodling och pedometri, Institutionen for mark och miljo vid SLU i
Skara for statistisk analys av undersokningsmaterialet.

Skara i februari 2013

Forfattaren



Sammanfattning

I forskning och forsok med bestdmning av mineralkvave (ammonium- och nitratkvave) i
markprofiler ar det viktigt att férvara de uttagna proverna sa att deras kvaveinnehall vid ana-
lys paverkas sa lite som mojligt. Detta géller under all hantering efter provtagning: transport,
lagring, provberedning och extraktion. Omedelbar analys samma dag som proverna tagits ut
vore naturligtvis det basta. | praktiken &r detta dock séallan mojligt. Normalt maste proverna
lagras en tid. Torkning av proverna fore forvaringen kan emellertid ge stora fel till f6ljd av
kvavemineralisering och nitratbildning. Da aterstar i praktiken bara djupfrysning av proverna
sa snart som mojligt efter provtagning. Det kan dock vid provtagning i faltforsok i andra
landsdelar vara svart eller omdjligt att djupfrysa proverna under pagaende faltarbete och resa.
| samband med sadana provtagningar uppkommer fragan, hur jordproverna bor forvaras un-
der transporten, fram till dess att de kan djupfrysas i vantan pa senare analys. Nar djupfrysta
jordprover skall analyseras for bestamning av ammonium- och nitratkvave, maste homogeni-
seringen av hela jordmangden (1-2 kg eller mer) ske i ursprungligt, faltfuktigt tillstand. En
mojlighet ar da upptining av de frysta proverna i kylrum, vid rumstemperatur eller t.o.m. i
mikrovagsugn, sa att jorden sedan kan blandas. Risk finns dock att upptiningen leder till
storre forandringar av innehallet av ammonium- och nitratkvave genom mineralisering av
organiskt kvéave och nitrifikation. Hartill har jordproverna ofta hdg vattenhalt och ar kladdiga
i ofruset tillstand. Detta kan gora det svart att homogenisera dem tillfredstallande fore uttag-
ning av delprover for extraktion.

Om man i bibehallet fruset tillstand istéallet krossar stora, frysta jordprover till sma fragment,
kan provberedning och invéagning utforas utan att jorden kladdar. Ar 1983 lanserade da-
varande Kemiska stationen i Kristianstad en kvarn for sondermalning av djupfrysta jordpro-
ver, sa att sma fortsatt frusna jordfragment erholls for invagning. Arbetet kunde darmed ske
snabbare och sakrare. En forbattrad version av denna "frysmalningskvarn™ utvecklades nagra
ar senare vid davarande Avdelningen for vaxtnaringslara, Institutionen for markvetenskap,
SLU, d&r denna kvarntyp sedan dess rutinméssigt anvénts vid mineralkvavebestdmning i jord.

| syfte att utveckla sékra forfaranden for hantering av jordprover i samband med bestdmning
av ammonium- och nitratkvave genomfordes vid Avdelningen for vaxtnaringslara 1988-1992
fyra olika metodundersokningar med faltfuktiga jordprover, som lagrats och/eller homogeni-
serats pa olika sétt. Jordarna extraherades med 2 M KCl i jord-vatskeforhallandet 1:2,5 ge-
nom skakning 6ver en natt. Analysvardena uttrycktes framst i kg N/ha, vanligen beréknat for
ett 30 cm djupt matjordslager. For utvardering av olikheter i méangderna mineralkvéve mellan
behandlingarna har den bedémningen gjorts, att skillnader mindre &n omkring 4 kg N/ha
inom ett sadant jordskikt kan anses godtagbara. Detta avser hér skillnader mellan erhallna
medelvérden. Skillnader mindre &n 4 kg N/ha anses hdr godtagbara &ven om de visat sig vara
statistiskt signifikanta. Mangariga erfarenheter tyder pa att sa sma avvikelser annars brukar
vara slumpartade, och de &r dessutom obetydliga jamfort med t.ex. grédornas kvaveupptag.

Forvaring av faltfuktiga jordprover: djupfrysning eller lagring vid plusgrader i jam-
forelse med omedelbar extraktion av farsk jord

| fem jordar fran Uppland gjordes foljande jamforelser: omedelbar extraktion av farsk jord
(dag 0), djupfrysning av jordprover (-20°C) i 10 dygn samt forvaring vid +4°C, +8°C och
+20°C i 3, 6 och 10 dygn vid varje temperatur. Djupfrysning visade sig 6ka ammoniumkva-
vet nagot men utan att stéra bedémningen av resultaten vid praktisk tillampning. Nitratkvavet
blev i stort sett oférandrat. Djupfrysning kan darfor anses vara en saker forvaringsmetod.
Forvaring vid plusgrader inverkade inte patagligt pa ammoniumkvavet, troligen till foljd av
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nitrifikation av ammoniumkvéve som bildats genom mineralisering under lagringen. Vid for-
varing i +4°C och +8°C fram till dag 6 bdrjade en svagare 6kning av nitratkvavet att markas.
Fram till dag 10 blev dock nitrattillskottet sa stort, att oséakerhet i tolkningen av resultaten
skulle ha kunnat uppsté. Detta gallde i &nnu hogre grad efter forvaring vid +20°C i 6-10 dygn.
Resultaten visar att forvaring vid kylskapstemperaturer (ofta definierad som +4°C...+8°C) i
nagra dygn och vid +20 °C upp till ett par dygn ar méjlig vid bestamning av mineralkvave,
om proverna inte omedelbart kan djupfrysas.

Hantering av prover fran organogena jordar: djupfrysning eller lagring vid plusgrader
i jamforelse med omedelbar extraktion av farsk jord

I en undersokning med bestamning av mineralkvave i 19 mulljordsprover fran Narke och
Uppland jamférdes A) omedelbar extraktion av farsk jord, varefter extrakten férvarades vid
+4°C i sju dygn, och B) djupfrysning i sju dygn foljd av extraktion av de frusna jordproverna.
Darefter analyserades extrakten fran bada behandlingarna genast. Ammoniumhalterna i de
kyllagrade extrakten fran de farska mulljordsproverna blev i medeltal 21,5% hogre an i ex-
trakten fran de frysta proverna. Om ammoniumkvaveinnehallet i ett 30 cm tjockt matjord-
lager uppgar till 10-40 kg N/ha, vilket var fallet i jordarna fran Nérke, kan detta paverka den
praktiska tolkningen av analysresultaten vid mangder i den 6vre hélften av detta intervall
enligt ovan namnda kriterier. Nitratkvavehalterna blev i medeltal 4,9 % hogre i extrakten fran
den farska jorden. Det & majligt att forvaringen av extrakten medverkade till de hdgre ana-
lysvardena efter extraktionen av farsk mulljord. Extraktion av farsk och av djuptfryst organo-
gen jord synes egentligen vara i stort sett likvardiga alternativ, men extrakten (i 2 M KCI) bor
for sakerhets skull analyseras direkt utan forvaring.

I en annan undersokning togs jordprover ut pa 0-30, 30-60 och 60- 90 cm djup i en organogen
jord i Vastmanlands l&n, dar foljande provbehandlingar studerades: omedelbar extraktion av
farsk jord (dag 0), kylforvaring vid +6°C i 2, 4, 7 och 11 dygn samt frysforvaring vid om-
kring -20°C i 11 dygn. De frysta proverna extraherades med borjan i fryst tillstdnd. Fragan
var hur stora de summerade analysfelen kan bli vid mineralkvévebestamning i hela markpro-
filen 0-90 cm efter olika satt att forvara prover fran jordar med mycket stora mineralkvéve-
méngder. Efter omedelbar extraktion av farska jordprover faststalldes 269 kg mineralkvave
per ha inom 0-90 cm djup. Efter djupfrysning erhdlls 264 kg N/ha. Vid kylférvaring av jor-
darna uppkom under de 11 dygnen inga patagligare skillnader i mangderna ammoniumkvave
jamfort med omedelbar extraktion av farsk jord. Nitratkvdvemangderna i markprofilen tilltog
bara sakta under de forsta fyra dagarna, men fram till dag 7 och 11 uppkom statistiskt signifi-
kanta 6kningar, som skulle kunna stéra tolkningen av vardena. Aven denna studie visar att
omedelbar analys av farsk jord och frysforvaring (utan efterféljande upptining) kan ses som
likvardiga alternativ, och kylforvaring av jordprover i nagra fa dagar tycks ocksa vara mojlig.

Inverkan av frysmalning av frysta jordprover jamfort med upptining

Med jordprover fran sex platser i Uppland studerades foljande behandlingar: A) omedelbar
extraktion av farsk jord (dag 0), B) djupfrysning av jord (dag 0) och upptining pa en labo-
ratoriebank (rumstemperatur) 6éver natten mellan dag 6 och 7 samt homogenisering och ex-
traktion pa morgonen dag 7 och C) djupfrysning av jord (dag 0) samt frysmalning och extrak-
tion dag 7 (med borjan i fruset tillstand). Frysmalningen gjordes med den beskrivna, modifie-
rade kvarnen. Upptining visade sig medfora sa pass stora tillskott av bade ammonium- och
nitratkvive, att denna metod bor undvikas. Okningarna efter extraktion av frysmalda prover
blev tydligt mindre och holl sig for summa ammonium- och nitratkvave tydligt inom den an-
givna gransen pa 4 kg N/ha for godtagbara skillnader inom ett 30 cm djupt jordskikt.



Rekommendationer

For sdker hantering av jordprover efter provtagning samt under transport, férvaring, homoge-
nisering och extraktion for mineralkvavebestamning foreslas foljande arbetssatt pa basis av
de redovisade studierna, refererade undersokningar och mangariga erfarenheter vid Avdel-
ningen for vaxtnaringslara och dess efterféljare:

Fortast mojligt efter provtagning tas jordproverna om hand och férvaras pa ett sadant sétt,
att de inte varms upp. Helst bor de hallas svalt i en lada med fryselement under de arstider
da det & mer an 4-8°C utomhus. Solstralning kan dock varma upp proverna dven vid
svalare vader, t.ex. om de stalls in i en bil.

Jordproverna djupfryses helst samma dag som de tagits ut, sarskilt om de inte kan analy-
seras inom ett par dagar. Saknas mojlighet att djupfrysa proverna, vilket kan intraffa vid
provtagning i en annan landsdel, &r det mgjligt att transportera dem i farskt tillstand under
loppet av ett eller tva dygn till laboratoriet eller den plats dér de kan djupfrysas. Trots att
undersokningsresultaten tyder pa att atminstone nagon dags forvaring av farsk jord vid
temperaturer upp till +20°C ar majlig, bor temperaturen for sakerhets skull hallas lagre.

Efter djupfrysning kan jordproverna forvaras under lang tid, men de far inte tinas upp av
misstag. Under de efterfoljande arbetsmomenten homogenisering, invagning och extrak-
tion halls jorden likasa frusen tills extraktionsvatskan (2 M KCI) har tillsatts.

| samband med provberedningen tas proverna inte ut fran frysforvaringen forran i det
ogonblick da de skall frysmalas. Efter frysmalningen blandas jorden for sakerhets skull
ytterligare for hand. Sedan vags jorden genast in i fruset tillstand, varefter extraktions-
vétskan omedelbart tillsatts.

Extraktion sker sedan i roterande skak under 1-2 timmar. Extraktion dver natten under-
lattar visserligen fullstandig dispergering av lerjordsprover, men detta kan medfora for-
hojda ammoniumkvavevéarden. Extrakt i 2 M KCI anses hallbara, atminstone vid for-
varing i kyla. Extrakt av organogena jordar bor dock analyseras direkt utan férvaring.

Som ett alternativ till djupfrysning kan farska jordprover forvaras vid kylskapstemperatur
(+4...-8°C) upp till tre-fyra dagar fore analys. Ett problem vid forvaring av faltfuktiga
jordprover vid plusgrader ar emellertid, att homogeniseringen ofta blir arbetsam, tids-
odande och ibland ofullstandig, eftersom detta arbete &r svart att effektivisera. Detta géller
sérskilt kladdiga lerjordsprover. Djupfrysning och efterféljande frysmalning med kvarn
underlattar detta arbete. Kvarnen majliggor standardisering av homogeniseringen, sa att
denna blir lika effektiv for alla prover.

Nér djupfrysta prover skall homogeniseras och analyseras, finns annars mojligheten att
tina och sedan blanda dem. Forutom besvarligt homogeniseringsarbete medfor dock sadan
upptining risk for patagligt forhojda mineralkvavevarden och bor darfor undvikas.



Summary

In research with determination of soil mineral nitrogen (ammonium and nitrate nitrogen), it is
important to preserve soil samples under such conditions that their nitrogen contents remain
unaltered. After sampling, this is valid for transport, storage, homogenisation, weighing and
finally extraction of the soil. Following sampling, immediate analysis would be most reliable,
but this is seldom possible in practical research work. Normally, soil samples must be stored
for some time. Air-drying of samples as a preservation method, however, may lead to analy-
sis errors due to additions of ammonium and nitrate nitrogen caused by mineralisation and
nitrification during the drying procedure. Therefore, the most convenient method of soil
sample preservation seems to be deep-freezing (about -20°C) as soon as possible after soil
sampling for mineral nitrogen determination. However, following sampling in field experi-
ments in regions far from the laboratory, it may be difficult to freeze soil samples during the
on-going field work and during the subsequent transport. Under such circumstances it is im-
portant to know how to handle the samples during this time (sometimes as much as 2-3 days)
until they can be deep-frozen after the arrival in, e.g., the laboratory.

Before determination of ammonium and nitrate nitrogen, the whole of an individual frozen
soil sample (1-2 kg or even more) must be homogenised in its original field-moist state. For
this, the frozen samples may be thawed in a refrigerator, in room temperature or even in a
microwave oven. However, thawing may increase the contents of ammonium and nitrate nit-
rogen due to mineralisation and nitrification. This would influence the nitrogen content of
individual samples differently as thawing of large soil samples requires more time than
smaller samples. Moreover, soil samples are frequently wet and smeary, making homogenisa-
tion of the soil and subsequent weighing of subsamples before extraction laborious and time-
consuming. Under such conditions, the accuracy of the work may often be questioned.

