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Fémkationok (Ca, Mg, K, Na) egymasmelletti
meghatiarozasardél talajkivomatokban

KLIMES-SZMIK ANDOR
Agrokémiai Kutatdintézet, Talajfisikai és Kolloidikai Osztdlyae, Budapest

Megbizhaté kation-meghatérozési eljarasoknak a talajok adszorpciés kom-
ple\usa vizsgalatanal van fontossdguk. Az S-érték leggyakrabban eléforduls alkots-
részei a kalcium, a magnézium, a kalium és a natrium,. Utébbiak pontos és szahatos,
de emellett lehetéleg gyors és csak egyszerti laboratériumi felszerelést igényls meg-
hatéarozasi eljarasa minden talajvizsgals laboratérium érdekl§désére szimot tarthat.

A vonatkozé szakirodalombél igen sok eljards ismeretes az emlitett kationok

meghatarozdsara, azonban ezek nem egy-
forman megbizhatéak és nem mindenkor
felelnek meg egyik vagy masik okbél a talaj-
vizsgild szakemberek dltal tdmasztott kive-
teiményeknek.

Nem érdektelen tehdt odsszevalogatni,
ellendrizni és kiprébalni néhany mennyiségi
meghatarozasi médot, azért, hogy azokat
célszertien egyméashoz illesztve a talajok
kicserélhetd kationjait a megfelelfen el6készi-
teit talajkivonatokban megchatérozhassuk.

Minél egyszeriibbnek kell lennie az alkal~

mazott analitikai eljarasnak azért, hogy vidéki
viszonyok kozitt is hasznalhaté legyen. Fon-
tos kovetelmény ezenkiviill a gyorsasig és
megfeleld pontossag is.

Tzeknek a kovetelményeknek a figye-
lemhbevételével valogattam dssze a kalcium-,
magnézium-, kilium- és nitrium-meghatéro-
zdsi eljirasokat. A csapadékok elvéalasztasit
cgvszert kis szlirberendezéssel végeztem.
Erre a célra egy kis, 4,5—5,0 em  amérdjd
fivegsziry szolgalt, amelyre kis IFitte-por-
celanlemezt helyeztem. A kis tolesért atfare
gumidugéval 250 ml-es szivipalackra erdsitet-
tem. A porcelinlemezkére annak dtmeru}enel
kb. 2 mm-rel nagvobb kvantitativ szlir6papir
lapot lhelyeztem, megnedvesitettem levés
desztillalt vizzel és wzsynatt}mal a por-
celinlemezkére szivattam. Ez az cgvszeri
berendezés alkalmas csapadékok maradék-
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1. dbra
Witte-lemezes kiz tilesér lesziva palackon
csapadékok lesziirésére A leszivipalack-
ban az anyaldg ismételt felfogisara
centrifugacsé szolgal.
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nélkiili elvalasztasira (1. sz. bra). A szerves preparativ kémiaban ez a kis beren-
dezés kozismert kismennyiségii csapadékok elvalasztisara, azonban tapasztalataim
szerint az analitikdban is j6 eredménnyel alkalmazhaté. Ha a csapadékrél az
anyaliigot alaposan leszivatjuk, dgy a csapadék kimosasa igen sok esethen felesle-
gessé vilik ; errSl sok ellenérzé kisérlettel gysuédtem meg. A csapadék lesziirése
mindenkor gyorsan vihet§ keresztiil és Atvitele mas edénybe is igen egyszerii: a
csapadékot a kis sziirGpapirral egyiitt dobjuk hele a kivéant edénybe, legtobbszor
Erlenmeyer-lombikba és a kis télesért a porcelanlemezzel utinamossuk. Legtsbb
meghatarozasnal a kis sziir6papirlap nem zavar.

A talajok kicserélhet§ kationjainak meghatarozasa céljabél a talajmintat
kiillonb6z6 kutaték mas és mis dsszetételti és toménységi séoldatokkal vonjak ki.
(Ammonklorid-oldattal :  Gedroiz, Kelley és Brown, a Magyar Talajvizsgilati
Médszerkényv cldirdsa (2), ammonacetat-oldattal : Prijanyizsnyikov, Schollen-
berger, Kelley és mésok, bariumklorid-oldattal : szovjet kutaték (1), Mehlich (6),
sth.) Barmelyik eljaras szerint is dolgozva, a kicserélhetd kationok meghatirozisat
a talajkivonatok megfelel§ eldkészitése utin vagy vizes oldatban (az ammonsdk
elizése utdn), vagy bariumkloridos oldatban kell elvégezni. Az analizilandé
folyadék mennyiségét mindenkor beallithatjuk 250 ml-re. A kalcium-, magnézium-,
kilium- és nartium-meghatérozasokat tehat olyan ismert &sszetételii vizes és
bariumkloridos oldatokbél végestem el, amelyek térfogata 250 ml. volt.

a) Meghatarozasok vizes oldatban

A vizsgilatokra hasznélt alapoldatok 100 ml-e 0,0204 g Ca-ot, 0,0023 g
Mg-ot tartalmazott kloridok alakjaban.

A kalcium és magnézium egymdsmelletti meghatdrozdsa :

A Talajvizsgélati Médszerkonyv (4)a  kalciumot ammonoxalattal, a mag-
néziumot pedig elébbivel egyiitt Na-arzenattal valasztja le. A csapadékok le-
sziirése és felolddsa utan két egymast kovetd titralassal (K-permanganattal és
Na-tioszulfittal KJ hozzdadasa utédn) hatarozzuk meg kénsavas kozegben a Ca
és Mg mennyiséget. A Médszerkényv azonban nem rogziti le pontosan a Mg meg-
hatérozasanak koriilményeit. Vizsgalataim szerint ez az oka aunak, hogy a Méd-
szerkonyv szerint eljirva, igen sokszor pontatlan (és parhuzamos meghatarozasok
esetén egymdssal nem egyez§) Mg-eredményeket kapunk.

A Mg-nak arzenit alakjiban térténd meghatarozdsa a kévetkezd reakeid
egyenletekben kifejezett folyamaton alapszik

MgCl, + Na,HAsO, = MgHAsO, 4 2 Na(l,

2 MgHAsO, 4 2 H,S0, = 2 MgS0, + As,0, - 3 H,0,
As,0; + 4 HI = As,0, 4+ 2 H,0 -2 7,

Js 4+ 2 Nay5,0, = Na,5,0, + 2 Nal.

Amint lithaté az egyenletekbdl, egy molekula tioseulfat egy fél Mg-nak
felel meg; 1 ml n/10 Na,S,0; — oldat tehat = 0,0012 g Mg-mal. Gaudenzi (3)
megillapitja, hogy a Mg lecsapasa amménidval lagositott kézeghen kvantitativ
jellegi. A mennyiségi meghatirozasnil a kévetkezfket kell lerbgziteni :

1. az oldat savassiga;
2. a hozzdadott KJ mennyisége ;
3. a két titralas (t. i. Ca és Mg) egymésutanja.



