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A kovasav zavaré hatisanak egyszeri
kikiisz6bdlése talajkivonatok kolorimetrikus
foszforsav meghatarozasansl

SIK KAROLY é KOCH LEHELNE
Adgrokémiai Kutatd Intézet Trdgydzdstani Osztdilya, Budapest
Bevezetés

A foszforsav kolorimetrikus meghatirozasit Urbanek megallapitdsa szerint
a talajkivonatokban oldatokba jutott kovasav zavarja (2). A zavars hatéast szerinte
a kovasav dehidratizalasival kiiszobolhetjitk ki (3). Ha Zinza d ze-eljarast alkal-
mazunk (4), akkor az oldat kovasav tartalma nem zavar, A reagens elkészitése
azonban kényes s ezért az eljirds nem tudott elterjedni.

A kovasav zavarg hatdsat sajat vizsgalataink sordn a talajkivonatok dehidra-
tizdldsaval kiiszéboltiik ki. Ez a m6d rendkiviil hosszadalmas, de $sszehasonlité
vizsgélataink szerint szitkséges, mert az oldott kovasav a foszforsav meghatérozas
eredményét meghizhatatlanna teszi.

Legtijabban Muir kézleményében (1) hivatkozik arra, hogy a kovasav zavaré
hatasit a vizsgilandé oldathoz adagolt borkésavval ki lehet kiiszobolni.

Ennck a kozlésnek nyoman standard foszforsav sorozatokban és talaj-
kivonatokban tanulményoztuk a zavaré hatis kikiiszibslésének lehet8ségét
borktsavval.

Vizsgdlataink soran sikeriilt megallapitani azt a borkdsav mennyiséget,
melyet 100—500 mg talajra vonatkozé vizsgilandé oldathoz adnunk kell, hogy a
zavard hatéast kikiiszobolhessiik.

Kisérleti rész

Ismert foszforsav mennyiséget tartalmazé standard modell sorozatokon
végeztiink vizsgilatokat. Ezekbdl a vizsgalatokbél kittint, hogy az oldathoz adagolt
borkésav kiilonb6z6 mennyisége mas és més alakuldsii standardgorbét ad a hidro-
kinon szulfitos redukeids eljarassal (2.4bra, 2. és 3. gorbe.). Kittnt tovabba az is,
hogy sztannékloridos redukeiét nem lehet jél alkalmazni, mert a kék szin kifejlédése
ennél rendkivill gyors és borkésav adagolasra az eredmények nem aridnyosak a
foszforsav mennyiségével és mnem is reprodukélhaték (1. abra, 2. gorbe), ezért a
tovibbiakban a hidrokinon-szulfitos eljarast alkalmaztuk. A méréseket Schuh-
kunecht—Waibel-féle fotocellas koloriméteren végeztiik.

Megallapitottuk hogy megbizhats és ismételhetd eredményt csak akkor
nyerhetiink, ha egyfelsl a vizsgilandé oldat savanytisdgit mindig azonos értékre
allitjuk be, masfelsl a meghatérozéshoz a legalkalmasabb borkdsav mennyiséget
sikeriil megtalalni.

Az oldatok azonos savanydsigit gy tudtuk biztositani, hogy para-nitro-
fenol indikator mellett nitronliggal az oldatot kézémbisitjiik és azutén adjuk
hozzi a szitkséges reagenseket.

A borkésav sziikséges mennyiségét pedig kisérleti viton allapitottuk meg
5, 10, 20, 50, 70, 100, 1000 mg borkdsav hozzaadassal. A modellkisérletekben 2
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kovasav zavaré hatdsédnak vizsgalatat az oldathoz adott 5 mg nitrinmszilikat
oldattal tanulminyoztuk (1. dbra, 3. girbe). Mint a bemutatott girbékbdl kitdnik,
70 mg borkdsav az a mennyiség, amelynek hozziaddsa a kovasavat nem tar-
talmazé sorozattal megegvezd foszforsav értékeket eredményezett (2. abra, 1
4, 5, 6. girbe).