In principle, every small part of a composite soil sample, and every piece of an individual soil
core, should be represented in the small amount taken out for extraction. This requirement
can be fulfilled if a frozen soil sample (at -20°C or colder) is dashed to small, still frozen
pieces similar to gravel in size. Soil samples consisting of such small, frozen pieces can rap-
idly be weighed for extraction. This also makes standardisation of the homogenisation proce-
dure possible. In 1983, a laboratory (Kemiska Stationen) in Kristianstad, Sweden introduced
a soil mill for grinding frozen soil samples (see the cover and Figures 5-12). In this mill a
frozen soil sample is pressed down into a vertical square conduit by means of a wooden pis-
ton. The soil is crushed to small pieces when passing a narrow passage between the front wall
and a rotating roller, with grating edges, in the lower part of the conduit. The dashed soil
sample is collected in a box under the conduit. However, this mill had certain drawbacks
causing some thawing and therefore smeary conditions in the interior of the mill due to fric-
tional heat. Moreover, soil residues frequently remained in the mill due to incomplete grind-
ing of the sample. The construction was later modified at the former Division of Soil Fertil-
ity, Department of Soil Sciences, Swedish University of Agricultural Sciences. In the new
version, equipped with a front steel door, the passage between the roller and the front door is
adjusted so that the soil sample can pass faster, without generating frictional heat and smeary
conditions. Thereby the sample is ground to pieces remaining frozen, with a diameter of 5-10
mm and smaller, and without unground soil residues. The distance between the front door and
the grating wheel is adjustable, thus allowing for grinding soil to particles of a desired size.

In order to develop reliable methods of handling soil samples for determination of ammo-
nium and nitrate nitrogen, four investigations were carried out at the Division of Soil Fertility
in 1988-1992 with field-moist soil samples stored and/or homogenised in different ways. The
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soils were extracted with 2 M KCI overnight and with a soil/extractant ratio of 1:2.5. The
results were generally expressed in kg N/ha for a 0-30 cm topsoil layer. For the evaluation of
differences in the amounts of soil mineral nitrogen between the treatments, it has been as-
sumed that differences less that about 4 kg N/ha within such a depth are acceptable. This re-
fers to differences between averages obtained. Differences according to this criterion (<4 kg
N/ha) are here considered acceptable also if they are statistically significant. Otherwise, ex-
perience shows that such small discrepancies normally are random, and they are insignificant
in comparison with, e.g., crop uptake of nitrogen.

Preservation of field-moist soil sample: storage at degrees above zero or deep-freezing
in comparison with immediate extraction of fresh soil

With five soils, the following sample treatments were compared: immediate extraction of
fresh soil (day 0), deep-freezing (-20°C) for 10 days and nights, and storage of soil samples at
+4°C, +8°C and +20 °C for 3, 6 and 10 days and nights at each temperature. The frozen soil
samples remained frozen until extraction. After extraction at the times mentioned, extracts
were stored deep-frozen until analysis on day 16. Deep-freezing soils led to somewhat in-
creased amounts of ammonium nitrogen, but without jeopardising the evaluation of the re-
sults for practical applications according to the criterion stated above. Nitrate nitrogen re-
mained largely unaltered. Thus deep-freezing can be regarded a reliable method of soil pre-
servation. Storage at degrees above zero did not affect ammonium nitrogen distinctly, pro-
bably due to nitrification of ammonium formed through mineralisation during storage. After
keeping the samples at +4 °C and +8 °C until day 6, a smaller increase in the contents of ni-
trate nitrogen occurred. Until day 10, however, the additions of nitrate nitrogen were so large
that the evaluation of the results in practice would be uncertain. This was still more evident
after storage at +20 °C for 6-10 days. The results show that storage of soil samples at
+4°C...+8°C for some days and at +20 °C for one or two days is possible prior to mineral
nitrogen determination, if the samples cannot be stored deep-frozen.

Preservation of samples from organic soils: storage at degrees above zero or deep-
freezing in comparison with immediate extraction of fresh soil

In this investigation, with determination of mineral nitrogen in 19 cultivated organic soils, the
following two sample treatments were compared: A) immediate extraction of fresh soils (day
0), followed by storage of the extracts for 7 days and nights at +4°C , and B) deep-freezing
soils for 7 days and nights followed by extraction of the still frozen samples. The extracts
from both treatments were then analysed immediately and simultaneously. The concentra-
tions of ammonium nitrogen were found to be, on average, 21.5% higher in the extracts of
fresh organic soil samples than in the extracts of the frozen organic soils. Assuming contents
of ammonium nitrogen amounting to 10 or 40 kg N/ha in a 30-cm topsoil layer, as found in
part of the organic soils, such a difference may affect the interpretation of the results in case
of amounts in the upper half of this interval, according to the criterion for acceptable differ-
ences stated. The concentrations of nitrate nitrogen were 4.9 % higher in the extracts of fresh
soils. The storage of the extracts was probably the reason for the higher values following ex-
traction of fresh soils. After all, extraction of fresh and of deep-frozen organic soils seems to
give largely equal results, but the extracts (in 2 M KCI) should be analysed directly.

In another investigation, in which samples were taken from the 0-30, 30-60 and 60-90 cm
layers of an organic soil, the following sample treatments were compared: immediate extrac-
tion of fresh soil (day 0), cold-storage of soil at +6°C for 2, 4, 7 and 11 days and nights, and
deep-freezing (-20°C) for 11 days and nights. The frozen soil samples were extracted in fro-
zen condition. The question was how analysis errors, caused by different methods of pre-
serving samples from soils with large contents of mineral nitrogen, can affect the sum of the
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analysed amounts of ammonium and nitrate nitrogen in the whole soil profile (0-90 cm).
Following immediate extraction of fresh soil samples, 269 kg of mineral nitrogen per ha was
obtained, and after deep-freezing 264 kg N/ha. During cold-storage of the samples, no ob-
vious differences in ammonium nitrogen occurred within 11 days and nights as compared
with immediate extraction of fresh soil. The amounts of nitrate nitrogen increased just slowly
during the first four days. Until day 7 and 11, however, statistically significant increases
occurred, large enough to make the interpretation of results uncertain. Also this study shows
that immediate analysis of fresh organic soil and deep-freezing (without subsequent thawing)
may be regarded equal alternatives, and cold-storage for a few days also seems to be possible.

Effect of grinding frozen soil samples as compared with thawing before homogenisation
With six soils, the following treatments were studied: A) immediate extraction of fresh soil
(day 0), B) deep-freezing (-20°C), followed by thawing the samples at room temperature
during the night between day 6 and 7, and C) deep-freezing (-20°C) followed by grinding the
samples in frozen state and extraction of the ground, still frozen soils on day 7. Grinding was
performed with the modified soil mill described above. Thawing caused such large additions
of ammonium and nitrate nitrogen that this method should be avoided. The increases follow-
ing extraction of ground frozen samples were distinctly smaller and remained clearly within
the limit of 4 kg N/ha stated for certain interpretation, as regards the sum of ammonium and
nitrate nitrogen within a 30-cm soil layer.

Recommendations

For preservation of soil samples unaltered after sampling and until extraction for mineral nit-
rogen determination, the following procedures are proposed based on the studies reported,
cited publications and laboratory experiences.

e As soon as possible after sampling, soil samples must be handled and stored in such a
way that they do not get warm. During sampling work in seasons with more than
+4...+8°C, the samples should be kept a cooler box, preferably with ice packs. Sunshine
may warm up the samples also in cool weather, e.g. if kept in a car.

e Preferably, the soil samples should be deep-frozen in the same day as they were taken,
especially if they cannot be analysed within a couple of days. If it is impracticable to
freeze the samples, as may be the case during sampling in remote field trials, the samples
may be transported in fresh condition for one or two days and nights to the laboratory.
Although the results of the investigations reported indicate that storage at about +20°C for
1-2 days and nights is possible, the temperature should be kept lower as a precaution.

e In deep-frozen state, soil samples may be stored for a long time, but they must not be
thawed by mistake. Also during homogenisation, weighing and extraction, the soil should
remain frozen until the extractant (2 M KCI) has been added.

e Before soil preparation, the samples should not be taken out of the freezer until the very
moment of grinding in frozen state. As a precaution, the soil should be further mixed after
grinding for complete homogenisation. Then the soil is weighed in frozen condition,
whereupon the extraction solution should be added immediately.

e The extraction bottles are shaken for 1-2 hours. Extraction over night may contribute to
complete dispersion of clay soil samples, but this may lead to enhanced concentrations of
ammonium nitrogen. Extracts prepared with 2 M KCI are considered to permit safe pre-
servation, at least during cold-storage. However, extracts of organic soils should be ana-
lysed immediately, without storage.



e Instead of deep-freezing, soil samples may be stored in fresh condition at +4...+8°C for,
at most, three-four days prior to analysis. A problem with storage at degrees above zero,
however, is that homogenisation of field-moist soil samples frequently is laborious and
time-consuming and sometimes becomes incomplete. This especially applies to clayey
samples. Deep-freezing and subsequent grinding in frozen state facilitates this work.
Moreover, the mill allows for standardised homogenisation, being equally effective for all
samples.

e Thawing frozen soil samples before homogenisation would be another possibility. In
addition to the difficult homogenisation work, however, thawing leads to risks of signifi-
cantly enhanced mineral nitrogen concentrations and should thus be avoided.

Inledning

Med avseende pa jordprovtagningens inverkan pa mineralkvavet (ammonium- och nitrat-
kvave) i proverna kan denna pa sétt och vis jamféras med den markstorning som sker vid
jordbearbetning. Bagge atgarderna medfor sonderdelning och luftning av jorden, vilket i sin
tur stimulerar kvédvemineraliseringen (Adu & Oades, 1978; Gerber, 1979; Stenberg et al.,
1999; Lindén et al., 1999), med 6kad bildning av ammoniumkvave som i sin tur nitrifieras. |
forskning och férs6k med bestdmning av mineralkvéve i jord, liksom i samband med jord-
provtagning for kvavegddslingsprognoser med beaktande av jordens forrad av mineralkvave
pa varen, ar det bl.a. darfor viktigt att forvara proverna sa att deras kvaveinnehall vid analys
paverkas sa lite som mojligt. Detta géller under all hantering efter provtagning: transport, lag-
ring, provberedning och extraktion. Omedelbar analys samma dag som proverna tagits ut
vore naturligtvis det bésta. | praktiken &r det dock sallan mdjligt att hinna provbereda och
analysera proverna sa snart. Normalt maste de lagras en tid. Eftersom torkning av jord fore
forvaring har visat sig ge mer eller mindre osékra bestdamningar av ammoniumkvave (van-
ligen 6kade halter) och &ven av nitratkvave (Storrier, 1966; Selmer-Olsen et al., 1971; Nelson
& Bremner, 1972; Scharpf, 1977; Lindén, 1981a), aterstar i praktiken bara djupfrysning av
proverna sa snart som mojligt efter provtagning. Detta medger att analyserna kan utforas nar
det finns tid. 1 vissa fall kan det dock tédnkas att man 6nskar extrahera proverna inom nagra
dagar eller inom drygt en vecka, t.ex. efter jordprovtagning for kvavegodslingsprognoser pa
varen. Da uppkommer fragan i hur hdg grad innehallet av ammonium- och nitratkvéve for-
andras, om proverna forvaras i farskt tillstand och utan att frysas. Vidare kan det vid provtag-
ning i faltforsok i andra landsdelar vara svart eller omojligt att djupfrysa proverna under
pagaende faltarbete och resa. | samband med sadana provtagningar uppkommer fragan, hur
jordproverna bor férvaras under transporten, fram till dess att de kan djupfrysas infor analys.

Prover for mineralkvavebestamning brukar i Sverige vara sammansatta av i storleksordningen
10-25 borrstick, vilket motsvarar ungefar 1-2 liter jord (1-2 kg) eller ofta mer. Né&r djupfrysta
samlingsprov av detta slag skall analyseras, maste homogeniseringen av hela jordmangden
ske i ursprungligt, faltfuktigt tillstdnd. En mojlighet ar da upptining av de frysta proverna
(Nelson & Bremner, 1972; I1SO 14256-2:2005), sa att jorden dari kan blandas. Risk finns
dock att upptiningen leder till forandring av innehallet av ammonium- och nitratkvave (Sel-
mer-Olsen et al., 1971; Nelson & Bremner, 1972; Esala, 1994 och 1995) genom mineralise-
ring av organiskt kvave och genom nitrifikation. Vidare tinar stora, vata prover langsammare
och kréaver langre upptiningstid & mindre. Hartill har jordproverna ofta hdg vattenhalt och ar
kladdiga i ofruset tillstdnd. Detta kan gora det svart att homogenisera dem tillfredstéllande
fore uttagning av delprov for extraktion, sarskilt som detta arbete ar svart att mekanisera. In-
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vagningsarbetet blir ocksa kladdigt och tidsédande. | sadana situationer kan de invagda del-
provernas representativitet ibland ifragasattas, sarskilt om den invagda jordméangden ar liten.

Istallet for tidskravande upptining i kylrum eller pa en laboratoriebank har det foreslagits, att
man tinar jordproverna i en mikrovagsugn (QJstergaard, pers. medd.). Detta forfarande har
aven tillampats vid Hushallningssallskapet i Halland (Hakansson, pers. medd.), dar man upp-
ger att upptiningstiden i mikrovagsugn ar avhangig av jordprovernas vattenhalt och kan ta
upp till 6-7 minuter. Upptining pa detta satt och efterféljande invagning sags fungera bra vad
géller sandjordsprover, som ju &r latta att vaga in for extraktion. Med lerjordsprover upp-
kommer dessvarre ofta problem med kladdighet och att da véga in representativa delprover.

Homogeniseringen av jordprov maste folja principen, att varje liten del i ett enskilt jordprov,
och varje bit av ett enskilt borrstick, som ingar i ett samlingsprov, skall bli representerad i den
jordméangd som vags in for extraktion. Om man i bibehallet fruset tillstand krossar stora
frysta jordprover till sma fragment, som kan hanteras ungefar som grus, ar det lattare att upp-
fylla detta krav samt att standardisera homogenisering och efterféljande invagning av delpro-
ver. Provberedningen kan utféras snabbare och sékrare. Ar 1983 lanserade agr. lic. Hans Ivar
Svensson vid Kemiska stationen i Kristianstad (senare AgroLab och numera Eurofins) en
kvarn for sondermalning av djupfrysta jordprover, sa att sma jordfragment erholls for invéag-
ning (Svensson, pers. medd.), se bild pa parmens framsida. Denna “frysmalningskvarn” kon-
struerades och tillverkades av G. Larssons Mekaniska verkstad i Barum, Fjélkinge. | kvarnen
trycks det djupfrysta jordprovet ned i en vertikal, fyrkantig trumma med hjalp av en manuellt
hanterad kolv och krossas till mindre fragment, nér jorden passerar en smal spalt mellan
framvéggen och ett roterande “rivhjul” i trummans nedre del (bilaga 1). Detta rivhjul utgérs
av en vals (15 cm @) med liggande axel och utvandiga, utstickande rivplattor” av hardstal.
Den krossade jorden samlas upp i en behallare under rivhjulet. Svensson (1983, pers. medd.)
genomforde metodstudier av sadan frysmalning, som visade sig mycket lovande.