AGROKEMIA £S TALAJTAN Tom. [. No. 2. 143

Fox (3) viszont, aki ugyancsak sokat foglalkozott a Ca és Mg egymésmelletti
térfogatos meghatarozdsinak kérdésével, a kovetkezSkre hivja fel a figyelmet :

1. A folyamat lasstisdga, amellyel az 5 vegyértékd As jédot tesz szabadda
savas kozegben; ugyanis az

As,O5 4+ 4 HJ —— AsyOy 4 2 H,0 + 2 J, reakcié balrél-jobbra lassan
megy véghe ;

2. j6dveszteség a titralds eltt, ha témény oldatokkal dolgozunk ;

3. a vilagossag hatdsa, amelynek kivetkeztében jéd szabadul fel a HJ-hol;

4. a titralas végpontjanak megallapitisa.

A hémérséklet emelése gyorsitani az egyenlet szerinti folyamatot, de az a
veszély fenyeget, hogy kicsapédik az As mint As,S;, ezért ez nem tanacsos. Inkibb
alkalmazni kell a tomeghatds térvényét és a reakcid termékét kell eltavolitani a
kizegh6l ; f6ként a jodot tavolitjuk el tioszulfatnak azonnali hozzdadasaval,
Ilyen médon a témény oldatokban bekévetkezd jodveszieséget is el lehet keriilni.
A titrdlast tehat kétszerre végezzik el ; elsG alkalommal megkétjitk a jéd nagyobb
részét és bizonyos id§ mulva a titraldst folytatjuk és befejezziik.

A kozeg savassiganak befolydsa a mérés eredményére a kivetkezdkben
nvilvanul : amennyiben nincsen elegendé sav jelen, a reakcié igen lassan megy
véghe, tilsok sav jelenléte esetén viszont elbomolhat a Na-tioszulfat (opaleszcencia !)

Az arzendtos Mg-meghatirozads megfelel koriillményeinek megallapitasara
a kévetkezi méréseket végeztem ismert toménységd Na-arzenat oldatokkal :
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A Kkisérleti kizegek bsszetétele :

a b c
n/10 Na,HAsO-oldat ................. .., 10 ml 10 ml 10 ml
Desztillalt: V2 oo o s on 0w wn o s owspmans s, 80 « 75 « 70 «
Témény kénsav ................ e 5 « 10 « 15 «
Ossztérfogat ............ ... 95 ml 95 ml 95 ml

mindegyik 3-szoros ismétléshben! A hozzdadott KJ mennyisége 1 g. Az elsé titralast
a KJ hozzdaddsa utin 5 perc mulva végeztem ; a masodik titralas a)-kisérletnél
ezutdn 1 éraval, b)-kisérletnél 45 perccel, ¢)-kisérletnél pedig 30 perccel tortént.
Az elsé titralast kovetd 14 6ra elteltével még egy titrlast végeztem, azoknal a
probaknal, ahol még a jédkivaliast tapasstaltam. .

A jodkivilas idGbeli lefolyasat az alkalmazott kénsav mennyiségétél fiiggden
a 2. sz. abran feltiintetett grafikonokkal szemléltetem,. :

A kisérletek eredményei azt mutatjidk, hogy a ¢)-kisérlet szerint Gauziden
és Fox vizsgalataival egyvbehangzdan, fél Gra alatt kvantitativ eredmény érhets el

A talajvizsgélati médszerkinyv szerinti egymasmelletti Ca- és Mg-megha-
hatarozast a kivetkezfképpen tartom kivitelezendGnek.

Egy 250—300 ml-es hengerpohérba pipettazank 100 ml vizsgilandé oldatot
és forrasig melegitjiik. Hozzdadunk 2 ml. 109 -0s NIT,0H-oldatot és lassan bele-
exurgatunk 20 ml. telitett ammonoxaladt-oldatot, Miut4n a folyadék kihiilt. hozza-
tesziink 25 ml 10%-0s NH,OH-oldatot és 20 ml 5%-0s NayHA=O,-oldatot.
A reakeidelegyet egy €jtszakin at allni hagyjuk. Masnap a esapadékot leszdrjiik :
miutdn azt kvantitative a Witte-lemezen levd kis sziirGpapirra vittik sajat anya-
Ligjaval, alaposan leszivatjuk és kimosé folyadékot nem alkalmazunk.

A Ca-oxalatbél és Mg-arzenatbdl 4116 csapadékot ezutén a kis szlirGpapirral
egy 250—300 ml-es Erlenmeyer-lombikba vissziik. A kis iivegtolesért a benne levé
pore. lemezzel egyiitt 50 ml 10%;-0s kénsavval bemossuk. A csapadék teljes fel-
oldasa utédn a kis kerek szilir6papirlapot iiveghottal 6vatosan kiemeljiik és kevés
(kb. 5 mnl) vizzel leoblitjik. Ha nagyobb csapadékmennyiséggel van dolgunk,
tigy azt 10%,-0s NH,OH-oldattal (50 ml) kimossuk miel§tt az Erlenmeyer-lom-
bikba wvisszilk Aat. {

A kénsavas oldatot ezutan 70-—80 C°-ra felmelegitjiik és n/10 kil. per-
manganéit oldattal kezd8d6 rézsaszinig megtitraljuk. 1 ml/10 kal. permanganit-
oldat = 0,002004 g Ca.

A lehiilt oldathoz ezutin annyi t6mény kénsavat tesziink, hogy az 90—95
ml-nyi éssztérfogatban 15 ml témény kénsavnak megfleleld mennyiségii kénsavat
tartalmazzon. Ezutn 4jbél lehiitjiik az oldatot és 1 g KJ hozzdadasa utéan 5 perc
mulva megtitrdljuk n/10 Na,5,0;-oldattal. T¢l 6ra clteltével (ezalait a folyadék
sotét helyen 4lll) kevés keményitd oldat hozzdadésa utan a titralast befejezziik.
Az elsG és mésodik titrdlasnal fogyott mérdoldat mennyiségeket osszegezziik és az
eredménybél 0,20 ml-t levonunk (jédkivalds vakprébidban a ma beszerezhetd
tisztasigd  KJ-bol az alkalmazott téménységdi kénsavoldatban). 1ml n/10
NagS,0,; = 0,0014 g Mg. (A szabdlyos atszdmitdsi faktor 0,001216 g lenne,
azonban Gaudenzi ajanlatara és altalom is ellendrizve elgbhbi jobb eredményt ad,
tekintettel arra, hogy a Mg-arzenit nem teljesen oldhatatlan a kisérleti koriillmények
kowitt.)
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Az eljaras kiprébalasara szolgalé mérések eredményei a kovetkezdk :

1. tablizat
Bemért Visszakapott
G | Mg | Ca Mg
| |
0,0204 | 0,0023 | 0,0203 0,0021

0,0203 | 0,0021
0,0204 | 0.0023

Ugyancsak j6 eredményeket ad a Mg meghatidrozasa o-oxichinolinat alak-
jaban. A Ca levilasztisa utdn ammonia-ligos kozeghen a Mg o-oxichinolinit
alakjaban kvantitative levalaszthaté (2). A Mg két molekula o-oxichinolinnal

alkot vegyiiletet :

(CgHgON),Mg, amelynek molekulasilya 312 612.

Egyesek a csapadékot amménias vizzel valé kimosas utan Sulyallandosagi;o
szaritjak, a Mg-ot tehat gravimetridsan hatirozzak meg. Tapasztalataim szerint ez az
eljards a ténylegesnél valamivel magasabb eredményeket ad, kiilonosen kis Mg-
mennyiségek esetében. Kolthoff és munkatirsai a bromatometrids térfogatos
meghatérozast ajanljak erfsen sésavas kdzegben.