Ezutan kiprébaltuk eljarasunkat talajkivonatok foszforsav vizsgalataval.
Az eredmények, amelyeket a kozolt tablazatok tiintetnek fel (1. és 2. tablazat),
azt mutatjék, hogy kiilsnféle tipusi talajok kivonatiban kézombositéssel &s 70
mg borkésav adagolaséval a kisérleti hibahatiron beliil ugyanolyan foszforsav
értékeket hatiroztunk meg, mint az el§zetesen szabalyszerden dehidratizalt
kivonatokbél,

Ezzel eljardsunk hasznalhatésigaril meggyézédtink és alkalmazasa a
jovében nagymértékben egyszertsiti és gyorsitja a kovasav tartalmd talajkivona-

1

2 Ys 1ng

a50- ] e
045 L
0401 X
0351
030

Q22 A

Q75 1
q72 -
0081

Q047
002

0 70 20 30 20 50 60 o B0 90 00
1. dbra

Standard-sorozatok. 1: Osszehasonlito. 2 : SnCly-os redukeisval. 3 : 5 mg Na,Si0,-tal. Abszcissza :
galvanomeéter kitérés

tokban a kolorimetrikusan mérend§ foszforsav meghatarozasat borkésavas oldatban.

A vizsgalatot részletesen a kivetkeztképpen végezzik :

Osszes foszforsav meghatdrozdsa. Lemériink 5 g talajt. Elégetés (5) és kiraly-
vizzel valg feltirds utdn bemossuk 250 ml-es normal lombikba, jelig toltjiik és
leszirjiik. A sziirletbsl 10 ml-t (200 mg talajnak felel meg) pipettazunk ki egy
100 ml-es lombikba. Hozzdadunk 50—60 ml desztillalt vizet. 3 csepp 4%q-es
higitott alkohollal készitett para-nitrofenol indikatort és =3/, NaOH-al gyenge
sarga szinig titrdljuk, majd desztillalt vizzel jelig tsltjik. Ebb6l az oldatbsl 50
ml-t (100 mg talajnak felel meg) pipettdzunk ki, hozzdadunk 2 ml olyan borkésav
oldatot, amelynek 1000 ml-ében 3,5 g borkésavat oldottunk, és ezutin a szokott
médon a molibdén, hidrokinon és szulfit reagensek hozzdaddsa utin meghata-
rozzuk a foszforsavat.
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2. "Sigmond foszforsav meghatdrozds. Az el§irt médon elkészitett 2-es pH-ju
talajkivonatbél 40 ml-t (1 g talajnak felel meg) pipettazunk ki egy 100 ml-es normal
lombikba. Hozzaadunk 30-—40 ml desztillalt-vizet, 3 csepp 49%,,-es para-nitrofenol

1. tablazat
~sszes foszlorsav meghatarozisa

(1) (&3] 3 4) ®)
P30:%%
A talajminta jelzése és credete Tatajmélyscg, ‘Talajféleség Si0, dehidretizdl 70 mg borkGsavy
e hidiokinouszmifites | paidmatistls

i - redukeival szulfitns redukeiGval
Tapitszele, 4, sz, ........... 25—65 hom. vilyog (8) 0,273 0.277
Tapidszele, 4. sz, ....oou.e. itl. feltal. (6)) hom. vilyog (8) 0,122 0,130
Tapidszele, T, sz. ...t homok (9) | hom. vilyog (8) 0,073 0,072

feltalaj (6)

Sorokear’: vu v i v v feltalaj (6) | homok (9) 0,097 0.096
SotokSAT & o it e altalaj (7) homok (9) | 0,068 0,064
v |
"Orszentmiklos, kukoriea-

