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Szervestrigyik ,,0sszes“-nitrogén, foszfor
és kalium tartalmanak gyors meghatarozasi
modszerei
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LEGENY BELANE

dgrokéimiai KNutald Intézet Szervestrdgydzdsi Osztdlva, Budapest
Bevezetés

A szervestragyik értékének elbirdldsdhoz tdpanyagtartalmuk ismerete —
bar nem elegendd — de sziikséges feltétel. A hirom legfontosabb elem (N, P, K)
»klasszikus« meghatarozisi moédszerei kozismertck. E médszerek is meglehe-
tésen hosszadalmasak, ezért szdmos, gyors, szériavizsgilatra alkalmas eljarast
dolgoztak ki. E gyors médszerek nagy szama azonban azt bizonyitja, hogy egyikiik
sem terjedt el dltaldnosan, megbizhatésagukrél ellentétes vélemények alakultak ki.

Mivel istallétragyakezelési kisérleteinkben ardnylag nagyszami mintaanyagot
kell feldolgozni, szitkséges volt, hogy kivalasszuk azokat a médszereket, melyek
céljainknak legjobban megfelelnek, illetve hogy az irodalomban talalt ellentmond4-
sokat megvizsgaljuk,

A szervestrigyak anorganikus elemeinek meghatarozasihoz mint kéztudo-
masi, a szervesanyagot el kell roncsolni. A roncsolds torténhet nedves, vagy szaraz
iton.

A nitrogénmeghatarozashoz 1883 6ta — miéta Kjeldahl [10] médszere
ismertté valt, — a kénsavas feltarast haszniljuk. A P,0; és K,0 meghatarozasihoz
a legtobb médszerkényv [1, 11, 12, 13] kiilon szaraz vagy nedves roncsolést ir elé.
A nedves roncsclast altalaban kénsav es salétromsav koverédkével azzal az indo-
kulassal javasoljak, hogy a nitrogénmeghatdrozis alkalméaval végzett kénsavas
feltaraskor foszfor, illetfleg kali veszteségekkel szamolhatunk., Ezzel szemben
masok [4, 8] a nitrogén, foszfor és kali egyiittes meghatérozasat Kjeldahl felta-
rassal ajanljak.

Az ellentétes irodalmi adatok miatt kénytelenek voltunk tehit mdédszertani
vizsgalatokat végezni.

Kisérleti rész

1. Feligras

A harom elem egyiittes meghatarozdsira a bdséges irodalombél olyan kén-
savas feltarast kellett kivalasztanunk, melyhez a legkevesebb idegen anyag (kata-
lizator) hozzdadésa sziikséges. Erre legalkalmasabbnak Sarudi [15] méd-
szere latszott. Hadorn és munkatarsai [7] vizsgalatai szerint ez a médszer
élelmiszereknél némi (1,5—29%,) nitrogénveszteséggel jar, ezzel szemben Ducet
és munkatirsai [5] névényi anyagok meghatdrozasidra megfelelonek talaltik a
hidrogénperoxidos médszert. Fenti szerzik azonban élelmiszerekkel és névényi anya-
gokkal dolgoztak, ezért megvizsgaltuk, hogy hasznalhaté-e a modszer nitrattar-
talmi szervestragydk meghatarozasara is,
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Kellen homogenizilt eredeti nedvességti istallotragyamintakbal 10 —10 g-ot
500 ml-es Kjeldahl lombikokba mértiink. Az egylk sorozatot mddositott Jodlbauer
mdédszer szerint fenol kénsavval, natriumthioszulfatial és szelénkeverék kataliza-
torral [2], mig a masik sorozatot toméryy kénsavval és hidrogénperoxiddal ron-

csoltuk,
2. Nitrogén meghatdrozds

A térzsoldatokbdl Parnass —Wagner késziilékhen desztillaldssal hatiroztuk
meg a nitrogént, ill. az ammédniat. Egy-egy mintabél altaldban 4 meghatarozast
végeztiink ; az 1. tablazatban a meghatarozasok atlag értékeit tiintetjiik fel.