AN (N N /\/\
} J '\ l ‘ﬁsz —! ;‘ | +2HB
N NN CAS Be S
. N 01 HO N HO N HO N
Mg-o-oxichinolat Az o-oxichinolin brémozisa

A meghatdrozas alapelve a kijvetkezi: sdsavas kizegben, KBr jelenlétében,
KBr0, hozzdadasira brom szabadul fel a kivetkezd egyenlet szerint KBrO, 4
6 HBr -+ HCl = 3 Br, + 3 H,0. Az elemi brém hatasira az o-oxichinolin dibrém-
terméke jon létre. BKIO' oldattal tehat a Mpg-o-oxichinolindt mennyiségileg
mérhetd. 1 mmol Mg = 80 ml n/10 KBrO;-oldat.

A reakeid végpontjdnak szabatos megéillapitasa nehézségekbe {itkozik és
ezért inkabb dgy jarunk el, hogy a KBrO,-mérdoldatot feleslegesen alkalmazzuk,
majd 1 g KJ felolddsa utan a reakcmkozeghen a kivalott Jodon keresztiil a mérd-
oldat feleslegét Na-tioszulfattal visszamérjitk. Fnnek a mérési elvnek a felhasz-
nalasaval a Ca és Mg egyméasmelletti meghatérozéasa a kévetkezdképpen torténik :

100 ml vizsgélandé oldatot egy 250—300 ml-es hengerpoharba pipettazunk.
Feloldunk a folyadékban 7,510 g NH,Cl-ot, majd az elgzdkben leirt médon
levalasztjuk és meghatirozzuk a Ca-ot. A sziiredéket, mely a legtobb esetben
elegendé NH,OH-t tartalmaz, forrasig melegitjitk és belecsepegtetunk 2 ml 59, -0s
alkoholos o- oxmhmolm-oldatot Kb. 5 perc elteltével az oldat megzavarosodik ;

Mg—oxlchmoldt kezd kivalni. Egy éra elteltével a kozben kihiilt oldatct dGjbal
fe]nlelegitjuk és a csapadékot lesziirjitkk (a folyadéknak az egész folyamat alatt
gy engén ammoénia-ligosnak kell lennie), ezutan kimossuk kb. 29-o0s forré ammo-
nia-oldattal (50 ml). A tolesért a csapadékkal ezutén egy 100—150 ml-es Erlenmeyer-
lombikra helyezziik és belle a csapadékot 25 ml forré 15%-05 sésavval kioldjuk ;
miutén ez lecsepegett, az livegtilesért a pore. lemezkével és rajta a szuropapura]
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25 ml forrévizzel bemossuk. Az oldatot ezutan lehtilni hagyjuk, majd 0,5 g poritott
KBr-ot szérunk bele. Miutan utébbi felold 6dott, hozzécseppentiink 2 esepp 0,29/ -0s
metilvérds indikatort és n/10 KBrOs-old atot csurgatunk az elegybe. A tomény
sésavas kozeget az indkator vordsre festi, amikor a KBrOg-oldat hatasara fel-
szabadult elemi Br a jelenlevd o-oxychinolint megbromozta, az elsé felesleges
csepp mérfoldat hatdséra felszabadulé brém, az indikétor-festéket elroncsolja.
Az oldat szine lassan sérgira halvinyodik, majd tovabbi hozzidadasra élénk,
kanarisirga szint &lt; ekkor a KBrO; mar feleslegben van és a fogyott ml-ek
szamat feljegyezziik. Most 1 g KJ-ot oldumnk fel a folyadékban & a kivallott jodot
keményfté-indikator hozzdadisa utin MNayS,0,-oldattal (n/10) — és ezaltal a
n/10 KBrOg-oldat feleslegét-visszamérjiik. ‘A” fogyott ml-ek szamit levonjuk az
eredetileg hozzdadott n/10 KBrOy-oldat mennyiségébsl.

Az eredmény kiszimitasa : Mg = (a—b)0.0003062 g.

a = fogyott n/10 KBrOj-old. ml, b= fogyott n/10 Na,S,0, old. ml.

Az ismertetett eljardssal a kivetkezg eredményeket nyertem :

2. tabliizat

Bemért Visszakapott

Ca Mg
I

Ca J Mg
0,020 | 0,002 | 00203 | 0,0023
00203 | 00023
0,0204 0,0023

A kdlium meghatdirozdsa :
¥

A kalium és natrium meghatirozasi eljarasok tanulményozasira olyan
alapoldatot (250 ml-t) készitettem, amelynek 10 ml-ében 0,00312 g kalium és
0,00736 g natrium volt.

Ha eltekintiink a kaliumnak lingfotometridas meghatarozasi lehetségétsl,
akkor a vonatkozé szakirodalom (7) attekintése utén azt talaljuk, hogy céljainknak
a kél. natr. kobaltinitrit csapadék alakjébani levalasztas (5) felel meg a legjobban.

Gyengén ecetsavas kozegben a kalium nétriumkobaltinitrit-reagens hozzi-
adésira K,Na [Co(Noy)y] . HyO dsszetételli, apré élénksarga szint kristalyos csapadék
alakjaban valik le. A csapadék kivélasa alacsonyabb hémérsékleten (10 €°) kvan-
titativabb.

A csapadék mennyisége savas kozeghen oxidimetridsan mérhetd a nitrit
komponensen keresztiil kal. permanganattal vagy -ceriszulfattal.

Mindkét mér§oldattal kiprébaltam az eljérast ; mégpedig a permanganitos
titralasnal nagyjabél a német el§irishoz tartottam magamat (Methoden fiir die
Untersuchung des Bodens I—IT), a cerimetrids meghatarozast pedig a Stefanovits
¢s Sarkadi kartasaktél kapott leirds szerint végeztem el.

a) Eljdrds kdl. permangandtos titrdldssal :

Egy 100 ml-es hengerpoharba pipettizunk 50 ml vizsgalandé oldatot és
vizfiirdén kb. 1 ml-re péroljuk be. A maradékhoz cseppentiink egy csepp 109 -0s
ccetsavat, hozzdadunk 5 ml telitett NaCl-oldatot és 5 ml nitr. kobaltinitrit
reagenst (a reagens elkészitését 1. a dolgozat végén). Az elegyet ezutin 6 6ra
idgtartamra jégszekrénybe helyezziikk. Ezutin a csapadékot kvantitative a kis
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szlir6berendezésre vissziik, j6! leszivatjuk és 10 ml hiitstt 0,02 n HNO,-oldattal
dtmossuk. A csapadékot ekkor a kis szlirdpapirral egyiitt dtvisszitk egy 250—300
ml-es Erlenmeyer-lombikba és a télesért Witte-lemezzel 70 ml 109,-os kénsav-
oldattal bemossuk. Az Erlenmeyer-lombikba a csapadék bevitele elétt 30 ml
n/50 kal. permangandt -oldatot pipettdzunk be. Az elegyet ekkor forrdsig mele-
gitjitk, a kis szlir6papir korongot évatosan eltavolitjuk (lesblitve kb. 5 ml vizzel!),
hozzacsurgatunk birettab6l annyi n/50 kénsavas Na-oxaldt oldatot, amennyi
sziikséges ahhoz, hogy az oldat elszmtelenedjen és n/10 kal. permanganit- -oldat-
tal a folyadékot kezd8dd rézsaszinig megtitraljuk. A mérgoldatokbél fogyott meny-
nyiségeket feljegyesziik.