ACROY vorssvvnms s on o o o8 5% 20—40 homok (9) 0,083 0,085
Hényelpuszta, bizaarany .... 20—40 agyag (10) 0,065 0,069
Sely; XM e e w o o | 70—130 | valyog (11) 0,072 ! 0,073
Martonvasar, Al @ ......... 0—20 | valyog (11) 0,113 | 0,120
Békés-Vizesfis ......... — 0—20 rétiagyag (12) 0,115 | 0,117
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Standard-sorozatok. 1 : Osszehasonlité. 2 : 10 mg borkésav. 3 : 100 mg borkbsav, 4 : 20 mg borks-
sav + 5 mg NaySi0y-al. 5: 70 mg borkésav + 5 mg Na,5i0z-al. 6: 150 mg bork8sav - 5 mg
Na,Si0,5-al Abszeissza : galvanométer kitérés.
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2. teablizat
Sigmond foszfoxsav meghatirozis

)] ) 3 ) )
Ps0:%
e Lledes | Tt o ittty | o i, | mR
I hidrokinon-szulfitos ]:idlroll-:,i;::-:z;l&ii;os‘
redukciéval redukeiéval

Tapibszele,

4, sz. .... | 25—65 homokos vilyog (8) 0,1760 0,1760
Tapidszele, |

4. sz, ... | 90—130 homokos vilyog (8) 0.0612 0,0610
Taipidszele, ‘

4. sz, .... | atl. altalaj (7) homokos vilyog (8) 0,0480 ‘ 0,0474
Soroksér . ... | feltalaj (6) homok (9) 0,0374 0,0370
Soroksir .... | altalaj (7) homok (9) 0,0188 0,0180

indikdtort és »/; NaOH-al gyenge sarga szinig titraljuk, majd desztilldlt vizzel
jelig toltjiik, EbbSl az oldatbél 50 ml-t (500 mg talajnak felel meg) pipettazunk ki,
hozzdadunk 2 ml olyan borkésav oldatot, amelynek 100 ml-ében 3,5 g borkésavat
oldottunk és ezutan a szokott médon a molibdén, hidrokinon és szulfit reagensek
hozziadasa utdn meghatirozzuk a foszforsavat

Osszefoglalas

Vizsgilataink a kovasav zavaré hatasdnak kikiiszobolésére irAnyultak
talajkivonatok foszforsavtartalmanak Xkolorimetrikus meghatarozasanal. Kisér-
leteink soran megallapitottuk, hogy 100—500 mg talajra vonatkozé kivonatban
70 mg bork&sav hozzaadasaval a kovasav zavaré hatisit kikiiszsbslhetjiik, ha a
kivonatokat el§z8en 3 csepp 4%,-es p-nitrofenol indikator alkalmazisa mellett »/,
nétronliggal gyenge sarga szinig titraljuk.

Az igy el6készitett oldatokban a hidrokinon-szulfitos redukeigval keletkezd
kék szin mélysége 114,—2 éra kozott aranyos az oldat foszforsavtartalmaval.

Erkezett : 1952, december 30.

Irodalom
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. Zinzadze, Sch.: 7. Pfl. Erniihr. Diing. A. 16. 129, 1930.
- Talajvizsgalati médszerkényv. 180. Mez8g. kiads. 1953,
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NPOCTOE YCTPAHEHHUE MEINAKINETO ,D.EﬁCTBI»‘IHUOI(HCI/I KPEMHHA TIIPH
KOJIOPUMETPHUUECKOM ONPEJEJEHHH $O0CPOPHOWN HKUCJOTHLI B TMOUBEH-
HBIX BBITHXKAX

K. Iluk u JI. Kox

Orgen ¥Ypobpenud Arpoxummueckoro Hayuno-Hecienobatenbcxkoro Hueruryra,
By panewr

BuBOpgH

Hawwy uccrei0BaHUA NPOBENHCH /1S YCTPaHEHUs MEINAOIIETO JelCTBHA OKHMCH KPeMHHS
TIPH KOJIOPHMET PHUCCKOM CIIpE/leJIcHHH Cojie pXKaHHs (ochOpHOH KHMCIIOTHE B MOYBEHHEIX BLITHKKAX,

