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1. INTRODUCERE

Prezentarea de mai jos face parte din Modulul 6. Tema 4, ca informatii
suplimentare referitoare la Unitatea 3
Acest curs prezenta :
e cerinte specifice pentru prelevarea si pretratarea probelor de sol
e standardele de sampling si metode analitice pentru determinarea
poluantilor prezenti in soluri

La sfarsitul cursului studentii vor fi capabili sa:
e descrie modul in care pot fi determinati parametrii de calitate, poluantii
prezenti in sol
o utilizeze informatiile din standardele europene pentru sampling si metode
- analitice pentru determinarea parametrilor de calitate a solurilor.

2. SAMPLINGUL SOLULUI

Probele de interes si reprezentativitatea probelor de sol
Urmatoarele probe sunt de interes pentru monitorizarea calitatii solului,
Soluri colectate de la adancimi diferite si sedimente (uneori si ape subterane)
Pentru acest curs, urmatoarele categorii de probe prezinta mai putin interes:
- Litiera
- Radacini — de interes pentru capaciatatea plantelor de a prelua poluanti
din sol (pentru studii de remediere a solurilor)
- Namoluri de epurare
- Material solide depozitate pe soluri

La prelevarea probelor de sol trebuie tinut cont de reprezentivitatea acestora.
Compozitia solului difera cu adancimea si cu conditiile meteorologice.

Cantitatea de solul prelevata

Cantitatea de sol prelevata depinde, de tipul de proba si de determinarile ce
urmeaza a fi efectuate.

Astfel, pentru sol, pentru caracterizarea totala a proprietatilor solului (adica
dimensiunea particulelor, textura, compozitia chimica) sunt necesare intre 200-
400 g de sol.

Pentru analiza contaminantilor din sol sunt necesare 5-100 g sol masa uscata.
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Pentru analiza sedimentelor, cantitatea de proba prelevata se coreleaza cu cea
de apa, fiind mai mica decat cantitatea de apa.

Pentru prelevarea probelor de sol se utilizeaza diferite ustensile, cum ar fi cutite,
spatula si mistrii (Figura 1), burghie, sfredele, tuburi de prelevare si drage folosite
pentru prelevarea probelor de sedimente.
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Spoons and trowels Augers

Aceste instrumente se utilizeaza pentru a indeparta mai intai litiera si alte obiecte
fara interes (acolo unde este cazul) urmata de colectarea solului de la suprafata
sau din adancime.
1. Nu se utilizeaza unelte din metal (cutite, linguri, mistrii sau burghie), atunci
cand probele sunt destinate analizei metalelor:
2. Se evita introducerea aerului in probele de sol; acesta poate contribui la
oxidarea unor compusi din sol.

Standarde europene, din seria ISO. pentru esantionarea solului sunt disponibile
pentru prelevarea de probe din sol, prezentate in Tabelul 1.

Tabelul 1. Standardele europene pentru prelevarea solului (selectie).

ISO standard Topic Standard

ISO 10381-2:2002 Exemplificare de tehnici

ISO/DIS 18400-104:2016 | Sampling — Part 104: Strategie

ISO 18400-105/2017 Impachetarea, transportul, depozitare si
pastrarea probelorr

ISO 18400-204/2017 proba a gazului din sol

Tehnici de pregatire a probei
Prepararea probei de sol tehnicile de analiza a poluantilor au fost deja detaliate
in Modulul 6, Subiectul 3
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Pentru analiza metalelor grele, cele mai frecvent sunt utilizate tehnologii de pre-
tratament sunt mineralizarea si dizolvarea chimica (digestie), Tabelul 2 prezinta
mai multe standarde europene, din seria |, de preparare a probei prin digestie
prin dizolvare, predominant in mediu acid

Tabelul 2. Standarde europene pentru pre-tratarea probelor de sol pentru analiza
metalelor grele (selectie)

ISO standard Topic Standard
ISO 11466/1999 Extractia microelementelor solubile in apa regala
ISO 19730/2008 Extractia oligoelementelor din sol utilizadnd solutia de

azotat de amoniu

ISO 16729:2013 Digestie (microunde) de fractiuni de elemente
solubile in acid azotic

ISO 14869-1/2017 Dizolvare cu HF and HCIO4 (Al, Ba, Cd, Ca, Cr, Co,
Cu, Fe, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, Sr, V, Zn)

Pentru analizele compusilor semi-volatili (SVOC) si non-volatili (NVOC), tehnicile
de pre-tratare se bazeaza pe tehnici de extractie.

1. extractia Soxhlet (automata):

2. extractia cu solventi

3. extractia asistatd de microunde.

Tabelul 3 prezinta mai multe standarde europene, din seria ISO, ale pre-
tratamentului de esantion utilizat pentru analiza compusilor organici semivolaliti
(SVOC) si non-volatili (NVOC).

Tabelul 3 Standardele europene pentru pre-tratarea probelor de sol pentru
analiza compusilor organici (selectie).

ISO standard Topic standard

ISO 14507:2003 Pre-tratarea probelor de sol pentru determinarea
contaminantilor organici

ISO 11464/2006 Pre-tratarea probelor de sol pentru analiza fizico-
chimica

www.en-standard.eu/search/?q=s0il%20quality
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3. DETERMINAREA POLUANTILOR DIN SOLUL

Prezentarea noilor parametri de calitate au fost grupati in doua categorii de
origine anorganica sau organica.