b) Eljdrds ceriszulfdtos iitrdldssal :

Bepipettazunk egy 100 ml-es hengerpohdrba 50 ml vizsgalandé oldatot és
ugyanigy jarunk el mint a/-nal. A esapadék levalasztasa is azonos mddon tor-
ténik., A csapadék feloldasara alkalmazott kénsav tdménysége és mennyisége is
azonos, csupan itt az Erlenmeyer-lombikba K-permanganat-oldat helyett 30, ml
n/50 ceriszulfat-oldatot pipettazunk be. Az oldatot forrasig melegitjiitk, majd
lehiitjiikk és az oldott oxigén kilizésére 1,5 g durvan poritott KHCO,-mal kipezs-
getjiak (felmelegités eldtt még 5 ml coen. kénsavat dntiink az oldathoz). 1 csepp
ferroin-indikator jelenlétében n/50 FeSO,-oldattal megtitraljuk (épen maradandé
rézsaszinig).

A fogyott n/50 ceriszulfat-oldat ml-ekbdl levonjuk mint vakértéket az
iiresen (K-nélkiil) fogyott ceriszulfat-oldat ml-einek szamat.

A titrdldsi eredmények kiszdmitdsa :

Tobb kutaté rajott arra, hogy a kalivm lecsapasakor natrium. kobaltinitrit-
reagenssel nem keletkeznek egységes osszetételii csapadékok : a csapadék Na-
tartalma mindig magasabb annal ami a bevezetéshen megadott képletnek meg-
felelne. Novekvs kalium mennyiségek esetén az oldat azonos Na-tartalma mellett,
névekedni latszik a csapadék komplex-sé Na-tartalma. Ha a kicsapast NaCl-dal
telitett kozegben végezzik, akkor Jander és Faber (5) vizsgilatai szerint a
K,Co(NO,); . NajCO(NO,); egységes vsszetételd csapadékot nyerjiink.

A NaCl-dal telitett kozegben torténd kicsapas sajat vizsgélataim szerint is
jotékony hatassal van a csapadék egységes osszetételére, azonban tapasztalataim
szerint nem az utébb feltintetett képletnek, hanem inkabb a bevezetésben emlitett
K,Na[Co(NO,),] . H,O képletnek felel meg. A két komplex vegyiilet kélium-tar-
talma meglehetosen eltéré egymaéstél. Utébbi esetben egy g esapadék 0, 17216 g
kaliumot, elébbiben pedig csak 0,1166 g kaliumot tartalmasz.

Behrens a német leirdsban gy igyekszik segiteni a dolgon, hogy a perman-
ganatos titralasnal a vakprébak eredményeivel megfelel§ médon korrigilt per-
manganit fogyasztast kiilonbszé faktorokkal szorozza. A faktorokat tablazatba
foglalja és az 1—50 ml n/50 kal. permanganat fogyasztas esetén 0,1529 g és 0,1700
kozott valtozik.

Mint mér emlitettem, a kaliumn mennyiségi meghatirozisa oxidimetridsan
a nitrit-komponensen keresztiil torténik. Az alapul szolgald reakcidegyenlet a
kévetkez6 :

12 KMnO, + 5 K,Na[Co(No,),] + 18 H,SO, = 6 K,50, + 12 MnSO, 18 H,0 +
+ 10 KNO; + 5 NaNO, + 5 Co(NO,), .
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Oxidimetrids alapon tehat a kilium egyenértéksilya K /6, vagyis 6,516.
Egy ml n/50 kal. permanganat oldatnak tehat 0,00013032 g kilium felel meg,
(= 0,13032 mg K). A Féoldtani Intézethen hasznalt eldiras 1 ml n/50 oldatot
viszont 0,1245 mg K-mal vesz egyenl&nek. Szerintem az oxidimetrids kalium-
meghatdrozasinal két probléma meriil fel: az elsg a csapadék egységes ossze-
tételének a kérdése, a misodik pedig az esetleges nitrit-veszteség a csapadék
feloldasakor. A jelenlevd kélium mennyiségével t6bbé-kevésbbé ardnyosan valtozé
két hibaforrist szabatosan szdmitdsba ~venni nem lehet. A legeélszeriibb mindig
azonos moédon készitett natrium kobaltinitrit-reagenst késziteni és azonos vegy-
szerck alkalmazdsaval ismert mennyiségvi emelkedd adagokban bemért kaliumok-
kal kalibracios gorbét szerkeszteni. Igen kis kalium mennyiségek esetén (és ilyenek-
kel van dolgunk a talaj adszorpciés komplexusanak vizsgalatakor legtébbnyire)
a kalium meghatérozasaval azonos kériilmények kozott végrehajtott vak kisérlet
eredményével korrigdlt kal. permanganat fogyasztist ha megszorozzuk 0,13032-
vel, akkor kielégité pontossaggal nyerjiik a vizsgilandé oldatban jelen volt kalium
mennyiségét mg-okban,

Az ismertetett eljarasokkal a kévetkez§ eredményeket nyertem :

3. tibldzat
a) eljirasnal b) eljirdsnal
bemért l visszakapott bemért visszakapott
kilium g kilium g
0,00156 J 0,0016 0,00078 2,00087
0,00156 | 0,0014, 0,00156 0,00150
0,00234 ‘ 0,0026 0,00234 0,00250

A nitr. kobaltinitrit-reagens és a mérgoldatok elkészitése

A mnatr. kobaltnitrit-reagens : 5 g kobaltnitratot, meg 10 g nétr. pitritet
feloldunk kiilon 25—25 ml vizben; a két oldatot bsszedntjilk és 2 g tomény
ecetsavat dntiink hozz4. 24 6rai allas utan az oldatot gondosan megszirjiik, Sotét
helyen, barna iivegben az oldat egy hétig elall.

n/50 kil. permanganit-oldat : n/10 kal permanganit-oldatot 35-szdrésére
higitunk fel kiforralt és lehtitstt deszt. vizzel.

n/50 kénsavas ndtr. oxaldt-oldat : analitikai mérlegen lemériink 1,3396 g
vegytiszta nétr. oxalatot, bemossuk deszt. vizzel 1 literes mérélombikba és még
kb. 500 ml deszt. vizet 6ntiink utina, bemériink a lombikba ezutin 10 ml conec..
kénsavat és lombikot deszt. vizzel lehiilés utan feltsltjik a jelig.

