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SAZETAK

U sklopu Medunarodnog programa za procjenu i pradenje utjecaja zratnog
onecis¢enja na Sume ( ICP Forests ) u Hrvatskoj se na sedam ploha intenzivnog
motrenja (Razina II) s karakteristi¢nih Sumskih zajednica provode istrazivanja i
kemijske analize biljnog materijala. Kako bi se mogla pratiti pouzdanost primi-
jenjenih metoda u laboratorijskim analizama, osiguranja kvalitete rada i nova sa-
znanja na podrugju analiti¢kih metoda primjenjivih za analizu biljnog materijala
Forest Foliar Co-ordinating Centre u Be¢u organizira svake godine Interlabora-
torijska ispitivanja na uzorcima pripremljenim u laboratorijima zemalja koje su
uklju¢ene u ICP Forests program.

Sumarski institut Jastrebarsko 2004. godine pripremio je lisée obi¢ne bukve
kao referentni uzorak za sve europske laboratorije. Uzorci su analizirani na oba-
vezne elemente: sumpor, dusik, fosfor, kalij, kalcij i magnezij, te neobavezne ele-
mente: cink, mangan, Zeljezo i ugljik. Dobiveni rezultati govore o dobroj kvalite-
ti laboratorija Sumarskog instituta Jastrebarsko. Takva ispitivanja u skladu su sa
zahtjevima internacionalnih standarada, a omogucuju i provjeru nove metode
uvedene u laboratorijska ispitivanja. U kemijskom laboratoriju Sumarskog insti-
tuta Jastrebarsko ispitivana je nova metoda odredivanja dusika na elementarnom
analizatoru CNS 2000 i rezultati su provjereni u interlaboratorijskim istraZivanji-
ma koja su potvrdila opravdanost metode.

Kljuéne rije¢i: ICP Forests, intenzivno motrenje, interlaboratorijska ispitiva-
nja, referentni uzorak, kvaliteta laboratorija

* Sumarski institut, Jastrebarsko, Cvjetno naselje 41, 10450 Jastrebarsko
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UvVOD
INTRODUCTION

Medunarodni program za procjenu i motrenje utjecaja zraénog oneciséenja na
Sume (International Cooperative Programme on Assessment and Monitoring of
Air Pollution Effects on Forests, skra¢eno ICP Forests) provodi intenzivna i stalna
motrenja Sumskih ekosustava Europe kako bi se utvrdila o$tecenost uzrokovana
zagadenjem atmosfere i drugim faktorima koji utje¢u na stanje Suma i povezani su
s promjenama Sumskog ekosustava (MOSELLO, 2002.).

U svrhu istazivanja napravljena je mreza trajnih ploha u razli¢itim Sumskim
ekosustavima Europe na kojima se provode istraZivanja o stanju krosanja, vegeta-
ciji tla, kemiji tla i biljnog materijala te atmosferskoj depoziciji u razli¢itim vre-
menskim uvjetima.

Zadatak 1.3.6 imao je cilj pratiti stanje ishrane Sumskih vrsta drveéa ploha in-
tenzivnog motrenja. U tu svrhu uzeti su uzorci biljnog materijala i provedena je
kemijska analiza kako bi se utvrdila koli¢ina pojedinih biogenih elemenata vaznih
za ishranu drveca koji su analizirani u laboratoriju Sumarskog instituta Jastrebar-
sko. Podaci analiziranih uzoraka Salju se u Programme Coordinating Center u
Hamburg. Jednom godi$nje analiziraju se Cetiri uzorka pristigla iz Forest Foliar
Co-ordinating Centre u Becu u sklopu sudjelovanja u interlaboratorijskim ispiti-
vanjima. Svrha sudjelovanja u interlaboratorijskim ispitivanjima je praenje pouz-
danosti rezultata i kvalitete laboratorija.

MATERIJALI I METODE ISTRAZIVANJA
MATERIALS AND METHODS OF RESEARCH

Uzorkovanje biljnog materijala na trajnim plohama provodi se prema uputa-
ma ICP Forests programa (STEFAN, 2000.).Uzorkovanje Cetinjaca provodi se u
tijeku mirovanja, a listaca prije Zucenja.

U Tablici 1 dan je pregled ploha intenzivnog motrenja.

Tablica 1. Plohe intenzivnog motrenja
Table 1. Intensive monitoring plots

OZNAKA PLOHE NAZIV PLOHE VRSTA DRVETA
101%* Lipovljani jasen, hrast luZnjak
102 Goic hrast kitnjak
103 Sljeme bukva, jela
104* Zalesina jela
105 ZaviZan bukva, smreka
106 Lividraga jela
107%* Lovrecica hrast medunac

* Godine 2003. u pozaru je stradala ploha 107 (Lovreica, Sumarija Umag) te je zamijenjena plohom 108,
Pore¢. Iste godine osnovana je ploha 109 Vrbanja i prestala su pracenja ploha 104 i 101.