Davarande Avdelningen for vaxtnaringslara vid Institutionen for markvetenskap, SLU, an-
skaffade en frysmalningskvarn av detta slag 1985. Senare har en variant av denna kvarn dar
anvants som standardférfarande i mineralkvavebestamningen. Med denna forbéattrades frys-
malningstekniken, sa att all jord maldes sonder utan kvarvarande rester och sa att kladdighet
orsakad av friktion i kvarnen undveks. Med den ursprungliga varianten, som hade ett forhal-
landevis litet avstand mellan rivhjul och framvagg, uppstod det alldeles ovanfor denna smala
passage kilformiga rester av det frusna jordprovet, vilka blev kvar inne i kvarnen och sedan
maste kastas bort. Malningen fordrojdes och friktionsvarme uppstod samt orsakade viss upp-
tining och kladdighet inne i kvarnen. Denna version av kvarnen inforskaffades dven av andra
laboratorier i Norden och orsakade problem dar. | den forbattrade varianten har framvéggen
ersatts av en reglerbar lucka, med instéllbart avstand till rivhjulet. En storre spalt &n tidigare
visade sig vara det bésta. Resultatet av frysmalningen efter ombyggnaden blev déarmed art-
och hasselnotsstora, aggregatliknande jordfragment (& = ca 5-10 mm och mindre, se figur 10
i bilaga 1), utan att nagon upptining och kladdighet uppstod. Djupfrysning skapar sprick-
strukturer i lerjord. Aggregat, som harigenom bildats, tycks i stort sett inte malas sonder av
kvarnen. Den erhallna partikelstorleken skiljer sig saledes fran malning av torkad jord, som
brukar ske med sall med 2 mm stora hal som standard. P.g.a. av de forhallandevis stora frys-
malda fragmenten vagdes normalt sa mycket som 100 g faltfuktig jord in for att sa val som
mojligt tacka variationen i mineralkvéaveinnehallet i det ursprungliga samlingsprovet. Denna
mangd anvénds ocksa i Danmark (@stergaard et al., 2011). Extraktion skedde sedan med

2 M KCI (jmf. Bremner & Keeney, 1966) tillsatt i jord-vatskeforhallandet 1:2,5.
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I samband med inférandet av frysmalningen uppstod ett behov av att se 6ver metodiken for
hantering av jordproverna fran uttagning i falt till analys och att komplettera tidigare under-
sokningar (jmf. Lindén, 1981a). | syfte att utveckla sakra forfaranden for rutinmassig for-
varing och homogenisering av jordprover i samband med bestdmning av mineralkvave i jord
genomfordes darfor olika metodundersokningar vid davarande Avdelningen for véaxtnarings-
lara 1988-1992. | princip studerades hérvid hela arbetskedjan efter jordprovtagning i falt och
fram till extraktion av homogeniserade prover. | dessa studier undersoktes:

- Inverkan av forvaring vid olika plusgrader i jamforelse med djupfrysning (ca -20°C)

- Inverkan av djupfrysning, foljd av frysmalning och invégning av annu frysta prover i jam-
forelse med dels djupfrysning foljd av upptining och dels omedelbar extraktion av farsk jord

- Inverkan av sadana forvarings- och homogeniseringsmetoder vid mineralkvaveanalys i olika
jordar (fastmarks- och mulljordar)

Material och metoder

Experiment 1: Metoder for forvaring av faltfuktiga jordprover fran provtagning till
analys

Tar man ut mineralkvaveprover i faltforsok och transporterar dem en langre stracka for ana-
lys vid ett laboratorium i en annan landsdel, utan att man har tillgang till djupfrysning under
provtagningsarbetet och under hemfarden, bér man som antytts vara medveten om hur mine-
ralkvaveinnehallet kan forandras. Detta géaller fran sjdlva provtagningen, som ju kan ske i
vader med olika temperaturer, och fram till den tidpunkt da det blir mojligt att djupfrysa eller
direkt analysera proverna. Det kan ofta tdnkas droja ett eller ett par dygn eller annu langre,
innan proverna tas om hand pa endera av dessa satt. Motsvarande galler som namnts efter
provtagning for kvavegodslingsprognoser baserade pa mineralkvéavebestamning. Fragan ar i
dessa fall, om det ar mojligt att av praktiska skal forvara jordprover vid plusgrader under
nagra dagar eller kanske rentav annu langre, innan de homogeniseras och analyseras. Efter
ankomsten till laboratoriet kan en kort tids forvaring i kylskap ocksa bli aktuell. Temperaturer
fran +4°C till +8°C kan betraktas som ett vanligt intervall vid kylskapsforvaring.

For att belysa sadana praktiska problem i samband med jordprovtagning, transport och for-
varing fram till provberedning, extraktion och analys genomfordes en studie i april 1992 med
foljande elva behandlingar av jordprover, innan mineralkvavebestamning utfordes:

A. Omedelbar extraktion av farsk jord (dag 0)

B. Omedelbar djupfrysning av jord (dag 0) och forvaring vid -20°C i 10 dygn, foljt av
extraktion dag 10

Forvaring av jord vid +4°C i 3 dygn, féljd av extraktion dag 3
Forvaring av jord vid +4°C i 6 dygn, foljd av extraktion dag 6
Forvaring av jord vid +4°C i 10 dygn, foljd av extraktion dag 10
Forvaring av jord vid +8°C i 3 dygn, féljd av extraktion dag 3
Forvaring av jord vid +8°C i 6 dygn, féljd av extraktion dag 6
Forvaring av jord vid +8°C i 10 dygn, foljd av extraktion dag 10
Forvaring av jord vid +20°C i 3 dygn, féljd av extraktion dag 3
Forvaring av jord vid +20°C i 6 dygn, foljd av extraktion dag 6
Forvaring av jord vid +20°C i 10 dygn, féljd av extraktion dag 10

ASTIOMMOUO

For undersokningen togs matjordsprover ut pa fem falt i Uppland (tabell 1), med ett storre
samlingsprov per falt. Darefter blandades och homogeniserades varje prov mycket noggrant i
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faltfuktigt tillstand. Efter homogeniseringen vagdes 40 g av var och en av jordarna in i plast-
burkar, med tva parallella prov per jord och behandling enligt férsoksplanen, dvs. totalt 110

burkar. All jord holls vid kylskapstemperatur under denna arbetsgang fram till dess att prov-
burkarna sattes in i frys- eller klimatskap for forvaring vid de avsedda temperaturerna under
den planerade tiden (3, 6 eller 10 dygn) eller togs ut for omedelbar analys (led A). Plastbur-

karna forslots med plastlock, bl.a. for att innehallet inte skulle paverkas av omgivande luft.

Vid avslutad forvaring av dessa olika slag togs tva burkar per jord och behandling ut for ex-
traktion med 100 mL 2 M KCI (jord-vétskeforhallande 1:2,5) éver en natt och for bestamning
av utbytbart ammonium- och nitratkvéave. De djupfrysta proverna forblev frysta fram till till-
séttningen av extraktionsvatskan. Efter centrifugering togs extrakten tillvara och djupfrystes
for senare analys vid ett och samma tillfalle. I led A extraherades jordarna omedelbart efter
homogeniseringen (dag 0) pa samma vis, och extrakten djupfrystes genast. De frysta extrak-
ten tinades i rumstemperatur dag 16, varefter bestdimningen av utbytbart ammonium- och
nitratkvave i alla led utférdes med en autoanalyzer TRAACS 800 vid ett och samma tillfalle.
Avsikten med den samtidiga analysen av alla extrakt var, att eventuella variationer i analys-
vardena orsakade av funktionen hos TRAACS 800 skulle undvikas. M&ngderna ammonium-
och nitratkvédve omraknades till kg N/ha for ett 30 cm djupt jordskikt med beaktande av vat-
tenhalten (torkning av delprov vid 105°C 6ver en natt) och under antagande att volymvikten
inom 0-20 och 20-30 cm djup var 1,25 respektive 1,50 kg/dm®.

Experiment 2: Bestamning av mineralkvave i mulljordar

Erfarenheten har visat att djupfrysning med efterféljande upptining av prover harstammande
fran mulljordar kan medf6ra patagligt forhdjda halter av ammoniumkvéve. Detta framgar
bl.a. av ett examensarbete av Anderson (1981). Fragan ar da om det ar djupfrysningen i sig
sjalv och/eller upptiningen av jordproverna som ar orsak till detta. Anderson (1981) fast-
stéllde en viss 6kning av halterna ammoniumkvave genom djupfrysning och ytterligare till-
skott darav till foljd av efterféljande upptining. For att belysa dessa sporsmal ytterligare
samlades 19 jordprover in under senhdsten 1988 fran falt med organogena jordar i Mellan-
sverige (tabell 2). Pa fyra provtagningsplatser, belagna i Kvismardalen i Narke, togs harvid
jordprover ut skiktvis i marken (0-30, 30-60 och 60-90 cm djup) for att beakta inverkan pa
bade matjords- och alvprover. Pa dvriga sju platser, som valts ut i Uppland, provtogs enbart
matjorden (0-30 cm djup). F6ljande behandlingar av jordproverna studerades:

A. Omedelbar extraktion av farsk organogen jord foljd av kylskapsforvaring (+4°C) av
extrakten i sju dygn
B. Djupfrysning av organogen jord i sju dygn foljd av extraktion av den frusna jorden

Forst homogeniserades varje jordprov, varefter tva delprover om 40 g per jord och behand-
ling vagdes in i plastburkar, som forslts med plastlock. De delprover som avsag farska jor-
dar (led A) extraherades omedelbart med 100 mL 2 M KCI (dvs. jord-vastskeférhallande
1:2,5) 6ver en natt. Dessa extrakt kyllagrades som namnts (ca +4°C) i sju dygn. Samtidigt
med extraktionen av farsk jord i led A djupfrystes provburkarna i led B vid ca -20°C. De frys-
forvarades i sju dygn, och jorden déari extraherades darefter i fryst tillstand pa namnda sétt.
Efter extraktionen dag 7 bestamdes innehallet av utbytbart ammonium- och nitratkvéve i ex-
trakten fran bada behandlingarna med en Technicon Autoanalyzer. Vattenhalten i proverna
bestamdes i sarskilda delprover genom torkning vid 105°C Gver en natt.
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Experiment 3: Mineralkvave i markprofilen (0-90 cm) i en mulljord vid Finnsholmen,
Vastmanlands lan — inverkan av kylférvaring av prover jamfért med djupfrysning

For vetenskapliga studier med mineralkvévebestamning tas i Sverige vanligen jordprover ut i
skikten 0-30, 30-60 och 60-90 cm djup. | fastmarksjordar & mangderna mineralkvave i dessa
jordlager oftast sma eller mattliga under hosten liksom fére kvavegodsling pa varen (se bl.a.
Lindén et al., 1992), men i vissa fall kan forraden vara betydande, t.ex. i mulljordar. Fragan
ar da hur stora analysfelen blir vid bestamning av mineralkvéve i hela markprofilen 0-90 cm
efter olika satt att forvara prover fran jordar med mycket stora kvavemangder. Ur t.ex.
godslingssynpunkt beskrivs detta bast vid utrdkning av resultaten i kg N/ha. For att belysa
dessa sporsmal togs senhdsten 1988 jordprover ut i 30-cm-skikt till 90 cm djup i en mulljord
(tabell 4) med kant hoga mangder ammonium- och nitratkvave inom dessa djup. Platsen var
belagen pa garden Finnsholmen i Harbo socken, da belaget i Vastmanlands lan.

Vart och ett jordproverna blandades val, varefter jord fran varje markskikt vagdes in i plast-
burkar, som forslots med plastlock. Detta utfordes med tva delprover om 40 g per markdjup
och behandling enligt féljande plan:

A. Omedelbar extraktion av féarsk jord (dag 0)

B. Omedelbar djupfrysning, frysforvaring vid ca -20°C i 11 dygn, foljt av extraktion dag 11
C. Kylforvaring vid +6°C i 2 dygn, extraktion dag 2

D. Kylférvaring vid +6°C i 4 dygn, extraktion dag 4

F. Kylforvaring vid +6°C i 7 dygn, extraktion dag 7

G. Kylférvaring vid +6°C i 11 dygn, extraktion dag 11

Nar proverna i led B-G togs ut fran forvaringen efter avsett antal dygn, tillsattes 100 mL 2 M
KCI for extraktion dver en natt (jord-vatskeforhallande 1:2,5). De djupfrysta proverna forblev
frysta fram till tillsittningen av extraktionsvatskan. Extrakten forvarades i kylskap (ca +4°C)
fram till dag 16, da halterna av utbytbart ammonium- och nitratkvave bestamdes med en
Technicon Autoanalyzer. | den homogeniserade jorden fran de tre jordskikten togs vid starten
delprover ut for vattenhaltsbestamning genom torkning vid 105°C 6ver en natt. Resultaten
uttrycktes dels i mg N/100 g jord (som ts) och dels i kg N/ha for de tre markskikten med be-
aktande av aktuella vattenhalter och volymvikter. De senare uppgick till 0,43 kg/dm? inom
djupet 0-30 cm, 0,54 kg/dm?® (30-60 cm) och 0,59 kg/dm? (60-90 cm), se tabell 4. Volymvik-
terna bestdmdes genom provtagning i 10-cm-skikt med uttagning av 4 st. 10 cm héga jord-
proppar i ostérd lagring per skikt med nedslagningscylindrar av stal (Andersson, 1955).

Experiment 4: Studier av frysmalning av frysta prover i jamférelse med upptining
Forvaras jordprover djupfrysta (ca -20°C) uppkommer som diskuterats fragan, hur homogeni-
sering och uttagning av delprover skall utforas for saker analys. Det enklaste &r att lata pro-
verna tina upp och sedan blanda jorden. Prover for mineralkvéveanalys ar dock som namnts
normalt stora (ca 1-2 kg eller mer) genom manga borrstick. Det tar da tid att tina upp dem,
t.ex. genom att lagga dem i kylskap eller kylrum eller vid rumstemperatur pa en laboratorie-
bank éver natten, varefter de blandas och homogeniseras. Upptining i kylskap eller kylrum
har den nackdelen att det kan ta mer an ett dygn i ansprak. Sarskilt vid upptining pa en labo-
ratoriebank finns risken att halterna ammonium- och nitratkvave 6kar i oonskad grad, efter-
som det efter djupfrysning och upptining av jorden latt blir 6kad biologisk aktivitet (jmf.
Anderson, 1981; Esala, 1994 och 1995).