Ceriszulfat mérgdoldat : 2 literes mérslombikba 400 ml vizet €s 60 ml (1,84
'f. s.) conc.-kénsavat tesziink, majd 13,292 g Ce(S0,),-0t, vagy 16,172 g
Ce(S0O,), - 4H,0-t adunk hozza, rizogatéssal felodjuk és deszt. vizzel feltsltjiik
a jelig.
! gForroszulfét-oldat: 1 literes mérélombikba kb. 900 ml deszt. vizet és 20 ml
conc.-kénsavat tesziink, majd adagolva 1,83 g KHCO,-tal kipezsegtetjitk. Be-
mériink 5,56 g FeSO, . TH,O-t és oldds wutin jelig feltsltjilk a lombikot.
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Faktorbeallitdsok : a ceriszulfit-oldat faktordt az ismert faktori kalium
permanganit-oldattal beallitott ferroszulfat-oldattal allitjuk be. Ismert faktort
ferroszulfatial viszont beallithatjuk a kalium-permanganit-oldat faktorat, utébbival
pedig az oxélsavét. A faktorbedllitisokat mindig olyan térfogatii és annyi kén-
savat tartalmazé kozegben végezziik, mint amilyen 6sszetételii oldatokban végezziik
a kalium-meghatérozést.

A ndtrium meghatdrozdsa :

A meghatarozas alapjaul a natrium lecsapdsa szolgdl magnézium-
uranil-acetat-reagenssel (Weiland) natrinm-magnézium-uranilacetat alakjaban.
Vogel (7) szerint 105°-C-on tirténé szaritds utdn a csapadék Osszetétele
NaMg(UO,),(CH;0,)g - 6°5 HyO, amelynek molekulasilya 1506 . 028; egy g
csapadék tehat 0,01527 g Na-ot tartalmaz. Gravimetrids meghatarozasnal eld-
nyds, hogy a csapadék Na-tartalma alacsony, mert kisebb mérési hiba az ered-
ményben csak kis eltérést ckoz. Nagyobb mennyiségii kalium és amménia nem
lehet jelen a kozeghben, mert az nehezen oldhaté K-, ill. NH,-Mg-uranilacetat
kivalasdhoz vezethet. Még két kiriilmény van, amire figyelemmel kell lenni: a
Na levalasztdsakor minden varhaté mg Na-ra 10 ml reagensnek kell esnie, és a
csapadék kimosdsara hasznalt témény alkoholt megelézéleg Na-Mg-uranilacetat
csapadékkal kell teliteni, Ezen allitdsok helyességét sajat kisérleteim eredményei
is igazoljak, amelyeket a kovetkez§ tablazatban foglaltam &ssze :

4. tiblizat
Bemért Visszakapott
Natrium Moséalkohol
e 10 ml 5 ml
0,0023 0,0020 0,0021
0.0046 0.0026 0.0029
0,0069 0.0029 00030

Az alkalmazott Weiland-reagens mennyisége minden esetben 10 ml wvolt.

A talajkivonat elfkészitésekor iigyelniink kell arra, hogy az analizishez
hasznalt oldat csak igen kevés savat tartalmazzon, mert kiilonben a nétrium meg-
hatarozast megel6zd Ca és Mg levalasztdskor sok ammonklorid marad vissza az
oldatban, ami a meghatarozis pontossagét zavarhatja. A mi koriillményeink kozott
a kalium nem zavarja a mérés pontossigiat. Ezekre még vissza fogok térni.

Az altalam hasznalt eljaras a Na gravimetrids meghatérozasara a kovetkezd :

Bepipettazunk egy 100 ml-es hengerpoharba 50 ml vizsg. oldatot és be-
péroljuk kb. 1 ml-re. Hozzécseppentiink egy csepp 10 9-o0s ecetsavat és annyiszor
10 ml Weiland-reagenst adagolunk hozzi, hogy minden varhaté 1 mg Na-ra 10 ml
jusson belgle. Az oldatot masnap reggelig sotét helyen allni hagyjuk, mialatt a
csapadék kivaliasa megtorténik.

Masnap a csapadékot az anyalig tobbszéri felontésével kvantitative elére
105 C°-on kiszaritott és utdna lemért kis ivegtélesér 4 Wiitte-lemez -+ sziird-
papir koronghél allé6 berendezésre vissziik, alaposan leszivatjuk és a csapadék
mennyiségtél figgen 5—10 ml csapadékkal telitett alkohollal kimossuk, majd
ijbél alaposan leszivatjuk. Ezutan széritészekrénybe tessziik és 105 C°-on sily-
allandésagig szaritjuk, mérjiik. A csapadék silya x 0,01527 = g Na.
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Az altalam hasznélt kis szlir6berend ezés gravimetrids célokra is j6l hasznal-
hat6. Leméréskor a kis tolesért drétkarika segitségével akaszthatjuk a mérleg
karjira. A K és Na meghatédrozasakor hasznalt berendezést a 3. sz. 4bra szemlélteti.

Hogy minden Na-veszteséget elkeriiljiink, a Weiland-reagenst is telit-
Jik Na-Mg-uranilacetat csapadékkal és kgzvetleniil hasznélat eltt  sziirjiik
le a sziikséges mennyiséget. :

Az ismertetett eljirissal a kivet-
kez§ eredményeket nyertem :

5. tiblazat

Bemért [ Visszakapott
nitrium g
0,00368 0,00376
0.00368
0,00399 -

A magnéziwmuranilacetdr  (Weiland )-
reagens elkészitése :

A német Médszerksnyv elirata :
I. sz. oldat : Uranilacetat 100 g, jégecet
60 g, deszt. viz 1000 g; II. sz. oldat :
Mg-forgies 60 g, jégecet 356 g, deszt. viz
1000 g. — Hasznalatkor a két oldathal
azonos térfogatii mennyiségeket keve-
riink ossze.

A Féldtani Intézet eldirata a kivet-
Lkezd : 100 g uranilacetatot (2mol. krist,
3. dbra vizi 86) 100 ml vizés 60 ml jégecet keve-
rékében enyhe melegitéssel feloldunk.
Masrészt 60 g Mg-forgicsot 1 lit. vizzel
felontiink és apré részletekben, vizzel
hiitve, 356 ml jégecetet adunk hozza. Mikor mar a Mg teljesen feloldédott az
oldatot rdncos sziirn keresztiil az uranilacetit oldathoz szlirjiik, majd alaposan
osszekeverve, lehetéleg Aallandé hémérsékleti helyen, napfénytél védve, allni
hagyjuk. Hasznilat elgtt kozvetleniil redds sziirén keresziiil szlirjiik a szikséges
mennyiséget. ,

En az utébbi eldirat szerint késziilt reagenssel dolgoztam. Azt tapasztaltam,
hogy fénytsl védett helyen a reagens egy hénapig allt el. Mind a K-Na-Co-nitrit
mind a Na-Mg-uranilacetat csapadék felhasznalhaték kolorimetris meghataroza-
sokra is. Mehlich el6bhibél Nitroso-R-séval (kobalt-reagens) képez szines vegyii-
letet, utdbbinak pedig szulfoszalicilsavval alkotott szines komplexét hasznalja fel
kolorimetrids mérés céljaira. Sajat vizsgalatam is azt mutatjik, hogy emlitett kolo-
riméteres eljardsok Pulfrich-fotométerrel j6 eredményeket adnak. Ezek a kolori-
metrids eljardsok azonban egy tovabbi analitikai lépést jelentenek a K-Na-Co-
nitrit, ill. a Na-Mg-uranilacetat csapadék levalasztdsa utin és igy csak hosszab-
bitjak a meghatarozas menetét. Miutdn a K mennyiségét itt nem a nitrit-kompo-
nensen kevesztiil, hanem a Co Wtjan mérjilk, elkeriilhetd a csapadék oldasakor
bekdvetkezd kis nitrit-veszteséghdl szarmazo pontatlansig.