370



T. Jakovljevi¢, 2006: Folijarne analize uzoraka s ploha intenzivnog motrenja i interlaboratorijska...
Rad. Sumar. inst. Izvanredno izdanje 9: 369-376, Jastrebarsko

Lis¢e ili iglice se broje, zatim suSe, vazu i melju i tako pripremljeni stabilni i
spremni su za analize analitickim metodama utvrdivanja koli¢ine pojedinog ele-
menta u uzorku.
Godine 2004. za potrebe 6. i 8. Interlaboratorijskog ispitivanja sruseno je sta-
blo obi¢ne bukve (Sumarija Jastrebarsko) u teskim metalima nezagadenom po-
drugju. Lisce je osuseno na 105°C, samljeveno i homogenizirano. Prilikom homo-
genizacije bilo je neophodno pazljivo rukovati s uzorkom kako bi se izbjegla kon-
taminacija. Oko Cetiri kilograma tako pripremljenog uzorka poslano je u Forest
Foliar Co-ordinating Centre u Be¢ odakle je distribuirano u 29 europskih zemalja
¢iji laboratoriji sudjeluju u ovakvim ispitivanjima.
Metode koje laboratorij koristi za analizu uzoraka biljnog materijala prepo-
rucio je ICP Forest (RAITIO, 1995.). Metode su razvijene na osnovi viSegodi$njih
Prema ICP Forests programu, elementi su podijeljeni na obavezne: dusik,
sumpor, fosfor, kalcij, magnezij i kalij, te neobavezne koji se mogu analizirati ako
laboratorij ima moguénosti: natrij, cink, mangan, Zeljezo, aluminij, bor, olovo, ba-
kar, kadmij i ugljik.
S obzirom na opremu s kojom raspolaze kemijski laboratorij Odjela za ekolo-
giju i uzgajanje Suma, mogu se analizirati dusik, sumpor, fosfor, kalcij, magnezij,
kalij i ugljik. Preporu¢ene metode po kojima se analiziraju i uzorci u kemijskom
laboratoriju Odjela za ekologiju i uzgajanje Suma:
1. odredivanje dusika po Kjeldahlu, koje je za petogodi$njeg istraZivanja za-
mijenjeno analizom na elementarnom analizatoru CNS 2000 (ISO 13 878,
1998. 1 LECO, 2000.)

2. odredivanje fosfora kolorimetrijskom metodom na UV/VIS spektrofoto-
metru (AOAC, 1996.)

3. uvodenjem novog instrumenta CNS 2000 omoguéeno je odredivanje i
ukupnog ugliika (ISO 10 694, 1995 i LECO 2000.)

4. odredivanje sumpora suhim spaljivanjem na elementarnom analizatoru SC
132 (LECO, 1987.)

5. spektrofotometrijsko odredivanje kalcija, magnezija i kalija na atomskom
absorpcijskom spektrofotometru (AOAC, 1996.)

REZULTATI I RASPRAVA
RESULTS AND DISCUSSION

U Tablici 2 dane su plohe na kojima su uzimani uzorci biljnog materijala, broj
stabala s kojih su uzimani uzorci, mase 100 listova ili 1000 iglica te koncentracije
biogenih elemenata, dusika, sumpora, fosfora, kalcija i magnezija u uzorcima. Pri-
kazane su i plohe 101 i 104 na kojima su prestala praéenja te novoosnovane plohe
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Tablica 2. Prikaz rezultata s ploha intenzivnog motrenja poslanih u Programme Coordinating
Table 2. Presentation of results from intensive monitoring plots sent
to the Programme Coordinating Centre in Hamburg
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1071 109. Analizirano je 100 listova ili 1000 iglica uzetih s preporucenih uzorko-
vanih pet stabala.
Visemjese¢na ispitivanja nove metode odredivanja dusika na elementarnom
analizatoru CNS 2000 pokazala su prednosti nove metode:
— ukupnu koli¢inu ugljika i dusika moguée je odrediti suhim spaljivanjem i u
uzorcima tla i biljnog materijala bez prethodne kemijske pripreme uzoraka
— osnovni dijelovi uredaja: analizator s touch screenom, peé¢ (maksimalna
temperatura peéi je 1300 °C), autoloader, vaga, printer

— uredaj koristi plinove visoke Cistoce: kisik, sintetski zrak i helij

— cijeli sustav je voden racunalom te je ukupna koli¢ina ugljika i dusika izra-
Zena u postocima dobivena nakon ¢etverominutne analize

Odredivanje ukupnog dusika po Kjeldahlu puno je zahtjevnija metoda jer je
potrebna kemijska obrada uzoraka koja obuhvaéa mokro spaljivanje jakim oksi-
dansom, postupak destlacije i titracije.