B HawMX ONBITAX YCTAHOBJEHA BO3MOMKHOCTb YCTPAaHCHUS MEINAIOIEro JeHCTBHS KpeM-
HeBbI KUCAOTEI B TIOUBEHHBIX BRITSKKAX fAobaBiIcHHem 70 MI' BHHHO KaMeHHOH KHCJOTHL B TI0Y-
BCHHY 0 BHITSDKKY Ha KaxapiH 100— 500 Mr mouBHI, ecJH NpPefBAPHTEIbHO THTPOBAJH MOYBEH-
HY10 BHEITSDKKY [0 cJa00-)KeJTOro nBera OCHOBaHHMEM HATPHS N1 IpH NpHMmeHeHMH 3 KaIUH
4%.-HOTO pacTBOpa WHAMKATOPA NAapPAHKTPCHEHOJA.

B pacTROpax MOATOTORJEHHBIX TaKHM crocofom, rayGHHA CHHero IRera, 0Gpasy WLEroCH
BCJIEACTBHH BOCCTAHOBLITENLHOrO [eHCTBHA CyJIb(HTA-TMAPOXHHOHA, 4epes 11/,—2 waca Gyger
TPOIOPIHOHAILHOH cofiepxaHi ¢ochopHOH KHCJIOTHI B pacTBOpe.

Puc. 1. Craupapruvie cepuu. 1: Konrpoas. 2: C pepywumeit momomsio SuCly. 3
C 5 mr Na,Si0;. AbGcuncca: OTKJIOHEHHE TabBaHOMETPA.

Puc. 2. Cranpaprusie cepuu. 1: Kourponb. 2: 10 mMr suuHON wkucaotsl, 3: 100 mr
BHUHHOH KHemoTsl, 4 : 20 Mr BUHHOH KMCHOTE! + ¢ 5 Mr Na,SiO,. 5: 70 Mr BHHHOK RUCIOTH 4

¢ 5 mr Na,3i0,. 6 : 150 mr suHHOI KucnoThl 4 ¢ 5 Mr Na,SiO; AGcumeca : OTKJIOHEHHE ralibBaHO-
Merpa.

Tab6auua 1. OnpegencHue ofwero cogepxanusi gochopHOH Kucxorst, (1) OBosHa-
yeHHe H TNPOHCX0X/eHHe obpasna noussl. (2) I'iyOWHA mouBeHHOro ciofl. (3) IMouBeHHble pas-
HoctH. (4) 810, JeTHAPATHPOBaHHAA pelyKUMeH cyjb(HTa-rHApoXHHOHA. (5) ¢ T0 Mr BHHHO-
KaweHHOH KuchoTH 6e3 perugparanuy, ¢ pefyKuueil cyibdura-ruppoxuHoHa. (6) ITousa. (7)
Moamogsa. (8) Cynecuanas mousa, (9) ITecounas nousa. (10) I'imAueras nousa. (11) CyraMHOK.
(12) Jlyropasi TJIMHHCTAs MOYBA.

Tatnnmna 2. Onpegeserue §ochopHOH KHEAOTH Mo merogy 3urmomga. 3uaku (1)- (8)
vicorpe B TaGauue 1

A Simple Method for the Elimination of the Imterference of Silica in the
Colorimetric Determination of Phosphorus in Soil Extracts

K. SIK and Mrs. L. KOCH

Department of Fertilization Science, Agrochemical Research Institute, Budapest
Summary

The investigations were undertaken to exclude the interference of silica when determining
phosphorus content in soil extracts by colorimetry .