A esapadék lemérése.



b) Meghatarozasok BaCl,-0s kizeghen

Ezeknek a vizsgilatoknak a céljaira olyan n/10 BaCl,-oldatot baszniltam,
amelynek minden 100 ml-e 0,0204 g Ca-ot és 0,0023 g Mg-ot, ill. 0,00312 g K-ot
és 0,00736 g Na-ot tartalmazott kloridok alakjaban.

A kaleium és magnézium meghatdrozdsa :

A kalcium meghatarozasianak elve Mehlich (6) szerint a kivetkezd : A vizs-
galandé oldathél a Ba-ot egyenértékl kénsavval levalasztjuk, régtén ezutin
levalasztjuk a Ca-ot is oxalat alakjaban. Utébbi levalasztisihoz hasznalt ammon-
oxalat oldat ammonacetdtot is tartalmaz, amely hivatva van a Ba lecsapasakor
elsavanyodott oldat pufferolisira. Erre szilkség van, mert a Ca-oxalit asvanyi
savakban oldédik, gyengén ecetsavas kizeghen ellenben kvantitative kivalik.
A Mg nem vilik ki a BaS0,-bél és Ca-oxalithél all6 csapadékkal ; a kicsapé kém-
szerek hozzaaddsara keletkezett kevés ammonklorid elegendd az oldatban
tartasihoz,

100 ml vizsg. oldatot 250—300 ml-es hengerpohérba pipettazunk és forrasig
melegitjiilk. Ekkor hozzicsurgatunk 10 ml n-kénsavat és 20 ml oxalit-acetat
keverék-oldatot (25 g ammon-oxalat és 50 g ammonacetat deszt. vizzel 1000 ml-re
oldva.)

Egy éjtszakén 4t az elegyet allni hagyjuk. Masnap a csapadékot a kis lapos
porcellan sziirn leszitrjiik. jél leszivatjuk és 2550 ml hig (kb. 5%-0s) ammonia-
oldattal kimossuk. A Ca-meghatarozis tovabbi menete a vizes oldatnal leirt el-
jarassal egyezik meg. Hat parhuzamos mérésem 4tlagosan azt eredményezte,
hogy a bemért Ca-nak 95% -at nyertem vissza. Mehlich 909%-0s eredményei az
enyémeknél kedvezdtlenebbek. Mehlich a Ca-veszteségek kompenzaldsara kalibraciés
gérbe meghatarozisat vezeti be és a n/10 kal. permanganit méréoldat Ca-érté-
két eszerint allapitja meg. ‘

‘n is végeztem ilyen méréseket és az eredmények a kévetkezdk : 100—100
ml n/10 BaCl,-oldataim ismert névekvdé Ca-mennyiségeket tartalmaztak és a
fent leirt médon elvégeztem mindegyikbél a Ca-meghatérozast. Két-két parhuzamos
mérés eredményeinek kozépértékei a kovetkezdk :

6. tablazat
Bemért l Vis;;akupon
kalcium g
0,005 0,0049
0.010 0.0095
0.015 0.0140
0.020 0.0190
0,030 00290
0,040 0,0390

A kisérletet elvégeztem tigy is, hogy a Ba-ot levilasztottam elGszér, majd
kiilon valasztottam le a Ca-ot. A kapott eredmények azonban szeszélyesen
ingadozék voltak. A téblazatosan osszefoglalt mérési eredményekbd] kittinik,
hogy a Ca-veszteségek 9-os ardnya névekv6 Ca-mennyiségekkel csokken. A Ca-
meghatarozdshoz tehdt nem okvetleniil sziikséges kalibracids gorbét késziteni.

A Ba és Ca egyiittes levélasztasa utén a sziiredékben a Mg-ot o-oxichinolinos
cljarassal hatirozzuk meg.
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Mg-veszteséget mint az alabbi mévések eredményei mutatjik, nem tapasz-
taltam.

1. tabldzat

Bemért | Visszakapott

magnézium g

0,0023 J 0,0024
0,0026
0,0022

A kdlium meeghatdrozdsa :

A vizsgilandé oldatbsl 100 ml-es héngerpohérba pipettazunk 60 ml-t,
forrasig melegitjiik, hozzédadunk 2 ml 259/ -0s Na,COy-oldatot. A esapadék kivalasa
utan leszilirjiik ; a sziirlet elsé, mintegy 5 ml-nyi részletét eldobjuk, majd 50 ml-
nyit felfogunk belle 50 ml-es mérélombikban. A mérélombik tartalmat Atvissziik
kvantitative egy 100 ml-es hengerpohirba és a tovabbiakban gy jarunk el mint
fentebb leirtam.

Itt ajanlatos kalibriciés gérbe készitése emelkedd K-mennyiségekkel a vizs-
galandé oldattal azonos kériilmények k&zitt.

A ndtrium meghatdrozdsa :

A wvizsgilandé oldatbél 100 ml-es hengerpoharba pipettazunk 60 ml-t, for-
rasig melegitjiik, hozzdadunk 2 ml 259 -os (NH,),COz-0ldatot. A csapadéktél az
oldatot sziiréssel elvilasztjuk. A sziiredék megfelels részét (amennyi el6relathatélag
1—2 mg Na-ot tartalmaz) deszt. vizzel 100 ml-es hengerpoharban 50 ml-re higitjuk
és a tovibbiakban tigy jarunk el mint fentebb lefrtam. [tt is ajanlatos kalibraciés
gorbe Lkészitése emelked§ Na-mennyiségekkel a vizsgalandé oldatéval azonos
kérilmények kozstt.

Miutan egyrészt a Ca és Mg, masrészt a K és Na egymismelletti meghata-
rozdsinak kériilményeit dgy vizes, mint BaCly-os oldatban tisztdztam, készi-
tettem olyan vizes és BaCl,-os oldatokhsl 250—250 ml-nyi mennyiségeket,
amelyek rendre 2,5 mil. equv. Ca-ot, 0,5 mil. equv. Mg-ot, 0,2mil. equv. K-ot
és 0,8 mil.equv. Na-ot tartalmaztak. Nagyjabol ilyen oldatokkal van dolgunk,
ha 10 g talajbdl késziilt kivonatot készitiink eld analizis céljaira. 100 g-ra at-
szimitva ennck a modeltalajnak az S-értéke 40 mil. equv. Ugy a vizes, mint a
BaClyos oldatban az egyes kationokat a mir ismertetett eljarasokkal hata-
roztam meg és az alibbi tablazatban foglaltam &ssze a nyert eredményeket :

8. tablizat
Vizes oldat ’ BaCl,-os oldat
Bemért Visszakapott
Ca 25,0 25,12 25,24
Mg 4,74 4,93 1,38
K 2,0 1.92 2.0
Na 8,0 8,40 8,74
39,74 40,37 40,36
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A model-kisérlet eredménye azt mutatja, hogy az ismertetett kationmeg-
hatarozasi eljardsok kielégité pontossiggal alkalmazhatdk talajkivonatok elem-
zésénél. A pontos eredménynek mindenkor egyik fontos elgfeltétele a talajkivonatok
helves eldkészitése az elemzéshes.