Indicatorii anorganici ai calitatii solului de interes:
e anionilor anorganici (sulfati, cianuri, sulfuri, perclorate);
e cationi anorganici (Cd, Cr, Co Cu, Pb, Mn, Ni, Zn).
¢ alte oligoelemente solubile Th apa regala sau acid azotic
e compusi din categoria nutrientilor: fosfor, N -nitric, N-amoniacal. si azotul
solubil total.

Poluantii organici prezenti in sol si care prezinta interes pentru monitorizarea
solului sunt
e compusii organici volatili (COV) cum ar fi eterii, hidrocarburile halogenate,
hidrocarburile aromatice, fenolii si clorofenoalii,
e pesticidele
e alchilbenzen sulfonati liniari (LAS).

¢ hidrocarburi aromatice policiclice (HAP),
¢ Dbifenili policlorurati (BPC);
e dioxine si furani.

O selectie a metodelor europene standard, din seria 1SO, disponibile pentru
determinarea compusilor anorganici mentionati mai sus, este prezentata in
Tabelul 4.

Aceste standarde sunt bazate pe metode gravimetrice, titrimetrice,
spectrometrice, electrochimice si cromatografice.

Tabelul 4. Metode standard europene pentru compusi intergarve analiza solului

Indicator de calitate al Standard Metoda analitica
solului

fosfor ISO 11263/1994 spectrometrie
carbonat ISO 10693/1995 titrimetrica

solubil in apa si sulfat ISO 11048/1995 gravimetrica
solubil Tn mediu acid
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azot total ISO 11261/1995 titrimetrica

conductivitate electrica ISO electrochimica
11265+A1/1998

materia uscata si continutul | 1ISO 11465/1998 gravimetrica

de apa

Cd, Cr, Co, Cu, Pb, Mn, Ni, ISO 11047/1999 spectrometrie de

Zn (extract in apa regala) absorbtie atomica

Sulf total ISO 15178/2000 arderea uscata

N-nitric, N- amoniacal, azot ISO 14255/2005 analiza fluxului

solubil total segmentat

oligoelemente ISO 22036/2008 spectrometrie de

emisie atomica cu
plasma cuplata

inductiv
cianuri totale ISO 11262/2011 titrimetrica
oligoelemente in aparegala | ISO/TS 17073.2013 | spectrometrie de
si acid azotic digestie absorbtie atomica
pH ISO 10390/2015 electrochimic
perclorat ISO/DIS ion cromatograf
20295/2016

Compusi organici prezenti anterior, ca parametri pentru o astfel de calitate, o
selectie a unei metode europene din seriile iso este data in tabelul 5

Determinarea lor se bazeaza pe metode particulare, cromatografie in faza
gazoasa si cromatografie lichida

Tabelul 5, Metode standard europene pentru analiza compusilor organici

(selectie)
Soil quality indicator Standard Metoda analitica
Carbon organic total (TOC) ISO 14235/2000 | spectrofotometrie
Pesticide organoclorurate si ISO 10382/2002 | gaz-cromatografie
bifenili policlorurati (GC)
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lerbicide

ISO 11264/2005

Cromatografie de
inaltd performanta
(HPLC)

Selectie clorofenoli

ISO 14154/2005

gaz-cromatografie
(GC)

Hidrocarburi aromatice
policiclice (HAP)

ISO 18287:2006

gaz cromatografie-
spectrometrie de
masa (GC-MS)

Compusi organotinici ISO/DIS gaz-cromatografie
23161/2009 (GO)

Alchil benzen sulfonati liniari ISO/TS Cromatografie de

(LASS) 13896:2012 inaltd performanta

(HPLC)

Bifenili policlorurati (BPC)

ISO 13876:2013

gaz cromatografie-
spectrometrie de
masa (GC-MS)

Dioxine si furani si
bifenilipoliclorurati ca dioxine

ISO 13914:2013

gaz cromatografie-
spectrometrie de
masa (GC-MS)

Hidrocarburi aromatice
policiclice (HAP)

ISO 13859:2014

gaz cromatografie
(GC) si cromatografie
de inalta performanta
(HPLC)

Selectie fenoli si clorofenoli

ISO/TS
17182/2014

gaz cromatografie-
spectrometrie de
masa (GC-MS)

Hidrocarburi aromatice volatile si

hidrocarburi halogenate,
naftalene

ISO 15009:2016

gaz-cromatografie
(GC)

Hidrocarburi aromatice volatile si

hidrocarburi halogenate, eteri

ISO 22155/2016

gaz-cromatografie
(GC)

Toate aceste metode standard sunt supuse revizuirii periodice, oferind analistilor
cele mai recente editii.
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Pentru studii de monitorizare, pe baza de proiecte de cercetare, pot fi de interes
si alti compusi anorganici sau organici, solubili sau insolubili in solutia solului, cu
masa moleculara mai mica sau mai mare.

Similar analizelor de aer si de apa efectuate in laboratoare, in afara metodelor
analitice standardizate, reglementarile pentru anumiti parametri de calitate, sunt
aplicabile si alte metode analitice si pentru alti poluanti de interes.

Astfel in laboratoarele de analize se utilizeaza si metodele standardizate conform
reglementarilor dar si cele nestandardizate si acceptate disponibile.

Ambele categorii de metode analitice fac subiectul validarii si acreditarii
laboratoarelor, conform ISO / IEC 17025: 2005, cu recenta revizuire, ISO / IEC
17025: 2017.
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