Experimental evidence confirmed that the interfering effect of silica can be completely elimi-
nated by adding 70 mg tartaric acid to the extract referring to 100—500 mg soil, provided this
extract is previously titrated to a faint yellow colour with 1,0 IV NaOH in the presence of 3 drops
of a 4%, solution of p-nitrophenol.

In solutions prepared by this method the intensity of the colour developed by reduction
with hydroquinone-sulphite proved after 1,5—2,0 hours proportional to the phosphorus content of
the liquid.

Fig, 1.Standard series. 1 : Reference, 2 : Reduced by 5nCly, 3 : With 5 mg Na,S8i0,. Abscissa:
galvanometer readings.

Fig, 2, Standard series, 1: Reference, 2: 10 mg tartaric acid, 3: 100 mg tartaric acid,
4: 20 mg tartaric acid + 5 mg Nay5i0,, 5: 70 mg tartaric acid 4 5 mg NaySiO;, 6 : 150 mg tar-
taric acid and 5 mg Na,Si0,; added. Abscissa: galvanometer readings.
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Table I. Determination of total phosphorys, (1) Designation and origin of soil sample,
(2) Depth of soil horizon, (3) Soil type. (4) 810, dehydrated, reduction by hydroquinone-sulphite,
(3) 70 mg tartaric acid added, reduction by hydroguinone-sulphite, without dehydration. (6) Topsoil.
(7) Subsoil. (8) Sandy loam. (9) Sand. (10) Clay, (11) Loam. (12) Meadow clay.

Table 2. Determination of phosphorus according to *Sigmond. (1) to (8) : same as in Table 1.

Elimination simple de Peffet pertxarbateur de la silice dans le dosage
de I'acide phosphorique du sol par colorimétrie

K. SIK et Mme L. KOCH

Section de la fertilisation des sols de Flnstitut des Recherches de Chimie
Agricole , Budapest

Résumé

Nos cssais ont porté sur I'élimination de D'effet perturbateur de la silice dans le dosage de
Pacide phosphorique des extraits de terre,

Nous avons établi qu'on peut éliminer I’effet perturbateur de la silice en ajoutant 70 mg
d’acide tartrique a l'extrait correspondant de 100 a 500 mg de terre, aprés avoir préalablement
neutralisé I'extrait avec une solution normale de sonde jusqu’a Papparition d’une couleur jaune
faible en présence de 3 gouttes d’une solution de para-nitrophénole a 49/,,.

Dans la solution ainsi préparée la coloration bleue obtenue par la réduction a I'hydroquinone-
sulfite est proportionelle & la teneur en acide Phosphorique de Pextrait,

Fig. 1. Série de standards. 1: Comparaison, 2: Réduction au SnCly, 3: Avee 5 mg Na,S,0
Abscissa : déviation du galvanométre.

Fig. 2. Série de standards. 1 : Comparaison. 2: 10 mg d’acide tartrique. 3 : 100 mg d’acide
tartrique. 4: 20 mg d’acide tartrgive et 5 mg de Na,$i0,. 5: 70 mg d’acide tartrique et 5 mg de
NaySi0y. 6: 150 mg d’acide tartrique et 5 mg de Nay8i0y. Abscissa : déviation du galvanométre.

Tableau 1. Dosage de I'acide phosphorique total. (1) Numéro de Péchantillon de terre et son
origine. (2) Profondeur de la prise de 'échantillon, (3) Qualité du sol. (4) Réduction 2 I’hydroqui-
none-sulfite avec déhydratation de la silice. (5) Avee 70 mg d’acide tartrique sans deéhydratation. (6),
Couche de surface. (7) Sous-sol. (8) Limon sableux. (9) Sable. (10) Argile (11) Limon (12) Argile
des prés.

P Tableau 2. Dosage de I'acide phosphorigue dans les extraits obtenus selon la méthode de
’Sigmond, Les chiffres I & 8 ont la méme signification que dans le tableau 1.