Som namnts tycks man kunna undga upptiningens nackdelar genom att frysmala proverna
och sedan vaga in delprov i bibehallet fruset tillstand. En viss paverkan kan dock téankas ge-
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nom att dels frysningen och dels sondermalningen av den frysta jorden forstor mikroorga-
nismer i jorden. Esala (1994) anger att ammoniumkvave harstammande fran proteiner i ska-
dade mikroorganismer kan paverka analysresultaten. For att jamfora frysmalning med upp-
tining av jordprover med avseende pa bestamning av mineralkvave genomfordes i oktober
1992 foljande studier vid Avdelningen for vaxtnaringsléra:

A. Omedelbar extraktion av farsk jord (dag 0)

B. Djupfrysning av jord (dag 0) och upptining éver natten mellan dag 6 och 7 samt
homogenisering och extraktion pa morgonen dag 7

C. Djupfrysning av jord (dag 0) samt frysmalning och extraktion dag 7 utan att jorden
borjat tina

Frysmalningen gjordes med den beskrivna kvarnen, som tillverkats av G. Larssons Meka-
niska Verkstad, Fjalkinge men som sedan modifierats i vissa avseenden (se forordet och bi-
laga 1). Andringarna hade gjorts s&, att genomstromningen av den krossade jorden gick for-
tare och utan att nagra delar av jordprovet fastnade och borjade tinade genom friktion i kvar-
nen, vilket forekom hos den ursprungliga varianten.

Jord fran sex akerfalt i Uppland (tabell 5) blandades var for sig mycket noggrant. Darefter
(dag 0) vagdes tre delprover om 100 g av varje jord in i faltfuktigt tillstdnd och extraherades
med 2 M KCIl i jord-vatskeforhallandet 1:2,5 6ver en natt. Extrakten forvarades i kylskap vid
0°C. Resten av jorden (fran varje plats) delades dag 0 i sex delar om ca 2 kg, som stoppades i
var sin plastpase och genast djupfrystes. Pa eftermiddagen (ca kl. 16.30) under dag 6 togs tre
av pasarna fran varje jord fram och lades med luftmellanrum ut pa en bank i laboratoriet for
upptining i rumstemperatur 6ver natten. Upptining i kylskap ansags ta annu langre tid med
dessa stora jordprover. Omkring kl. 08.30 dag 7 blandades och homogeniserades den upp-
tinade jorden i varje plastpase ordentligt. Ur var och en av pasarna vagdes 100 g jord in och
extraherades pa namnda satt, varefter extrakten forvarades vid 0°C. Darefter togs under dag 7
de tre aterstdende djupfrysta proverna per jord fram. Dessa jordprover frysmaldes, varvid som
antytts upp till 5-10 mm stora, fortfarande frusna jordfragment erhélls. De malda proverna
forvarades sedan i ett frysutrymme fram till invagningen. Ett delprov frysmald jord (100 g)
vagdes da in fran varje pase, varefter 2 M KCI genast tillsattes. Aven dessa extrakt forvarades
vid 0°C. Extrakten fran de tre leden (A, B och C) analyserades darefter samtidigt med en
TRAACS 800 med avseende pa utbytbart ammonium- och nitratkvave. Resultaten omrakna-
des till kg ammonium- och nitratkvave per ha inom ett 30 cm djupt jordskikt med beaktande
av vattenhalten (bestamd som tidigare genom torkning av delprover vid 105°C) och under
antagande att volymvikten inom 0-20 och 20-30 cm djup var 1,25 respektive 1,50 g/cm?®,
dock med halva dessa volymviktsvarden for mulljorden fran Funbotrakten.

Kriterium for bedomning av skillnader i mineralkvavemangder framkallade av olika
metoder for forvaring och beredning av jordprover

For utvérdering av olikheter i méngderna mineralkvéve mellan behandlingarna har den be-
démningen gjorts, att skillnader mindre &n omkring 4 kg N/ha inom ett 30 cm djupt jordskikt
kan anses godtagbara. Detta galler mangden ammonium- och nitratkvéve var for sig liksom
summan darav. Det angivna kriteriet avser har skillnader mellan erhallna medelvarden for
behandlingarna. Skillnader mindre &n 4 kg N/ha anses har godtagbara &ven om de visat sig
vara statistiskt signifikanta. Mangariga erfarenheter tyder pa att s sma avvikelser annars
brukar vara slumpartade, och de &r dessutom obetydliga i jamforelse med t.ex. grédornas
kvéaveupptag.
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Resultat och diskussion

Experiment 1: Metoder for forvaring av faltfuktiga jordprover fran provtagning till
analys

Ammoniumkvéave

Av tabell 1 och figur 1 framgar att ammoniumkvavemangderna var normalt sma i alla an-
vanda jordar: for farska prover i medeltal ca 5 kg NH4-N/ha inom 30 cm djup (jmf. Lindén,
1981b). Generellt sett uppvisade dock de mullrika jordarna (Sunde och Ekhaga) hogre varden
an jordarna med mattligt mullhaltig jord (figur 1). Ammoniumkvaveinnehallet férandrades
inte patagligt vid forvaring av jordarna vid plusgrader (4, 8 och 20°C) upp till 10 dygn i jam-
forelse med omedelbar extraktion av farska prover (dag 0). Bara efter forvaring vid +8° i tre
dagar faststalldes en statistiskt signifikant forandring i form av en minskning med 1,9 kg
NH4-N/ha (p <0,001), vilket skulle kunna tyda pa att ammoniumkvave immobiliserats
och/eller nitrifierats. Aven om kvavemineraliseringen och diarmed bildningen av ammonium-
kvave gar fortare vid hogre temperaturer (se t.ex. Tyler et al., 1959; Harmsen & Kolenbran-
der, 1965; Beck, 1979), tyder de ganska oférandrade vardena pa att eventuellt nybildat am-
moniumkvave snabbt nitrifierats, vilket da istallet paverkat nitratkvavehalterna (se nedan).
Déremot uppkom i jamférelse med omedelbar extraktion (dag 0) av farska prover en tydlig
okning av ammoniumkvévet efter djupfrysning i 10 dygn (p <0,001), fran i medeltal 4,7 kg
NH,4-N/ha vid omedelbar extraktion till 7,2 kg efter djupfrysning. Denna skillnad ligger dock
inom grénsen for godtagbara olikheter mellan metoder (<4 kg N/ha) enligt ovan. Resultaten
kan jamforas med att Lindén (1981a) i 27 djupfrysta jordprover i genomsnitt fann 3,4 % mer
ammoniumkvave &n efter omedelbar extraktion av motsvarande farsk jord. Storre ammoni-
umkvavemaéangder efter djupfrysning kan som namnts ha att géra med sénderspréangning av
organiskt material, bl.a. mikroorganismceller, varefter proteiner och &ven andra substanser
kan ha kommit ut i extraktet och vid analys faststéllts som 6kade ammoniumkvavehalter.
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Tabell 1. Inverkan pa mineralkvéaveinnehallet i jord av olika metoder att lagra jordprover i
faltfuktigt tillstand, kg N/ha beraknat for ett 30 cm djupt matjordsskikt. Medeltal for fem jor-
dar fran Uppland. "Medeltalets avvikelse fran farska prover” avser medeltal for behandlingen
ifrdga minus medeltal for farska prover. De enskilda jordarnas varden framgar av figur 1.
Table 1. Effects on the contents of soil mineral nitrogen of different treatments for storage of
field-moist soil samples, kg N/ha calculated for a 30-cm topsoil layer. Averages of five soils
from the province of Uppland. The values of the individual soils are given in Figure 1.

*) Medeltalets avvikelse fran farska prover = Average of the treatment in question minus the
average of fresh soils.

Jordprovernas ursprung samt jordart och mullhalt
Origin of the soil samples and Swedish notations for soil type and humus content

Kungsangen |  Kungséngen Il Hammarby Sunde Ekhaga
mmh SL mmh ML mmh SML mr g ML mr SL
Provbehandling Ammonium-N Am-  Nitrat-N Nitrate-N Summa ammonium-

och -forvaring monium-N och nitrat-N Sum
samt dag for ex- Medeltal Medel- Medeltal Medel- Medeltal Medel-
traktion Average taletsav-  Average talets av- Average talets av-
Sample treatment vikelse vikelse vikelse
and storage, and fran farska fran farska fran farska
day of extraction prover* prover* prover*
A. Farska prover, 47 24,5 29,2

Fresh samples,

dag day O
B. Frysta prover, 1,2 2,4 23,6 -0,9 30,8 15

Frozen samples,

dag day 10

Lagring av prover vid:
Storage of samples at:

C. +4° dag day 3 3,8 -1,0 24,1 -0,4 27,9 -1,4
D. +4°, dag day 6 52 0,4 26,6 2,1 31,7 2,5
E. +4° dag day 10 4,4 -0,4 27,9 3,4 32,2 3,0
F. +8° dag day 3 2,9 -1,9 21,5 -3,0 24,4 -4,9
G. +8° dag day 6 50 0,3 26,4 1,9 31,4 2,1
H.+8° dagday10 43 -0,5 29,5 5,0 33,8 45
. +20°, dag day 3 4,0 -0,8 26,2 1,7 30,1 0,9
J. +20°, dag day 6 51 0,3 29,6 51 34,7 55
K.+20° dagday10 52 0,5 36,5 12,0 41,8 12,5

Nitratkvave

Nitratkvavehalterna varierade starkt jordarna emellan (figur 1). Mest inneholl de mullrika
jordarna fran Sunde och Ekhaga: i storleksordningen 45 och 60 kg NOs-N per ha inom 0-30
cm enligt analys av bade farska och djupfrysta prover. Dessa hoga varden kan ses mot bak-
grund av att proverna hade tagits ut i slutet av april. Fram till dess kan en hel del mineralise-
rat kvave ha anhopats i dessa jordar (under hosten och efter vintern). De andra jordarna
(Kungséngen I, Kungséangen Il och Hammarby) inneholl sma mangder nitratkvave: 5, 7 re-
spektive 2 kg NOs-N per ha i bade farska och frysta prover.
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Figur 1. Inverkan pa mineralkvaveinnehallet i jord av olika metoder att lagra jordprover i falt-
fuktigt tillstand, kg N/ha beréknat for ett 30 cm djupt matjordsskikt. De provtagna jordarna
harstammade fran Uppland. Varje angivet varde utgér medeltal for tva parallella prover.
Mérk att delfigurernas skalor varierar.

Figure 1. Effects on the soil mineral nitrogen contents of different treatments for storage of
field-moist soil samples, kg N/ha calculated for a 30-cm topsoil layer. The sampled soils
originated from the province of Uppland. Each given value refers to the average of two par-
allel samples. Notice that the scales of the individual figures vary.

Djupfrysning (till dag 10) eller férvaring av proverna vid +4°C till dag 3 paverkade inte nit-
ratkvavehalterna patagligt i jamférelse med omedelbar extraktion av farsk jord (p >0.05), se
tabell 1 och figur 1. Resultatet efter frysforvaring kan jamforas med att Lindén (1981a) i
genomsnitt for 27 djupfrysta jordar faststallde 7,5 % mer nitratkvave &n efter omedelbar ex-
traktion av farsk jord. Markligt nog minskade méngderna nitratkvave med 3 kg N/ha vid for-
varing vid +8°C i tre dagar, vilket som namnts ocksa skedde med ammoniumkvavet i alla jor-
dar (tabell 1 och figur 1). En antydan till sddan minskning finns dven vid lagring vid +20°C i
tre dagar. Aven om dessa skillnader i jamforelse med omedelbar extraktion av farsk jord inte
var statistiskt signifikanta, kan en viss nettoimmobilisering av kvéve tdnkas ha uppkommit
till foljd av nedbrytning av t.ex. rétter och andra véxtrester i jordproverna.

Vid forvaring i +4°C och +8°C fram till dag 6 bdrjade en svagare 6kning av nitratkvavet att
markas (p = 0,011 resp. 0,009). Dag 10 faststalldes vid dessa bada temperaturer ett tillskott pa
i genomsnitt 3 resp. 5 kg NO3-N per ha berdknat for 0-30 cm djup (p <0,001 resp. <0,001).
Snabbast steg méangderna nitratkvave naturligt nog vid forvaring i +20°C, med 6kningar mot-
svarande i medeltal 5 och 12 kg NO3-N per ha fram till dag 6 och dag 10 (p <0,001 resp.
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<0,001). I de mullrika jordarna och den mattligt mullhaltiga fran Kungséangen Il uppkom vid
+20°C okningar med 15-20 kg/ha fram till dag 10. Kriteriet for godtagbar skillnad (<4 kg
N/ha) i nitratkvavemangd klarades inte vid lagring vid +20°C i 6-10 dygn, och vid +8°C torde
forvaring bara vara méjlig i nagra fa dagar.

Summa ammonium- och nitratkvave (mineralkvave)

Eftersom ammoniumkvavet inte forandrades ndmnvart vid forvaring i plusgrader (+4, +8 och
+20°C), avspeglar summan av ammonium- och nitratkvave (dvs. mineralkvave) i stort sett
nitratkvavets forandringar. Patagligare kningar av mineralkvavesumman jamfort med ex-
traktion av farska prover uppkom vid forvaring i +4°C och +8°C bara efter 10 dagar

(p = 0,058 resp. 0,006), se tabell 1 och figur 1. Vid +20°C erholls efter 6 och 10 dagar i
medeltal tillskott pa 5,5 resp. 12,5 kg NH;-N+NO3-N per ha inom 30 cm djup (p <0,001 resp.
<0,001). Sa stora forandringar kan inte anses godtagbara for saker utvardering enligt det
namnda kriteriet (<4 kg N/ha). Resultaten kan jamforas med att Scharpf (1977) faststallde
oférandrade mineralkvavemangder vid forvaring vid ca +2°C i tre dagar, men inom tva
veckor uppstod 6kningar av nitratkvavet motsvarande upp till ca 10 kg N/ha (0-60 cm djup).

Av tabell 1 framgar, att mineralkvavemangderna efter djupfrysning 6versteg vérdena vid
omedelbar analys av farska prover med i medeltal bara 1,5 kg N/ha, och 6kningen var inte
statistiskt signifikant. Detta &r gott och vél inom gransen for godtagbar skillnad (<4 kg N/ha).
For enskilda jordar uppgick de storsta och minsta forandringarna till +4,0 kg respektive +0,7
och -0,7 kg N/ha. Som jamforelse kan namnas att Esala (1994 och 1995), i relation till ex-
traktion av farsk jord, inte fann nagon statistiskt signifikant 6kning av mangderna ammo-
nium- och nitratkvave i frysta jordprover, som extraherades med borjan i fruset tillstand.