Osszefoglalas

Kritikai osszehasonlité vizsgilatokat végeztem kilénbézd Ca-, Mg-, K- és
Na-meghatarozasi eljarasokkal és kivailogattam azokat, amelyek vizes és BaCly-0s
talajkivonatokbél térténd egymasmelletti meghatarozisok céljaira a legmeg-
felel¢bbek tigy egyszerdség, mint pontossig tekintetében.

Vizes kizegben a legmegfelelobb a Ca és Mg egymasmelletti lecsapasa oxalat,
illetve arzenat alakjaban. Tisztdztam az arzenatos Mg-meghatarozas kériilményeit.

BaCl,-0s kozegh6l Mehlich alapelve szerint pontosan lehet egyméasmellett
a Ca-ot és Mg-ot meghatarozni. Utébbinak mennyiségi mérése célszerien
o-oxichinolinat alakjaban bromatos titrilassal toérténik,

A K és Na meghatdrozisira agy vizes, mint BaCl,-os kézegh6l a legalkal-
masabb a K-Na-Co-nitrit, illetve a Na-Mg-uranilacetat alakjaban torténd levélasztas

Csapadékok kvantitativ elvalasztasira a kis Witte-lemezzel ellatott iiveg-
tilesért ajanlom.

Erkezert : 1951, jilius 24-én.
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COBMECTHOE ONPEOEJEHHWE KATHOHOB METAJIJIOB (Ca, Mg, K, Na)
B IMOUBEHHBIX BBITHKKAX

A. Knumenr—CMBIK

E)
Mogrofmsuyecknit 1 Komronpseii Otpen Arpoxumiueckoro Hecneponateanexoro Muernryra
Bypaneumr

BB BOJIH

Hamy NpoHapejeHsl KPHTHYCCKHE CPABHUTEbHBIC HCTILITAHHS Pag/MuHbIX METCACD OIpe-
genenus poroe Ca, Mg, K, u Na 1 BerfpaHHble MeXLy HAX Te, KOTOpPble ¢ TOUKH SpeHUsl OPOCTOTH!
B TOUYHACTH Jiy'-lﬂle Beero nNoaxoasaT IJas OII]')C,IIEJ]EHHS{ KaTHOHOB KakK B BO_IIHbIX, TAK U B XJIOPHCTO-
GapHeBLIX TIOUBEHHLIX BLITSDKKAX.

B ponmoii cpene aast onpefencHus Ca u Mg HanGonee IPHIONEH MeTOl OCAMAEHHS B DHIC
oKCcaJaTa | apseaTta. BLISICHEHbI HAMA yCJIOBHA OlpefeseHHsT Mg B BUJe apscHATA.
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B xuropucrobapresoii cpeje Ca u Mg Towno OIIpejleIE MEL 110 ApHHLHNY Mennxa. Ieneco-
00pasHo IPOHSBOJHTL KOJNHMYECTECHHOE M3Mepe Hye MarHHst OpOMaTHHIM THTPOBAHHEM B BHje
0-OKCHXHHOJATA.

Hns onpegenesdss K u Na kak B BOJHOEY, rak u B XJIopHCTO0apHeBOH cpefte campimM moj-
XONSUHM SABASCTCS METOX OTASNIEHHS B BHJe K-Na-Co-BETpETA B Na-Mg-ypaHniaterara,

HJIst KONHUeCTBEHHOrO OTAENIeHHS CCakcon DEKOMEHJIYeTCSA HAMH CTEKJNAHASI ROPOHKA,
cHab)KeHHas TUIACTHHKOH BuTTe.

OBBSACHEHHA K TABJIWIAM.

Tabmmua 1.: B MepBRIX ABYX rpadiaX NOKazama HaBeCKa KaNblMsl H MATHHSA, a B 3-eif 11
4-o0# rpadax npuEegeHs TI0Ty4eHHBIE NPH TOMOIIH yKasSaHHOT0 MeTofa OTIpe/ieIeHI 5] Pes3yNbTATH
Tpex lapaiaaesbHLIX H3MepeHRH,

Tabmuua 2.: AHajgorauno tabmaze 1., ¢ Toif TomBKo PasBHIEH, yTO 3Jech ocaskjelide
KaTbLUHs He NPOHIBOAHTCSH OJHCBPEMEHHO © OCAMIeHHEeM MArHHS,

Tatauma 3. B 1-0if u 3-eit rpadax mnoxkasaba HagecKa KaJHs, OPUMeHSEIAsCca A5
Na-Co-HUTPHTHOI'0 M e pPUMeTPHUECKOro OTpefenenns, a B 2-04 H 4-0if rpadax comecrapicHo
KOJHYECTRBO KAJH A, MOy 4YeHHOr0 B Ipouecce OIIpefieleHH A TIO YKasaHHOMY METOLY.

TaGuuua 4. B. 1-oif rpade MoKasaHur HABECKH HATPHSI INA IIPOEEPKH Mg-ypaHi-
AleTATIIOr0 ONpejeJicHHs HaTpHa. B 2-ofi rpade TIpHEEieH EeC NMONYYeHHOT 0 ocafka Na-Mg-ypa-
Hujgarerara Npd NPpUMEHEHHH 10 M7 BEIMBIBHOr O aNKoross, a B 3-eif rpagie — 710 3Ke TIpH TIpH Me-
HeHHH 5 MJI BHIMBIBHOI'O alKorers. I onmvectso FIpHMeHSIEMOT 0 peaKTHEA BellraHaa B Goux cay-
yasix GBIUIO TOMIECTBEHHBIM H OKA3LIBANCCh HEJICCTATOYHBIM.

Tabauuma 5 To ixe, Kak B tafiune IV., Ho 2-as rpada cogeprxur Pe3VILTATH M3 Me-
peHHH, MpousBeleHHBIX B OKOHYATeIbIIO SaKpeILIeHEX YCIOEHSAX ONpefelieHHs. B 1-oif rpade
IoOKasaHa HaBecKa HATPHS.

Tadauua 6 OmNpemeleHHe MarHHs p xmopucTobapuenot cpepe Toede oTjeNcHMH
XJTOpHCTOro GapHs B BHAe Cymdb(ara, B 1-oif Tpage 1T0KasaHa HAaBeCKA MArHHMS IS HpPOBE PKH
Meroja, a B 2-0H rpafe NpueejeHb PesyabTAaThD TpeX NapaljneNbHbIX H3MepeHHH.

Ta6nuua 7. B nepeoif rpajie IIpHEegeH cecrTas BOXHEIX M XJIOpHCTO0ApPHERBIX
PACTBOPOR, CopepXamux HoHK Ca, Mg, K u Na. Bropas rpaga COAepIKUT Pe3yILTATH OTIpe/esie-

HHif B BOIHOM PACTBOPE, 2 TPEThH rpada cofepIKurT Pe3yNbTATH ONLefieNieHEH B XJoprcTcGapre-
BOM pacTROpeE.

OBBSICHEHHA K PHCYHKAM.

Pucynox N 1. HeGosmbmas eopoHKa ¢ DnactuukcH Brite Fa oTcachrak mei Konbe
L5 (HUILTPOBAHHHA OCAJKOB.

PucyHox N 2. BemeneHue moga Io BPEMEHH H3 DACTBOPOB cocTaBa a), §) u B).