U Tablici 3. 48 laboratorija analiziralo je Cetiri puta jedan uzorak obi¢ne buk-
ve iz Hrvatske koja je posluzila kao referentni materijal. Referenti materijal je ana-
liziran u laboratoriju Forest Foliar Co-ordinating Centre i dobiveni rezultat je us-
poredivan s rezulatima prispjelima iz europskih laboratorija koji su oznaceni ko-
dovima. Oznakom 01 ozna&en je kemijski laboratorij Sumarskog instituta Jastre-
barsko i ulazi u skupinu oznacenih laboratorija ¢iji rezultati su dobri. Uzorci su
analizirani na novom elementarnom analizatoru CNS 2000. Na taj je nacin tako-
der potvrdena to¢nost i primjenjivost nove metode.

Upravo je interlaboratorijsko ispitivanje pokazalo to¢nost svih metoda kori-
Stenih za folijarne analize biogenih elemenata na trajnim plohama ukljué¢enim u
ICP Forests program (FURST, 2006.)

Grafikon 1. Pokazuje da je visok postotak to¢nosti rezultata dobivenih svim
metodama koje se primjenjuju u kemijskom laboratoriju Sumarskog instituta Ja-
strebarsko pod oznakom 01.
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Tablica 3. Prikaz ukupne koli¢ine dusika u uzorku lis¢a obi¢ne bukve iz Hrvatske koristene
za 8. Interlaboratorijsko ispitivanje dobivenih u 48 europskih laboratorija
Table 3. Presentation of total quantity of nitrogen in a sample of leaves of common beech from
Croatia used for the Eighth inter-laboratory testing obtained from 48 European laboratories

ICP-Forests Bth needla/leaf interlaboratory test 2005/2006
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Ornaka laboratorija

Grafikon 1. Prikaz to¢nosti rezultata dobivenih razli¢itim analitickim metodama u laboratorijima
sudionika 8. Interlaboratorijskog ispitivanja
Graph 1. Presentation of data accuracy obtained by various analytical method in laboratories of countries
that participated in the Eight Inter-laboratory testing

ZAKLJUCCI
CONCLUSIONS

Visegodi$nja istrazivanja kemijskog laboratorija Sumarskog instituta Jastre-
barsko na na podrudju analiti¢ke kemije koriStene pri folijarnim analizama otvori-
la su moguénost sudjelovanja tog laboratorija u razli¢itim nacionalnim i meduna-
rodnim istraziva¢kim programima.

U sklopu Medunarodnog ICP Forests programa na osnovanim trajnim ploha-
ma Sumskih ekosustava kontinuirano se prati sastav biogenih elemenata u biljnom
materijalu te se uz stanje krosanja, vegetaciju tla, kemiju tla i atmosferske depozi-
cije moZe dobiti slika o oste¢enosti Suma.

Da bi se moglo govoriti o ishrani Sumskih vrsta drveéa i oSteéenosti neophod-
no je biti siguran da su utvrdene koli¢ine biogenih elemenata to¢ne i analiti¢ke
metode pouzdane. Pouzdanost primijenjenih metoda potvrduje se u interlabora-
torijskim ispitivanjima koje se provode jednom godisnje.

Ova ispitivanja pokazuju dobru analiti¢ku kvalitetu kemijskih analiza i primje-
nu stanadardnih internacionalnih metoda te potvrduju opravdanost laboratorij-
skih ispitivanja i uvodenja novih metoda kao $to je nova metoda odredivanja du-
Sika na elementarnom analizatoru CNS 2000.
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FOLIAR ANALYSES OF SAMPLES FROM INTENSIVE MONITORING
PLOTS AND INTER-LABORATORY TESTING
WITHIN THE FRAMEWORK OF ICP FORESTS PROGRAMME

Summary

Within the framework of International Co-operative Programme on Assessment and
Monitoring of Air Pollution Effects on Forests (ICP Forests), research and chemical analyses
of plant material has been carried out in Croatia on seven intensive monitoring plots (Level
1) with typical forest communities. In order to monitor the reliability of methods of labora-
tory analyses, as well as to ensure operational quality of analytical methods that can be ap-
plied in plant material analysis, Forest Foliar Co~ordinating Centre in Vienna organizes
each year Inter-laboratory testing on samples prepared in laboratories of countries taking
part in ICP Forests. In 2004, Forest Research Institute, Jastrebarsko prepared leaves of com-
mon beech as reference sample for all European laboratories. Samples were tested for the
following required elements: sulphur, nitrogen, phosphorous, potassium, calcium and mag-
nesium, and the following optional elements: zinc, manganese, iron and carbon. Obtained
results are evidence of high quality of performance of the laboratory of Forest Research In-
stitute in Jastrebarsko. This type of laboratory testing is in line with the requirements of in-
ternational standards and facilitate testing of new methods introduced into laboratory pro-
cedure. New method of determining nitrogen on elementary analyser CNS 2000 was tested
in chemical laboratory of the Forest Research Institute, Jastrebarsko and the results have
been checked by inter-laboratory testing, which confirmed the validity of the method.

Key words: ICP Forests, intensive monitoring, inter-laboratory monitoring, reference
sample, quality of the laboratory
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