Konsekvenser av olika satt att forvara jordprover, som halls i bibehallet faltfuktigt tillstand
I jamforelse med omedelbar analys av farsk jord medforde djupfrysning eller férvaring av
jordprover vid +4 och +8°C i 3-6 dagar samt vid +20°C i 3 dagar i allméanhet bara sma eller
ganska sma forandringar (1,5-5 kg N/ha, saval 6kningar som minskningar) av de samman-
lagda méangderna ammonium- och nitratkvave. Satts innehallet av mineralkvave i akerjord i
relation till de kvdveméangder som vanliga jordbruksgrddor brukar ta upp under vaxtsasongen
(mestadels i storleksordningen 100-250 kg N/ha) eller till normalt tillférda godselkvavemang-
der, ar avvikelserna av ringa betydelse. Forvaring vid +8°C i fler &n tre dygn torde dock vara
vansklig.

Experiment 2: Bestimning av mineralkvave i mulljordar

Prover fran 0-30 cm djup i organogena jordar pa totalt 11 akerfalt i Narke och Uppland an-
vandes i denna delundersokning (tabell 2). I medeltal inneh6ll detta matjordsskikt drygt 60 %
organiskt material (tabell 2). Pa fyra av falten, belagna i Narke, togs som namnts &ven alvpro-
ver (30-60 och 60-90 cm djup) ut, sa att sasmmanlagt 19 jordprover kom att inga i studien. |
dessa organogena jordar avtog mullhalten nedat i markprofilen (tabell 2). | matjordsskiktet
(0-30 cm) i markprofilerna fran Narke fanns i storleksordningen 30 ton totalkvéve per ha,
medan mangderna minskade nedat i alven. Da volymvikterna inte var kanda for alla de un-
dersokta organogena jordarna, har analysvardena (tabell 3) angivits i mg N/100 g jord (ts).
Vid jamforelse av analysresultaten for de bada behandlingarna A (omedelbar extraktion av
farska jordprover) och B (djupfrysning i sju dygn) skall det beaktas, att extrakten i det férra
fallet forvarades vid +4°C i sju dagar fram till analysen.
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Tabell 2. Mulljordar anvanda for att studera inverkan av djupfrysning av jordprover pa hal-
terna ammonium- och nitratkvave i dessa jamfort med omedelbar extraktion av farsk jord.
Jordproverna fran Narke harstammade fran akerfalt i Kvismardalen, dér prover togs ut skikt-
vis i marken (0-30, 30-60 och 60-90 cm). Proverna fran Uppland avser enbart 0-30 cm djup.
Table 2. Organic soils used for investigations of the effect of deep-freezing soil samples on
their concentrations of ammonium and nitrate nitrogen in comparison with immediate ex-
traction of fresh soil. The soil samples from the province of Narke originated from the Kvis-
mar Valley, where samples were taken layer-wise in the soil (0-30, 30-60 and 60-90 cm soil
layers). The samples from Uppland only refer to 0-30 cm.

Jordar Soils Markdjup, cm Mullhalt, % av ts Total-N, ton/ha
Soil layer, cm Humus content, % of Total N, tons/ha
DM

Barsta 1, Narke 0-30 67 29,0
30-60 67 14,2
60-90 17 7,8

Bérsta 2, Narke 0-30 56 36,3
30-60 18 16,4
60-90 4 4,2

Ytterby, Narke 0-30 58 30,5
30-60 11 9,8
60-90 2 1,9

Nynés, Narke 0-30 56 28,8
30-60 33 13,4
60-90 9 11,7

Skarfalten, Uppland 0-30 25

Hogby, Uppland 0-30 95

Laby, Uppland 0-30 71

Knutby, Uppland 0-30 62

Funbo-Lovsta 1, 66

Uppland 0-30

Funbo-Lovsta 2, 66

Uppland 0-30

Funbo-Lo6vsta 3, 55

Uppland 0-30

Medeltal (0-30 cm djup) 62

Average (0-30 cm soil layer)

Ammoniumkvéave

Tabell 3 och figur 1a visar att ammoniumkvéavevardena i extrakten fran de farska mulljords-
proverna (extraherade dag 0) i genomsnitt blev hogre an i extrakten fran djupfrysta prover (p
<0,001): i medeltal 21,5% hogre enligt relativtalen i tabell 3. De forra extrakten lagrades i sju
dygn, varefter de analyserades samtidigt med extrakten av fryst jord. Om ammoniumkvave-
mangden i ett visst jordlager uppgar till 10 eller 40 kg N/ha enligt bestamning efter extraktion
i fruset tillstand, skulle 21,5 % avvikelse for farsk jord medfora varden pa 12 respektive 49
kg N/ha. | det senare fallet Overstiger skillnaden i jamforelse med frysta prover det angivna
kriteriet for sdker tolkning (skillnad <4 kg N/ha) alltfor mycket. Ammoniumkvéavemangder
om 10 kg N/ha i ett 30-cm-skikt kan sdgas tillhora det vanliga, medan forrad pa 40 kg eller
annu mer ar sallsynta i icke kvavegodslade organogena akerjordar i Sverige. Troligen ater-
finns de bara i markskikt under eller néra grundvattenytan, i kombination med laga pH-var-
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den (jmf. figur 3 och Lindén, 1981b). Enligt figur 2a kan ammoniumkvavevardena for farsk
jord i ndgon man tyckas avvika i tilltagande grad fran full 6verensstaimmelse med fryst jord
(dvs. avvikelse fran linjen for y = x) ju hogre halterna blir, men de procentuella avvikelserna
var storst vid laga ammoniumkvavehalter.

Tabell 3. Inverkan pa mineralkvavemangderna (mg N/100 g jord som ts) genom djupfrysning
av faltfuktiga mulljordsprover vid ca -20°C i sju dygn och efterfoljande extraktion med bor-
jan i fryst tillstand, i jamforelse med omedelbar extraktion av farska jordprover. Jordarna har-
stammade fran mulljordsakerfalt i Narke och Uppland (se tabell 2). Varje varde utgor medel-
tal for tva parallella prover. P-vardena avser forekomst av statistiskt signifikanta skillnader
mellan resultaten for farska och frysta jordprover.

Table 3. Effect on the amounts of soil mineral nitrogen (mg N/100 g of dry soil) of deep-
freezing field-moist peat soil samples at ca. -20°C for 7 days and nights and subsequent ex-
traction starting in frozen state, in comparison with immediate extraction of fresh soils. The
samples used originated from cultivated organic soils in the provinces of Narke and Uppland
(Table 2). Each given value refers to the average of two parallel samples. P values refer to
statistically significant differences between results for fresh and frozen soil samples.

Jordar Markskikt Farska jordprover Frysta jordprover
Soils Soil layer Fresh soil samples Frozen soil samples
NH;-N + NH;-N +
(Cm) NH-N NOs-N NOs-N NH4-N NOs-N NOs-N
Bérsta 1 0-30 1,38 7,74 9,12 0,93 7,32 8,25
30-60 2,50 15,44 17,94 2,24 15,16 17,39
60-90 1,02 1,96 2,98 0,94 1,91 2,85
Bérsta 2 0-30 3,19 0,08 3,26 2,88 0,03 2,90
30-60 0,11 2,54 2,65 0,09 2,37 2,46
60-90 0,26 0,51 0,76 0,26 0,51 0,77
Ytterby 0-30 2,04 1,75 3,78 1,64 1,54 3,18
30-60 0,08 1,34 1,42 0,13 1,28 1,41
60-90 0,06 0,33 0,38 0,12 0,34 0,46
Nynds 0-30 2,67 1,35 4,02 2,14 1,05 3,19
30-60 0,59 3,48 4,07 0,56 3,40 3,95
60-90 0,90 3,69 4,59 0,81 3,60 4,41
Skérfalten  0-30 6,41 2,56 8,96 4,99 1,83 6,81
Hogby 0-30 0,09 0,19 0,28 0,08 0,21 0,28
Laby 0-30 0,55 1,41 1,96 0,33 1,53 1,86
Knutby 0-30 0,96 2,31 3,27 0,66 2,39 3,04
Lovsta 1 0-30 0,73 4,01 4,74 0,30 3,86 4,16
LOvsta 2 0-30 2,09 2,64 473 1,95 2,41 4,35
Lovsta 3 0-30 2,27 3,37 5,64 1,97 3,31 5,28
Medeltal Average 1,47 2,98 4,45 1,21 2,84 4,05
Rel.tal (farska prover = 100) 82,5 95,3 91,1
Relative value (fresh samples = 100)
Rel.tal (frysta prover = 100) 121,5 104,9 109,9
Relative values (frozen samples = 100)
P-varde P value <0,001 <0,001 <0,001
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a) Ammoniumkvéave, mg/100 g jord soil (n =19) b) Nitratkvave, mg/100 g jord soil (n =19)
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Figur 2a-c. Inverkan av frysforvaring (i sju dygn) av faltfuktiga mulljordsprover, extraherade
med borjan i fryst tillstdnd, pa halterna ammonium- och nitratkvave samt summan dérav
(mineralkvave), jamfort med omedelbar extraktion av farska jordprover. Jordarna hérstam-
made fran akerfalt med mulljord i Nérke och Uppland (se tabell 2). Varje véarde (mg N per
100 g torr jord) utgor medeltal for tva parallella prover.

Figure 2a-c. Effect of deep-freezing field-moist organic soil samples for seven days and
nights, with extraction starting in frozen state, on the concentrations of ammonium and nit-
rate nitrogen and their sums (soil mineral nitrogen), in comparison with immediate extrac-
tion of fresh soil samples. The soils used originated from cultivated peat soils in the pro-
vinces of Narke and Uppland (Table 2). Each given value refers to the average of two par-
allel samples.

Nitratkvave

Overensstammelsen mellan resultaten for extrakt av farsk och fryst jord blev mycket god vad
galler nitratkvavet (tabell 3). Detta visas ocksa av den ringa avvikelsen fran linjen for x =y i
figur 2b, men det finns likval en statistiskt signifikant skillnad mellan behandlingarna (p
<0,001). Av relativtalen i tabell 3 framgar att nitratkvavehalterna i medeltal blev 4,9 % hogre
I extrakten av farsk jord. For ett visst jordlager med 10 och 40 kg NOs-N per ha enligt analys
efter extraktion av fryst jord skulle en sadan avvikelse for extrakt av farsk jord medfora

varden pa 10,5 respektive 42 kg NO3z-N/ha. En skillnad pa 4,9 % skulle darmed inte forsvara
tolkningen av resultaten enligt det angivna kriteriet for séker analys (skillnad <4 kg N/ha).
Den procentuella avvikelsen mellan behandlingarna blev storst vid laga nitratkvavevarden
och hade d&drmed mindre praktisk betydelse.
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Summa ammonium- och nitratkvave (mineralkvave)

Som kunde forvéntas blev dverensstammelsen mellan farsk och fryst jord for summan av
ammonium- och nitratkvéve ett mellanting mellan motsvarande resultat for vart och ett av de
bada kvaveslagen. Salunda blev enligt relativtalen i tabell 3 mineralkvaveméangderna i
medeltal 9,9 % hogre for extrakt av farsk jord (p <0,001). Fér mangder pa 10 och 40 kg N/ha
i ett visst jordlager enligt analys av fryst jord skulle en sadan avvikelse for extrakt av farsk
jord medfora analysvéarden motsvarande 11 respektive 44 kg N/ha. Dessa avvikelser skulle
knappast forsvara tolkningen av resultaten enligt det angivna kriteriet for séaker analys (skill-
nad <4 kg N/ha) utom vid forhallandevis stora mineralkvavemangder.

Efter extraktionen av farsk mulljord forvarades ju extrakten vid +4°C i sju dagar, varefter
sjalva bestdamningen av ammonium- och nitratkvéve utférdes samtidigt, vad géller extrakten
fran bade farsk och fryst jord. I bedémningen av resultaten efter extraktion av farsk jord kan
en viss inverkan tankas ha uppkommit till féljd av lagringen av extrakten. Detta kunde vara
en forklaring till de hogre vérdena efter analys av farsk mulljord i denna undersokning. Efter
extraktion med 2M KCI anses dock filtrerade extrakt sasom har generellt vara stabila under
flera manader, om de lagras vid laga temperaturer (Bremner & Keeney, 1966; Selmer-Olsen
etal., 1971; Nelson & Bremner, 1972). Resultaten tyder dock pa att extrakt av organogena
jordar bor analyseras direkt, utan lagring.

De undersokta mulljordarna provtogs pa senhdsten. Halterna ammoniumkvave i mulljords-
profilerna fran Kvismardalen (Barsta 1, Bérsta 2, Ytterby och Nynas, se tabell 3) motsvarade
15-44 kg och 28-53 N/ha inom 0-30 cm respektive 0-90 cm djup enligt berdkningar baserade
pa farska jordprover samt aktuella vattenhalter och volymvikter i jordarna (data ej redo-
visade). Nitratkvdveméangderna uppgick enligt samma berakningar till 14-84 och 65-187 kg
N/ha inom 0-30 respektive 0-90 cm djup. Summa ammonium- och nitratkvave inom 0-90 cm
utgjorde 93-226 kg N/ha. Dessa kvaveforrad visar, att de undersokta mulljordarna innehdll
betydligt stérre ammonium- och nitratkvdvemangder & man normalt finner i fastmarksjordar
pa senhosten (jmf. Lindén, 1981b) och aven i jamforelse med de matjordar (0-30 cm) som
redovisats i tabell 1. Under senhdsten brukar fastmarksjordar pa gardar utan djurhallning
vanligen innehalla i storleksordningen 30-50 kg mineralkvéve per ha inom 0-90 cm djup efter
strasad (Lindén, 1987; Lindén et al., 1992). Med mineralkvaveforrad i mulljordar i storleks-
ordningen 100-200 kg N/ha (0-90 cm) skulle 9,9 % avvikelse vid analys, sasom efter lagring
av extrakt av farska jordprover enligt ovan, kunna fa viss betydelse for tolkning av analys-
resultaten eller vid jamférelse med andra jordar.

Konsekvenser av olika satt att forvara mulljordsprover

Omedelbar extraktion av farska prover av organogen jord och efterféljande lagring av ex-
trakten i sju dygn vid +4°C gav visserligen hdgre ammonium- och nitratkvavevarden an ex-
traktion av frysta prover, som hallits frusna anda fram till tillsatsen av extraktionslosningen 2
M KCI , men i allménhet blev dverensstdammelsen godtagbar enligt kriteriet for saker analys
(skillnader <4 kg N/ha). Det kan som namnts ténkas att forvaringen av extrakten medverkade
till de hogre analysvardena efter extraktion av farsk mulljord. F6r bedomningar i faltforsok
och praktiskt jordbruk av mulljordars kvavetillgang i relation till exempelvis grédornas
kvavebehov synes bada behandlingssatten kunna ses som likvardiga alternativ, men for
sékerhets skull bor extrakten analyseras direkt utan forvaring.
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Experiment 3: Mineralkvave i marken (0-90 cm) i en organogen jord vid Finnsholmen,
Vastmanlands lan — inverkan av kylférvaring av prover jamfért med djupfrysning
Kvévevardena for jorden vid Finnsholmen i tabell 4 (mg N/100 g jord som ts) kan jamféras
med analyserna av andra mulljordsprover i tabell 3. Eftersom det kan vara svart att bedoma
innebdrden av varden i mg N/100 g jord, har resultaten &ven réknats om till kg N/ha skiktvis i
marken med hansyn till provernas vattenhalter och till volymvikter faststallda enligt ovan.