PrncyHox Ne 3. Ha orcachiBawmell konde AJIST MOBTOPHOTO cODHpaHUS MATOUHOr 0
le0Ka yCTAHOBNEHa NeHTpHyranbhas TpyGKa.

Dosage des cations métalliques (Ca, Mg, K, Na,) dans les extraits de sol.
ANDRE KLIMES-SZMIK

Tustitut des Rechlerches Agrochimiques, Section de Physique, Budapest

Résumeé

Nous avons effectué des cssais comyaratifs avee plusieurs procédés de dosage pour les cations
Ca, Mg, K et Na, et nous en avons choisi les meilleurs pour les dosages dans les extraits aqueux
et & Bally, au point de vue de la simplicité et de I'exactitude du procédé,

Le procédé le plus convenable pour le dosage du Ca et du Mg dans un milieu aqueux s'est
la precipitation sous forme d’oxalate et d’arsénate, respectivement.

Dans un milieu & BaCl, I'on peut faire le dosage précis du Ca et du Mg selon le principe
de Mehlich. Le dosage du Mg se fait le plus convenablement sous forme de o-oxychinolinate avee
titration au bromate,

Pour le dosage du K et du Na, cn solution aqueuse ou a BaCly, le meilleure procédé c'est
la précipitation sous forme du nitrite de K-Na-Co et de I'acétate d’uranyle de Na-Mg, respec-
tivement,

Pour la séperation quantitative des précipités nous recommandons Pemploi d*un entonnoir
de verre muni d’une petite plaque Witte.
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Explications des tableaux :
1. tableau : les deux premitres colonnes donnent les quantités employées pour le dosage ;
Ia 3-e et la 4-e colonne renferment les résultats obtenus avee 3 docages paralléles.
2, tableau : les mémes colonnes que dans le I, tableau, avec cette différence que le Ca n’a
pas été précipité avec le Mg,
3. tableau : ce tableau donne les quantités de K employées (2. et 4. col.) et les quantit(s
trouvées (l.et 3. col.) dans Pessai du procédé an nitrite de Na-Co ¢t de la méthode cérimétrique

4. tableau : la 1, col, contient les quantités de Na employées pour l'essai du procédé a
Pacétate d'uranyle de Mg. Les colonnes 2 et 3 donnent les poids des précipités d’acétate d'uranyle
de Na-Mg, avec I'emploi de 10-mls (2. col.) et de 5 mls (3, col.) de liqueur de lavage. Dans chaque
cas on ¢’est servi de 10 mls du réactif de Weiland, cette quantité s’est relevée insuffisante,

5. tableau : le méme que le préeédent ; la colenne 2, contient les résultats obtenus avee I
procédé difinitivement fixé; la 1. eol. renferme les quantités de Na employées,

6. tableau : dosage du Mg dans un milieu & BaCly, aprés la précipitaticn du Ba sous forme
de sulfate. La 1, eol. renferme les quantités de Mg cmployées, 18 2, col. les résultats de 3 dosages
paralléles.

7. tableau : la 1. col. contient la composition de solutions aqueuses et i BaCly, contenant
des ions Ca, Mg, K et Na, La 2, eol, donne les résultats ochtenus avee la solution aquense, la 3, col.
ceux chtcnus avee la solution a BaCl,.

Explication des figures :
1. fig. Petit cotonnoir muni d’vne plaque Witte sur un flacon a aspirer.

2, fg. Vitesse de la séparation du iode dans des solutions & composition a), b) et ¢,
3. g, Mesurage de la précipitation,

Uber die Bestimmung von Alkali- und Erdalkalikationen nebeneinander
in Bodenausziigen

A. KLIMES-SZMIK

Abt, fiir Bodenphysik der Agrochemischen Forschungsanstalr, Budapest
Zusammenfassung

Verschiedene Verfahren zur Bestimmung von Ca, Mg, K und Na wurden einer kritisch-
vergleichenden Sichtung unterworfen, und jene ausgewihlt, die zur Bestimmung obiger Kationen
in wisserigen und Ba(l,-Bodenausziigen, hinsichtlich Einfachheit und Genaunigkeit der Ergeb-
nisse, am besten geeignet waren.

Im Falle wiisseriger Lisungen werden Ca und Mg zweckmissigerweise als Oxalat bzw. Arsenat
gefilllt. Es wurden die Bedingungen der Mg-Arsenatfillung gepriift.

In BaCl,-Losungen kénnen Ca und Mg nach den Vorschriften von Mehlich nebeneinander
genau bestimmt werden. Es empfiehlt sich, Mg als 0-Oxychinolat, durch Titrieren mit Bromat zu
bestimmen.

K und Na werden zweckmissigerweise in wiisseriger wie in BaCl,-Lisung als K—Na—
Kobaltinitrit, bzw. als Na—Mg—Uranylazctat hestimmt.

Zur quantitativen Trennung von Niederschlagen wird die Verwendung kleiner Glastrichter
mit Witte’scher Platte empfohlen.

Schliissel zu den Ubersichten

Ubersicht 1. In den beiden ersten Kolumnen sind die zur Bestimmung von Ca und Mg abge-
wogenen Mengen verzeichnet. Kolumnen 3, und 4. enthalten die Ergebnisse der heschriebenen
Bestimmungsverfahren in dreifacher Wiederholung.

Ubersicht 2. Dasselbe wie in Ubersicht L., doch wurden hier Ca und Mg nicht miteinander
gefillt.

Ubersicht 3. Einwagen zur Bestimmung von K mittels der Na—Co—Nitritmethode und
dem cerimetrischen Verfahren (Kolummnen 1. und. 3.), sowie die mit den angegebenen Verfahren
crhaltenen Bestimmungswerte von K (Kolumnen 2. und 4.).
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Ubersicht 4. Kolumne 1.: abgewogene Mlengen von Na zur Bestimmung mit dem Mg—
Uranylazetatverfahren. Kolumnen 2, und 3.: die entsprechenden Bestimmungswerte, hei Ver-
wendung von 10 bzw. 5 ml Alkohol zum Auswaschen. Die verwendete Menge des Weiland’schen
Reagens betrug stets 10 ml, und erwies sich als ungeniigend.

Ubersicht 5. Dasselbe, wie in Ubersicht IV ., doch enthilt Kolumne 1. die unter endgiiltig
festgelegten Bedingungen erhaltenen Werte. Einwagen in Kolumne 1.

Ubersicht 6. Mg—Bestimmung in BaCl,-L$sung, nach Fillung von Ba als Sulfat. Mg—
Einwagen in Kolumne 1., Ergebnisse von je 3 Parallellbestimmungen in Kolumne 2.

Ubersicht 7. Kolumne 1.: Zusammensetzung  der wiisserigen und BaCl,-Lisungen von
Ca-, Mg-, K- und Na-Ionen. Kolumne 2.: Bestimmungsergebnisse in wisseriger Lisung, Kolumne
3.: Bestimmungsergebnisse in BaCl,-Lésung.

Text der Figuren

Fig. 1. Kleiner Trichter mjt Witte’scher Platte, zum Filtrieren von Niederschligen.

Fig. 2. Zcitlicher Verlauf der Jodausscheidung in Lasungen von der Zusammensetzung
a), b) und e).

Fig. 3. Wigen des Niederschlages.