Raknat i kg N/ha (figur 3) synes méngderna ammoniumkvave i skikten 0-30 och 30-60 cm i
jorden fran Finnsholmen dverensstdmma med det normala for akerjordar, av svenska erfaren-
heter att doma (jmf. Lindén, 1981b). Daremot var de anmarkningsvart stora pa djupet 60-90
cm, dar det i svenska fastmarksjordar bara brukar aterfinnas nagot eller ndgra fa kg ammo-
niumkvave per ha (jmf. Lindén 1981b). Orsaken kan har vara att ammoniumkvave, som bil-
dats genom kvavemineralisering i en langvarig process, vaskats ned i alven men dér inte nitri-
fierats pa grund av det laga pH-vardet (tabell 4). Vidare torde mineraliserat kvave pa detta
djup ha forblivit i ammoniumform. Liknande forhallanden med mycket stora méangder
ammoniumkvéave fann Lindén (1981b) pa 150-200 cm djup i en lerjord i Uppland med patag-
ligt gyttjeinnehall pa denna niva. Detta jordlager befann sig inom grundvattenzonen. I de fyra
mulljordsprofiler fran Kvismardalen som redovisats i tabell 3 minskade daremot ammonium-
kvavehalterna med djupet i marken i likhet med fastmarksjordar. | markprofilerna pa de or-
ganogena jordarna bade vid Finnsholmen och i Kvismardalen fanns forhallandevis hoga nit-
ratkvavehalter.
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Tabell 4. Markegenskaper i jordprofilen pa en organogen jord vid Finnsholmen, Harbo
socken i Vastmanlands lan samt inverkan pa halterna ammonium- och nitratkvave och sum-
man darav (mg N/100 g jord som ts) av kylforvaring av jordprover (+6°C) i 0, 2, 4, 7 och 11
dygn i jamforelse med fryslagring (-20°C) i 11 dygn. Férvaringstiden 0 dygn motsvarar
omedelbar extraktion av farska prover (dag 0). Varje varde utgor medeltal for tva parallella
prover.

Table 4. Soil properties in the soil profile of an organic soil at Finnsholmen, Harbo in the
county of Vastmanland and effects on the concentrations of ammonium and nitrate nitrogen
and their sums (mg N/100 g of dry soil) of cold-storage (+6°C) for 0, 2, 4, 7 and 11 days and
nights, compared with deep-freezing for 11 days and nights. The storage time of 0 days and
nights corresponds to immediate extraction of fresh soil samples (day 0). Each given value
refers to the average of two parallel samples.

Markdjup Soil layer ~ 0-30 cm 30-60 cm 60-90 cm
Mullhalt, Humus cont., % 53 15 9
Total-N, ton/ha, tons/ha 28,8 13,4 11,7
pH (H,0) 53 4,2 35
Vol.vikt, Vol.weight, kg/dm® 0,43 0,54 0,59
Markdjup Soil layer 0-30 cm 30-60 cm 60-90 cm

Kvave i jord Soil NHiN  NOs;-N Summa NHsi-N  NOs-N  Summa NH,-N  NOs;-N  Summa

nitrogen Sum Sum

Kylférvaring och dag for extraktion Cold-storage and day of extraction

Dag Day 0 0,62 5,23 585 0,31 2,78 3,09 5,34 2,82 8,16
Dag Day 2 0,65 5,43 6,07 0,42 2,82 3,24 5,36 2,58 7,93
Dag Day 4 0,71 5,66 6,37 0,31 2,91 3,22 5,34 2,59 7,92
Dag Day 7 0,67 6,04 6,71 0,24 3,00 3,23 5,31 2,76 8,07
Dag Day 11 0,54 6,08 6,61 0,14 2,98 3,12 5,57 2,63 8,19
Frysta prover Frozen samples

Dag Day 11 0,78 5,15 593 0,28 3,07 3,34 491 2,70 7,61
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Figur 3. Inverkan pa mangderna ammonium- och nitratkvave samt summan darav (mineral-
kvave) av kylforvaring (+6°C) av prover fran en organogen jord vid Finnsholmeni 0, 2, 4, 7
och 11 dygn i jamforelse med fryslagring (-20°C) i 11 dygn. Forvaringstiden 0 dygn motsva-
rar omedelbar analys av farska prover (dag 0). Vardena i delfigurerna avser kvdvemangder
(kg N/ha) berédknade for olika markskikt (0-30, 30-60 och 60-90 cm) samt summor for hela
djupet 0-90 cm. Varje vérde utgor medeltal for tva parallella prover. Mérk att delfigurernas
skalor varierar.

Figure 3. Effects on the amounts of ammonium and nitrate nitrogen and their sums (mineral
nitrogen) of cold-storage (+6°C) of organic soil samples for 0, 2, 4, 7 and 11 days and nights
compared with deep-freezing for 11 days and nights. The samples originate from Finnshol-
men in the county of Vastmanland. The storage time of 0 days and nights corresponds to im-
mediate extraction of fresh soil samples (day 0). The values of the individual diagrams refer
to amounts of nitrogen (kg N/ha) calculated for different soil layers (0-30, 30-60 and 60-90
cm) and sums for the whole depth (0-90 cm). Each given value refers to the average of two
parallel samples. Notice that the scales of the individual figures vary. Behandling = treat-
ment. Kylforvaring (fram till extraktionsdag) och djupfrysning = Cold-storage (until extrac-
tion day) and deep-freezing. Day = Day. Fryst prov = Frozen sample.

Kylfdrvaring

Vid kylforvaring (6°C) av proverna i 2, 4, och 7 dygn uppstod inga patagligare skillnader (p
>0,05) i mangderna ammoniumkvéve i jamforelse med omedelbar extraktion av farska prover
(dag 0), se tabell 4 och figur 3. Bara vid kylférvaring i 11 dygn uppkom en statistiskt signifi-
kant forandring (p <0,001). Det tycks i stort sett ha ratt jamvikt for ammoniumkvavet med
avseende pa okningar och minskningar i jorden fran de olika skikten i markprofilen 0-90 cm
(figur 3): ca 107 kg N/ha bade dag 0 och efter 7 samt 11 dygn. Mangderna i proverna fran
skikten 0-30 cm och 30-60 cm forblev salunda oférandrade respektive minskade svagt (tabell
4), troligen till foljd av att nitrifikationen i stort sett skett i takt med bildningen av.ammo-
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niumkvave genom mineralisering. | proverna fran 60-90 cm andrades inte heller ammonium-
kvavet patagligt.

Déremot tilltog vid kylférvaring mangderna nitratkvéve i markprofilen som helhet kontinu-
erligt, om &n i liten utstrackning under de fyra forsta dagarna (figur 3). Ett tillskott pa ca 12
kg N/ha faststélldes inom 0-90 cm djup fram till dag 7 och 11 (p = 0,009 resp. 0,043) i jam-
forelse med omedelbar extraktion av farska prover. Dessa 6kningar ar sa pass stora, att skulle
kunna stora tolkningen av vérdena. Inverkan av provforvaringen vid +6°C kan jamforas med
resultaten fran fastmarksjordarna i tabell 1, dar patagligare 6kningar av nitratkvavet samt
summa ammonium- och nitratkvave under lagring av prover vid +4° och +8°C farst uppkom
efter forvaring langre an sex dygn. Okningen av nitratkvévet i den organogena jorden fran
Finnsholmen agde nastan uteslutande rum i proverna fran markskikten 0-30 och 30-60 cm
(tabell 4 och figur 3), medan mangden foga paverkades i proverna fran 60-90 cm djup. Det
senare kan som antytts bero pa att mineraliserat kvave i ammoniumform dar inte nitrifierades
pa grund av det laga pH-vardet (3,5) i jamforelse med ovanliggande jordlager (tabell 4).

Frysférvaring

Efter djupfrysning i 11 dygn faststélldes en praktiskt taget oférandrad méngd nitratkvéve i
markprofilen 0-90 cm: 163 kg N/ha jamfort med 162 kg fore djupfrysningen dag 0, dvs. i
farsk jord (p >0,05). | proverna fran de olika markskikten uppstod bara sma forandringar av
ammonium- och nitratkvavevardena (tabell 4 och figur 3). Salunda uppkom en 6kning av
ammoniumkvavet i jorden fran skiktet 0-30 cm motsvarande 2 kg N/ha genom djupfrysning,
medan vardena i alvskikten avtog nagot. Mangderna nitratkvave uppvisade ocksa sma men
mer oregelbundna 6kningar eller minskningar med djupet efter djupfrysning, och ingen sta-
tistiskt signifikant skillnad fanns jamfort med extraktion av farska prover dag 0. Dessa diver-
gerande resultat i jamforelsen mellan farska och djupfrysta prover &r svara att forklara med
annat &n en delvis slumpméssig variation som har haft foga betydelse for markprofilen i sin
helhet.

Konsekvenser av olika satt att forvara prover av organogen jord

For hela markprofilen 0-90 cm 6kade summan av ammonium- och nitratkvave fran 269 kg
N/ha efter omedelbar extraktion av farsk jord (dag 0) till 273 kg dag 4 samt till ca 280 kg dag
7 och 11 vid kylférvaring (+6°C). Okningen fram till dag 7 och 11 far anses vara alltfor stor
for saker tolkning av resultaten. Efter djupfrysning (-20°C) i 11 dygn erhélls en sammanlagd
kvavemangd pa 264 kg N/ha, saledes ca 5 kg N/ha mindre an i farsk jord (figur 3). Detta kan
i praktiken inte anses forsvara bedomningen av resultaten for hela djupet 0-90 cm. Liksom
for de mulljordsprover som redovisats i tabell 3 synes salunda omedelbar analys av farsk jord
och frysforvaring (utan efterféljande upptining) kunna ses som likvardiga alternativ, och kyl-
forvaring i ndgra fa dagar tycks ocksa vara majlig.

Experiment 4: Studier av frysmalning av frysta prover i jamférelse med upptining

Ammoniumkvéve

Av tabell 5 och figur 4 framgar att i jamforelse med extraktion av farska jordprover 6kade
méangderna ammoniumkvave i medeltal med 4 kg N/ha (beréknat for ett 30-cm-skikt) i de
delprover som tinats upp over en natt (ca 16 timmar) efter frysforvaring (ca -20°C). Okningen
var statistiskt signifikant (p <0,001). I en av fastmarksjordarna (Hammarby) tilltog vardet
med ca 6 kg och i mulljorden (Funbo) med 9 kg N/ha (figur 4). Motsvarande 6kningar efter
extraktion av frysmalda prover, med borjan i fruset tillstand, blev 1,5 kg N/ha i genomsnitt
for alla sex jordarna (p <0,001), varav drygt 2 kg i Hammarby-jorden och drygt 1 kg i mull-
jorden fran Funbo.
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Tabell 5. Inverkan pa méangderna mineralkvéve av extraktion av frysmalda jordprover utan
foregaende upptining, i jamforelse med dels farska samt dels frysta och upptinade prover,
kg N/ha beréknat for ett 30 cm djupt matjordsskikt. Medeltal for sex jordar fran Uppland.
De enskilda jordarnas véarden framgar av figur 4.

Table 5. Effects on the amounts of soil mineral nitrogen of extracting frozen soil samples
ground in frozen state, in comparison with fresh samples and with frozen and thawed sam-
ples, kg N/ha calculated for a 30-cm topsoil layer. Averages of six soils from Uppland. The
values of the individual soils are given in Figure 4. Mull = soil organic matter.

Jordprovernas ursprung samt jordart och mullhalt
Origin of the soil samples and Swedish notations for soil type and humus content

Ekhaga Funbo Kungsangen Saby Hammarby Pustnéas
mr ML M (62 % mull) mmh SL mmh SL nmh mo Sa nmh mo Sa
Provbehandling: Extraktion av Extraktion av frysta Extraktion av frysta

Sample treatment:  farska jordprover och upptinade pro-  och frysmalda pro-
Extraction of fresh  ver Extraction of ver Extraction of

soil samples frozen and thawed  frozen samples
samples ground frozen

Ammoniumkvave Ammonium nitrogen
Medeltal Average 7,6 11,6 9,1
Medelavvikelse fran farsk jord +4,0 +1,5
Average deviation from fresh soil (+52,6 %) (+19,7 %)
Nitratkvave Nitrate nitrogen
Medeltal Average 27,4 36,3 28,9
Medelavvikelse fran farsk jord +8,9 +1,5
Average deviation from fresh soil (+32,5 %) (+5,5 %)

Summa ammonium- och nitratkvave (mineralkvave) Sum of ammonium and nitrate nitro-
gen

Medeltal Average 35,0 47,9 38,0
Medelavvikelse fran farsk jord +12,9 +3,0
Average deviation from fresh soil (+36,9 %) (+8,6 %)
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Figur 4. Inverkan pa mineralkvavemangderna av extraktion av frysmalda jordprover utan
foregaende upptining, i jamforelse med extraktion av dels farska och dels frysta och upp-
tinade prover, kg N/ha beraknat for ett 30 cm djupt matjordsskikt for var och en av sex prov-
tagna jordar fran Uppland (tabell 5). Varje vérde utgér medeltal for tre parallella prover.
Figure 4. Effect on the amounts of soil mineral nitrogen of extracting frozen oil samples
ground in frozen state, in comparison with extraction of fresh samples and with frozen
samples thawed before extraction, kg N/ha calculated for a 30-cm topsoil layer for each one
of six sampled soils from the province of Uppland (Table 5). Each value refers to the average
of three parallel samples.

Nitratkvave

Méngderna nitratkvave blev i medeltal ca 9 kg N/ha stérre i de tinade proverna én efter
omedelbar extraktion av féarsk jord (tabell 5 och figur 4). Skillnaden var statistiskt signifikant
(p <0,001). I jorden fran Ekhaga och Pustnas blev dkningen drygt 12 kg respektive drygt

14 kg N/ha (figur 4). Sadana avvikelser maste forsvara tolkningen av resultaten enligt det an-
givna kriteriet for saker analys (skillnad <4 kg N/ha). Efter frysmalning stannade medel6k-
ningen vid 1,5 kg N/ha, vilket anda innebar ett statistiskt signifikant tillskott (p <0,001). Bara
i jorden fran Pustnas faststalldes patagligt storre bildning av nitratkvéave (4,5 kg mer per ha).

Summa ammonium- och nitratkvave (mineralkvéave)

I jamforelse med extraktion av farsk jord orsakade upptining en statistiskt signifikant 6kning
av summan av ammonium- och nitratkvédve med i medeltal ca 13 kg N/ha (p <0,001), med de
storsta tillskotten pa 15-18 kg N/ha i tre fall (figur 4). Sadana 6kningar ar alltfor stora enligt
det angivna kriteriet for séker analys (skillnad <4 kg N/ha). Efter frysmalning tilltog méang-
derna med genomsnittligt 3 kg NH4-N + NOs-N per ha jamfort med férsk jord (p <0,001),
med en storsta 6kning pa ca 6 kg i sandjorden fran Pustnas.
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Konsekvenser av frysmalning i jamforelse med upptining av fryst jord

Bade upptining och frysmalning av fryst jord gav visserligen upphov till statistiskt signifi-
kanta 6kningar av mangderna ammonium- och nitratkvave. Men frysmalning av jord synes
medfora hdgst mattliga tillskott av ammonium- och nitratkvéve i jamforelse med omedelbar
extraktion av farsk jord och tycks klara kriteriet for saker analys (skillnad <4 kg N/ha). De
frysmalda proverna hade har bevarats i fruset tillstand fran malning till invagning och
omedelbart efterféljande extraktion i 2 M KCI, till att borja med i fryst tillstand. En 6kning
med 3 kg NH4-N+NO3-N per ha inom 0-30 cm djup, vilket i medeltal faststalldes for de sex
jordarna, kan ses som liten i jamforelse med olika grodors normala kvéveupptag och bor
vanligen inte heller &ventyra kvéavebalansrédkningar i odlingssystem med kvave i jord och gro-
dor. Den studerade mulljorden fran Funbo avvek inte fran de fem undersokta fastmarksjor-
darna i detta avseende. Daremot tycks upptining av frysta jordprover éver natten pa en labo-
ratoriebank medfora sa pass stora tillskott av bade ammonium- och nitratkvave, att denna
metod bor undvikas.

Visserligen blev 6kningen av ammoniumkvévet genom frysmalning procentuellt sett ganska
stor (i medeltal 20 %, se tabell 5), men detta maste ses mot bakgrund av de ganska sma for-
raden uttryckt i kg N/ha och den hogst mattliga 6kningen, ocksa i kg N/ha. Esala (1994 och
1995) fann procentuellt &n mer betydande 6kningar av ammoniumkvévet efter frysmalning av
jordprover, medan nitratkvavet foga paverkades. Vidare fann Esala (1994) dkade mangder
nitratkvéve efter upptining av frysta prover. Efter upptining vid +4°C faststallde visserligen
Esala (1995) sma forandringar av ammonium- och nitratkvavet till att borja med, men med
tilltagande forvaring av upptinad jord (mer an fyra timmar) steg nitrathalterna allt mer.

Man kan ju tanka sig att tina frysta jordprover i kylskap 6ver natten istallet for att lagga dem
pa en laboratoriebank, men detta medfor langre upptiningstid, om proverna vager sa mycket
som 1-2 kg eller mer. Sadana jordmangder ar vanliga med hansyn till det antal borrstick (ca
10-25 st.) som krévs for att proverna vél skall representera provtagningsplatsernas kvévetill-
stand. Den stora jordmangden i kombination med upptining genom kylskapsforvaring skulle
forsvara det praktiska provberedningsarbetet, samtidigt som forlangd upptiningstid i kylskap
ju ocksa kan leda till tillskott av mineralkvéve. Vidare ar det som namnts svart att homogeni-
sera kladdiga prover i icke fruset tillstand. Med hansyn till dessa olika problem forefaller
frysmalning vara att foredra.

Som framgatt extraherades jordarna genom skakning dver natten, vilket galler alla experi-
menten 1-4. Esala (1994) fann emellertid att tilltagande tid for extraktion med 2 M KCI (0,5,
1,0, 6,0 och 20,0 timmar) medférde stigande méngder ammoniumkvéave, medan nitratkvavet
bara paverkades i liten utstrackning. Esala (1994) foreslog darfor, att for ammoniumbestam-
ning bor jordprover inte extraheras langre &n 1-2 timmar.

Jamforelse med internationell standard och metoder anvanda i nagra andra lander for
forvaring och homogenisering av jordprover i samband med bestdimning av mineral-
kvave

I dldre litteratur beskrivs torkning av jordprover avsedda for mineralkvavebestdmning som en
m0ojlig metod, men risken &r stor for forhdjda ammonium- och nitratkvavehalter, vilka stiger
med tilltagande torktemperatur, se litteraturdversikt av Lindén (1979, 1981a) och Tan (2005).
Torkning har varit vanlig i USA och Kanada nér det galler nitratanalys for bestdamning av
kvavegddslingsbehovet (Lindén, 1979). | Ukraina torkas for nédrvarande mineralkvéveprover,
som sedan sands till Eurofins i Kristianstad i torrt tillstand for analys (Gustavsson, pers.
medd.). Tan (2005) foreslar for sakerhets skull “omedelbar” analys av fuktiga jordprover.
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Liknande rekommendationer (férvaring av proverna vid 2-4°C i hogst ndgra fa dagar) tillkom
i Vasttyskland redan pa 1970-talet i samband med inférandet av den s.k. Nmi,-metoden for
kvavegddsling (Scharpf, 1977).

Bestamning av jords innehall av ammonium- och nitratkvave beskrivs sedan 2005 i en inter-
nationell standard (ISO 14256-2:2005), som ocksa ingar i svensk standard (SS-1SO 14256-
2:2005). Enligt standarden skall proverna (jord, slam, organiskt avfall m.m.) analyseras sa
fort som mojligt och skyddas mot uppvarmning under provtagningsarbetet. Transporten till
laboratoriet skall genomforas sa, att ingen uppvarmning ager rum. Transport i kyllada anbe-
falls. Om proverna analyseras inom tre dagar, anses det tillrackligt att forvara dem vid +4°C. |
annat fall bor de lagras djupfrysta vid -20°C. Djupfrysning anges méjliggora forvaring i at-
skilliga veckor utan nagon signifikant andring i innehallet av mineralkvave. Nar mineral-
kvave bestams i djupfrysta prover, utgar man i standarden ifran att proverna forst kommer att
tinas upp. Det anges darfor vara fordelaktigt att fore djupfrysningen homogenisera det fuktiga
provet och att da ta ut och frysférvara det delprov som sedan skall extraheras och darmed
inga i analysen. En sadan losning far dock anses opraktisk. Under upptiningen maste tempe-
raturen och tiden hallas under kontroll. Upptiningstiden paverkas ocksa av provets storlek.
Det uppges att djupfrysta prover kan tinas vid rumstemperatur, om de homogeniseras och
extraheras inom fyra timmar efter paborjad upptining. Det anges ocksa vara mojligt med
upptining vid +4°C, men upptiningstiden bor da inte dverstiga 48 timmar. For bestamning av
innehallet av ammonium- och nitratkvave extraheras proverna med 1 M KCI i jord-vatskefor-
héllandet 1:5 vid rumstemperatur (+20°C). Efter skakning i en timme centrifugeras vatskan.
Vattenhalten i det ursprungliga jordprovet bestams i ett delprov efter torkning vid 105°C,
varefter av innehallet av ammonium- och nitratkvéave beraknas i relation till jordens torrvikt.

I Tyskland och Belgien foljer man uppenbarligen anvisningarna i 1ISO 14256 (Jstergaard et
al., 2011). I Tyskland rekommenderas salunda att jordprover forvaras i plastpasar och sedan
laggs i kyllador med fryselement for transport (Schiiltken, 2003). Sker extraktion inom tre
dagar, kan proverna lagras i kylutrymme (4°C). | annat fall djupfryses de. Vid Thuringer Lan-
desanstalt fir Landwirtschaft i Tyskland (Konig & KieRling, 2001; www.tll.de) har en under-
sokning gjorts av olika satt att forvara jordprover avsedda for mineralkvaveanalys. Kylfor-
varing (+4°C) konstaterades har visserligen vara den i praktiken vasentligaste atgarden for att
minimera forandringarna i mineralkvaveinnehallet efter provtagning, men halterna steg na-
turligt nog med tilltagande lagringstid. Det angavs att proverna bor na laboratoriet inom tre
dagar, dven om en viss dkning av mineralkvavet hade faststallts redan dd. Om proverna maste
djupfrysas, rekommenderas upptining vid +20°C under mindre an fem timmar. Djupfrysning
av jordprover avsedda for bestamning av mineralkvave férekommer i Tyskland. Salunda an-
vande sig Henke et al. (2008) av djupfrysning vid insamling av jordprover fran olika delar av
Tyskland, varvid dessa forst kylforvarades i plastpasar under provtagningen och sedan djup-
frystes. Upptiningen dgde rum vid rumstemperatur infor mineralkvévebestamning.

I Danmark fann man i en undersoékning av férbehandling av jordprover avsedda fér mineral-
kvéavebestdmning (Qdstergaard et al., 2011), att det basta &r att analysera proverna snarast efter
uttagning i falt eller efter forvaring i hogst 24 timmar vid 0...+2 °C. Om detta inte & mojligt
bor man forvara proverna nedfrysta tills analys ar mojlig. Efter djupfrysning ansags den béasta
tekniken vara att krossa det frysta provet och extrahera direkt med borjan i fruset tillstand.
Upptining vid rumstemperatur angavs vara en nédlésning pa grund av risk for forhojda var-
den. Aven forvaring i kylskap vid 7 °C i mer 4n 24 timmar befanns ge dkat nitratinnehall, som
bara delvis motsvaras av minskat ammoniuminnehall.
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I Danmark offentliggors varje var kvavegodslingsprognoser, som grundas pa provtagningar
inom det s.k. Kvadratnettet. Detta innefattar ca 850 fastliggande “maleflader” systematiskt
fordelade Gver landet, varav omkring 600 sadana provtagningsytor pa jordbruksmark (se t.ex.
@stergaard, 2010; Dstergaard et al., 2011). Jordprover tas ut i februari, forvaras i kyllador,
djupfryses samma dag och sé&nds med iltransport till laboratoriet, d&r de tas emot i fruset
tillstand dagen darpa och sedan forvaras frysta. Proverna krossas, finfordelas, vags in i fruset
tillstand (100 g jord) och extraheras med 200 ml 1 M KCI genom skakning i en timme.

I den svenska "Forsokshandboken” (www.ffe.slu.se/utbildning/forsokshandbok) forskrivs att
jordprover, som tas ut i jordbruksforsoksverksamheten for bestdimning av mineralkvave, skall
forvaras i forslutna plastpasar efter provtagningen, varefter de snarast djupfryses och forvaras
frysta till dess att analysen utférs. Anvisningar for sjalva analysarbetet beskrivs inte. Vid Eu-
rofins Food & Agros laboratorium i Kristianstad rekommenderas foljande hantering av mine-
ralkvaveprover uttagna vid s.k. kvavekartering och avsedda for kvavegddslingsprognoser pa
enskilda gardar (www.eurofins.se/tjanster/lantbruk/jord): ”Sa snart som mojligt efter provtag-
ningen ska proven frysas in. De helt frusna proven packas ned i en lamplig kartong. Embal-
lera garna med tidningar som isolerar bra.” Proverna sands sedan frusna med Posten eller ett
namngivet speditionsforetag till laboratoriet. Det var vid detta laboratoriums féregangare
Lantbrukskemiska Stationen i Kristianstad (se ovan), som frysmalning forst infordes, men
numera tinar man de frysta proverna (Gustavsson, pers. medd.). For detta placeras de i rums-
temperatur och homogeniseras sa fort de borjar mjukna tillrackligt.

De ovan redovisade, egna undersékningarna bekréftar féreskrifterna i den internationella
standarden ISO 14256-2:2005 och anvisningarna i bl.a. Tyskland om att kylférvaring och
omedelbar eller mycket snar analys av farska prover vore att foredra, men detta ar som dis-
kuterats ytterst séllan mojligt i praktiken i forskning och forséksverksamhet. Enligt de egna
studierna och Esalas (1994 och 1995) undersokningar synes upptining av djupfrysta jordar
inte vara att rekommendera till foljd av risk for forhjda mineralkvéavehalter. Det tycks sa-
ledes vara bast att franga I1SO 14256-2:2005 vad galler anvandning av upptining. | likhet med
forfarandet vid bestamningar av mineralkvave inom ramen for ”Kvadratnettet” i Danmark
synes det vara att foredra att krossa eller frysmala djupfrysta jordprover for homogenisering
av dem samt att sedan vaga in och extrahera jorden med borjan i fruset tillstand.
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Slutsatser

Forvaring vid plusgrader. | samband med jordprovtagning for bestdmning av mineralkvéve
uppkommer fragan hur snabbt proverna maste tas om hand efter provtagningen och hur de
skall forvaras, for att oonskad kvaveomsattning inte skall uppkomma. Resultaten i tabell 1
och figur 1 tyder pa att atminstone nagon dags forvaring av farsk jord vid temperaturer upp
till +20°C ar mojlig. Man bor féljaktligen kunna rakna med godtagbar sakerhet vid bestam-
ningar av mineralkvéve &ven vid provtagning under dagar med normalare sommartemperatu-
rer och under efterfoljande kortare biltransport fran forsoksplatsen, i fall att man inte har
mojlighet att genast forvara proverna vid lag temperatur. Kyllada bor anvandas for sakerhets
skull. Ovan citerade utlandska erfarenheter tyder pa att man bor forvara proverna i kyla redan
fran borjan. 1SO 14256-2:2005 foreskriver kylforvaring genast efter provtagningen.

Frysforvaring. Djupfrysning av fastmarksjordar vid ca -20°C medférde ganska oférandrade
méangder ammonium- och nitratkvave i jamforelse med omedelbar extraktion av farsk jord
(tabell 1 och figur 1) Skillnaderna klarade kriteriet for sdker analys (skillnad <4 kg N/ha). Det
kan visserligen invandas, att djupfrysning orsakade tydliga forandringar i mangderna ammo-
niumkvave, men raknat i kg N/ha har detta generellt sett liten betydelse. Djupfrysning synes
ocksd medge saker forvaring av mulljordsprover (tabell 2 och 4 samt figur 2 och 3). Aven om
forvaring av jordprover vid kylskapstemperatur (ofta definierad som +4°...+8°C) i nagra fa
dagar tycks vara mojlig (tabell 1 och 4 samt figur 1 och 3), ger djupfrysning stérre handlings-
frihet. Forvaras och transporteras proverna i djupfryst tillstand, kan transport, provberedning
och analys utfoéras nér man har bast tid. Inférs dessutom den regeln, att proverna djupfryses
redan samma dag som de tagits ut och att de inte vid nagot tillfalle far tina upp fore provbe-
redning och analys, undviker man risker som missforstand, bristande kunskap och glémska
kan medfora i provhanteringen.

Homogenisering genom upptining eller frysmalning. Forvaras faltfuktiga jordprover vid
plusgrader blir homogeniseringen ofta mycket arbetsam och tidsddande, eftersom detta arbete
ar svart att mekanisera. Detta galler sarskilt om det ar fraga om kladdiga lerjordsprover. Med
djupfrysning och efterféljande frysmalning med kvarn férenklas detta arbete. Nar djupfrysta
prover skall homogeniseras och analyseras, finns annars moéjligheten att tina och sedan
blanda dem. Férutom besvérligt homogeniseringsarbete medfor dock denna upptining risk for
forhojda mineralkvavevarden (tabell 5 och figur 4), vilket som ndmnts &ven faststéllts av bl.a.
Anderson (1981), Svensson (1983, pers. medd.) och Esala (1994 och 1995). Det synes darfor
vara bast att aldrig lata jordproverna tina upp fére homogenisering och tillsats av extraktions-
vatska. Frysmalning forefaller visserligen medfora nagot forhojda halter av ammonium- och
nitratkvave (tabell 5 och figur 4) i relation till omedelbar extraktion av farsk jord, men dessa
forandringar tycks vara forhallandevis sma. De klarar kriteriet for saker analys (skillnad <4
kg N/ha) och &r av liten betydelse jamfort med t.ex. grodornas kvavebehov och brukliga god-
selkvavemingder. Okningarna kan som diskuterats bero pa att frysmalningen krossar och
sonderdelar mikroorganismer och eventuellt &ven andra former av organiskt material, sa att
ammoniumkvave lacker ut i extraktionsvétskan. Vidare medfor frysning i sig sjalvt struktu-
rella fordndringar i jorden, varigenom mikroorganismer, jord och annat material sonderdelas
och nya ytor blottlaggs for mikrobiell aktivitet. Foljderna darav tycks dock kunna motverkas
om man undviker upptining av jorden efter frysmalningen.

Frysmalning synes saledes vara en jamforelsevis saker metod, som ocksa underlattar arbetet
genom att den malda, &nnu frusna jorden som ndmnts mojliggdor snabb invégning, omedelbart
foljd av extraktion. Anvandning av frysmalningskvarn underlattar ocksa standardisering av
homogeniseringen, sa att denna blir lika effektiv for alla prover. Genom inférandet av frys-
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malningen har mojligheten 6ppnat sig att skapa en latthanterlig, obruten "fryskedja” fran in-
frysning av uttagna jordprover, tills det finns tid att analysera dem.

Kontrollbestamning. Ibland misstanks slumpartade analysfel vid bestdimning av ammonium-
och nitratkvéve i jord. Da behdvs en séker kontrollbestamning. Halls de frysmalda proverna i
fruset tillstand tills de ater laggs in for frysforvaring, borde majligheter finnas for sakrare
ombestdmning av resultaten &h om proverna forvaras vid plusgrader under hela lagringstiden
eller om frysta prover tinas upp infér homogeniseringen och den forsta extraktionen samt
darefter fryses igen.

Arbetsgang fran provtagning till analys. De jordprover som anvants i undersokningarna
representerade mycket skilda jordarter och mullhalter, och de inneh6ll ammonium- och nit-
ratkvavemangder av skiftande storleksordning. Studierna tacker darfor ett brett spektrum av
jordarts- och mineralkvaveforhallanden i akermark. Resultaten tyder pa att prover av organo-
gen jord kan hanteras pa samma satt som fastmarksprover, men for sakerhets skull bor ex-
trakten analyseras direkt utan forvaring. For hantering av jordprover efter provtagning samt
under transport, forvaring och homogenisering foreslas foljande arbetsgang pa basis av de
ovan redovisade studierna, refererade undersokningar och mangariga erfarenheter av mine-
ralkvavebestamning vid Avdelningen for vaxtnaringsléra och dess efterféljare.

e Vid provtagningen stoppas jordproverna sa fort som majligt i plastpasar och forsluts
bl.a. for att forhindra vattenavgang. Lagg pasarna snarast i en kyllada med lock och un-
der provtagningsarbetet for att motverka uppvarmning och stegrad mikrobiell aktivitet.
Stall 1adan i skugga, om vadret ar soligt och varmt, sa att jorden inte utsatts for stark
uppvarmning. Lagg garna fryselement i 1adan vid risk for uppvarmning.

e Forvara fyllda kyllador i skugga utomhus under faltarbetet istallet for att stalla in dem i
en soluppvarmd bil. Under langre transporter i varmt vader fran provtagningsplatsen ar
det en fordel om provladorna técks 6ver och om bilen &r luftkonditionerad, sa att upp-
varmning av proverna motverkas.

e Frys helst in jordproverna redan samma dag som de tagits ut. Ett undantag kan vara om
analysen ar bradskande och proverna genast sands till ett laboratorium. Da bor de dock
transporteras i kylt tillstdnd (hogst +4°C), t.ex. med en speditionsfirma som utfor kyl-
transporter. Frysta prover kan sandas med frysbil till laboratoriet. Dar skall de genast
tas om hand, sa att de inte gléms bort med risk att jordproverna tinar. Principen for
provberedning, invagning och extraktion ar sedan, att jorden halls i fruset tillstand hela
tiden fram till dess att extraktionsvatskan har till tillsatts.

e | samband med provberedningen tas proverna inte ut fran frysforvaringen forran i det
6gonblick da de skall frysmalas. Fore frysmalning krossas stora jordklumpar till mindre
stycken med en storre hammare e.d. for att underlatta malningen (figur 6 och 7, bilaga
1). Provet slas da sonder liggande inne i en plastpase for att undvika att jord stanker sa
att delar av provet kan ga forlorade. Ju kallare de frusna proverna ar, desto effektivare
sker malningen. Sankning av temperaturen till ca -30°C gor proverna “’sprodare” och
darmed lattare att frysmala. Vid malning med ett mellanrum pa 5-10 mm mellan rivhjulet
(med dess rivplattor) och luckans innervagg bildas av lerjordsprover jordfragment med
5-10 mm @ och mindre (figur 10, bilaga 1). Sandjord blir mer finmald. Det tar vanligen
bara ett antal sekunder tills ett prov ar malt. Efter malningen ar emellertid jordprovet
normalt inte tillrackligt homogent. Darfor blandas jorden ytterligare fér hand och laggs i
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en plastpase, men detta moment kan ocksa utféras med en sarskild roterande blandare
(figur 11, bilaga 1). Vag efter malningen genast in den frysmalda jorden for att férhindra
upptining eller lagg tillbaka jordpasen i frysutrymmet tills invagning kan ske.

Det finns stallskruvar éverst pa rensluckan. Med dem kan luckan regleras, sa att avstan-
det fran denna till det rivhjulet kan andras efter 6nskemal om finhetsgrad vid malningen.

e V&g in en lamplig mangd fryst jord for extraktion i en plastflaska, som sedan forsluts med
lock. Tillsatt genast extraktionsvatskan 2 M KCI (innan upptining sker). Detta kan ske i
jord-vatskeforhallandet 1:2,5 (t.ex. 100 g faltfuktig jord och 250 mL KCI-l6sning eller
40 g och 100 mL). Den storre jordmangden kan valjas om de frysmalda jordfragmenten
ar relativt stora, eftersom man med mer invagd jord battre tacker variationen i ur-
sprungsprovets innehall av mineralkvéve. Ett separat delprov tas samtidigt ut for vat-
tenhaltshestamning genom torkning vid 105°C. Harefter l4ggs plastpasen med resterande
jord genast tillbaka i frysen, sa att oonskade forandringar i mineralkvaveinnehallet mot-
verkas, om kontrollbestamning senare behdver goras.

e Under extraktionen finns risk att lerklumpar inte sénderdelas och dispergeras helt om
skaktiden &r for kort, &ven om skakning sker i en s.k. rundskak (med t.ex. 15 varv/minut).
Extraktion dver natten underlattar fullstandig dispergering, men Esala (1995) papekar
att detta kan medfora forhéjda ammoniumkvavevarden. Extraktion genom skakning under
loppet av 1-2 timmar tycks darfor vara sékrast. I den internationella standarden I1ISO
14256-2:2005 anges en timmes skaktid. Efter filtrering av extrakten kan dessa enligt refe-
rerade undersokningar forvaras en langre tid utan risk fér forandringar i mineralkvéve-
innehallet. For sakerhets skull forvaras dock extrakten nara 0°C fram till analys. Centri-
fugering kan lampligen ersétta filtrering (Jstergaard et al., 2011).
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Bilaga 1
Beskrivning av arbetsgangen vid frysmalning av jordprover avsedda
for mineralkvavebestamning

Omslagsbild:

Frysmalningskvarn (h6jd: 50 cm) i det tidigare laboratoriet vid Avdelningen for vaxtnarings-
lara och markbiologi, Institutionen for mark och miljo, i februari 2009. Kvarnens frontlucka
(renslucka) ar stangd vid malning, da fryst jord uppifran trycks ned vertikalt genom trumman
och krossas av 80 “rivplattor” (skar av hardmetall) pa ett roterande “rivhjul” (vals med 15 cm
@, varvtal ca 700 rpm), som drivs av en elmotor (1,1 kW). Under malningen passerar jorden
mellan valsen och den stangda rensluckan, med insida av hardstal. Avstandet mellan valsen
och luckan &r instéllbart for reglering av malningens finhetsgrad och déarmed de malda jord-
fragmentens storlek. Minskat avstand ger mindre jordfragment. Det malda och homogenise-
rade provet kommer ut i en behallare under rivhjulet (utrymme hér dolt bakom den Gppna
luckan). Provbehallaren dras ut vid tdmning. Nar rensluckan ar 6ppnad, omojliggor en saker-
hetsbrytare ofrivillig start av motorn.

Cover:

Picture of the mill constructed for grinding frozen soil samples. The front door of the mill is
closed during grinding. The frozen soil sample is pressed down through a vertical conduit
and is then dashed by 80 grating edges (made from hard steel) on an roller (15 cm @, ca. 700
rpm) driven by an electric motor (1.1 kW). During grinding, the soil passes between the
roller and the closed front door. The distance between the roller and the door is adjustable
for regulating the size of the ground soil pieces. The ground and homogenised sample is then
collected in a box (hidden behind the open door) under the roller. For clearing, the box is
pulled out.
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Figur 5. Exempel: Djupfryst jordprov som forvarats i plastpase. Proverna brukar besta av ca
10-25 borrstick och véaga 1-2 kg eller mer.

Figure 5. Example: A deep-frozen soil sample stored in a plastic bag. Soil samples taken for
mineral nitrogen determination in Sweden normally consist of about 10-25 soil cores with a
total weight of about 1-2 kg or more.

Figur 6a. Nar ett fryst jordprov tagits ut fran frysforvaringen for homogenisering, slas det
forst i bitar med en hammare for att underlatta malningen i fryskvarnen.

Figure 6a. When a frozen soil sample has been taken out of the freezer for homogenisation it
is crushed with a hammer in order to facilitate grinding in frozen state in the soil mill.
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Figur 6b. Om de djupfrysta jordproverna ar mycket harda, kan en tryckluftshammare anvéan-
das for att grovt krossa jorden fére frysmalningen.

Figure 6b. If the frozen soil samples are very hard, a pneumatic hammer may be used to dash
the soil roughly before grinding.

Figur 7. Fruset jordprov som krossats i mindre stycken med en hammare.
Figure 7. Frozen soil sample dashed to smaller pieces with a hammer.
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Figur 8. Med en kolv av tré pressas den frysta jorden ned mot ett "rivhjul” (vals) i den verti-
kala trumman, dar jorden mals till mindre fragment.

Figure 8. By means of a wooden piston, the frozen soil is pressed down to a roller with grat-
ing edges in the vertical conduit, where the soil is ground to small pieces.

Figur 9. Kolven har har helt tryckts ned i trumman, varvid jorden mals under passagen mellan
rivhjulet (valsen) och den stangda luckan pa trummans framsida. Den frysmalda jorden faller
ned och samlas upp i en plastpase i en behallare under trumman.

Figure 9. The piston is here pressed down completely so that the soil can be ground during
the passage between the grating roller and the closed door at the front of the conduit. The
ground frozen soil is then collected in a plastic bag in a box under the conduit.
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Figur 10. Exempel: Frysmalt prov bestaende av jordfragment med 5-10 mm diameter och
mindre. Djupfrysning skapar sprickstrukturer i lerjord och leriga jordar. Aggregat som harvid
bildats tycks i stort sett inte malas sénder av kvarnen. Efter frysmalningen laggs den fortsatt
frusna jorden tillbaka i ett frysutrymme for forvaring fram till invagning och extraktion av ett
delprov.

Figure 10. Example: A soil sample ground in frozen state, consisting of soil pieces with a
diameter of 5-10 mm and smaller. Deep-freezing gives rise to crack structures in clayey soils.
Aggregates formed hereby do not seem to be dashed by the mill to any larger extent. After
grinding, the still frozen soil is put back into a freezer for storage until weighing and extrac-
tion of a subsample.

Figur 11. Roterande jordblandare (modifierad, liggande hushallsassistent) for kompletterande
blandning av prov efter frysmalning
Figure 11. A rotating device for complementary mixing of frozen soil samples after grinding.
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Figur 12. Avstandet mellan rivhjulet och luckan far inte vara for smalt. I den ursprungliga
kvarnen uppstod det dérfor kilformiga rester av en del av jordprovet, vilka blev kvar ovanfor
passagen och borjade tina av friktionsvarme, sa att det blev kladdigt i kvarnen. Néar avstandet
mellan rivhjulet och den stangda luckan &r val avvagt, sker malningen sa snabbt att friktions-
varme inte kan tina upp delar av provet, men lite jord kan &nda fastna pa luckan. Har rensas
luckan fran jord som fastnat for att undvika kontaminering av efterféljande jordprov.

Figure 12: The distance between the grating roller and the door must not be to narrow. In the
original mill, wedge-like residues could therefore arise from parts of the soil sample. They
remained above the narrow passage and started thawing due to frictional heat, making the
interior of the mill smeary. When the distance between the grating roller and the closed door
is optimally adjusted, grinding is carried out so quickly that frictional heat cannot thaw any
part of the sample, but nevertheless some soil may stick at the door. Here the door is cleaned
from adhered soil to avoid contamination of the subsequent soil sample.
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