1. tablgzar

{Osszehasonlité nitrogén meghatirozisok

(1) @) @ r ®w e
Mddositott. Jodlbauer Hidrogénperoxidos |
Minta ey . iad _‘ Kiilonbség } Arényszém
M ! m } m 9 M ; m ‘ m ©, | ‘

9 1,085 ‘ 40,020 1,84 1,123 | 10,018 1,60 +0,038 103,5
61/p 0,838 | 10,014 1,67 0,810 | 10,018 2,22 —0,028 96,8
62/p 1,012 ‘ 0,019 1,87 1004 | 30,007 |  0.67 —0,008 99,4
93/a 0,626 | +0,003 0,48 0,628 | £0.006 [ 0,96 +0,002 | 1001
93/b 0,830 | 10,014 | 1,69 | 0859 | o018 210 40,029 | 1035
94/a 0,540 | +0,001 0,18 0,534 | 0,014 2.63 —0,006 98,9
94/b 0,597 |~ — . 0,583 | 10,020 3,44 —0,014 97,8
95/b 0,624 | 0,028 | 4,49 0,625 | 0,018 | 2.88 40,001 100,1

[ et — — - ___I_ - —— i i S g, AR —_— e

Adag | 0.769 | 0T | l‘ +0,002 | 100,2

Az eredményekbgl lathaté, hogy a két médszerrel kapott értékek jél egyez-
nek. A tragyamintik vizsgilatan feliil a roncsolas és desztillalss ellenfrzése végett
ismert nitrogéntartalmi anyaghdl (karbamid) is végeztiink meghatérozisokat.
A talélt nitrogén milligrammok a szamitott értékek 98,6 —102,5% -a kizott inga-
doztak.

3. P,0, meghatdirozds

a) kolorimetrikus meghatdrozdsi médszer kidolgozdsa. A szériavizsgilatokra
legalkalmasabb kolorimetrikus foszfat meghatarozasok a foszformolibden-komplex
(ill. redukalt alakja) vagy afO'zfor-Vanadiummolibden-komplex szinintenzitisanak
mérésén alapulnak. Ezek koziil tragyavizsgalatokra a metolos vagy »Photo-Rex«
modszer latszott a legalkalmasabbnak, mert arénylag nagyobb foszforkoncentriciéji
oldatok kolorimetrikus meghatérozisra is alkalmas, Tschopp ajanlotta el§szor
redukalészerként a monomethil-p-Amidofenoszulfitot. Médszerét azéta tsbben,
igy Scheel [16], Butyenko és Kirs [3), tovibb4i Herrmann és
munkatarsai [9] médositottak miftragyak ill, a Neubauer-hamu P,0.-tartalmanak
meghatédrozdsara. Mivel mi ersen savas és zavaré jonokat tartalmazé kivonatok
foszfortartalmat kivantuk meghatarozni, tovabbi médositasok valtak sziikségessé.
Elékisérleteink alkalmaval megallapitottuk, hogy a szervestragyik kivonataiban
sajnos, gyakran oly mennyiségii SiO, talalhats, mely mar zavarja a meghatérozast.
Az egyéb zavard ionok (Fe' *, As, stb.) mennyisége elhanyagolhaté. A Si0, zavaré
hatasanak kikiiszobslésére itt is alkalmasnak taliltuk a borkésavval valé masz-
kirozast [18]. Az arinylag nagy H — (ill. Hidrénium) ion koncentricié zavaré



AGROKEMIA ES TALAJTAN Tom. 4, (1955.) No. 1. =

hatésat (id6ben eltolédik a maximalis szinintenzitas kialakuldsa) semlegesitéssel
lehet megsziintetni. Elfkisérleteink alkalméval azt is megéllapitottuk, hogy ke-
vesebb kémszer hasznalata is elegendd.

Az éltalunk médositott metolos mddszert Lérenz —Endrédy [6] eljarassal
hasonlitottuk 8ssze. A trigyamintikat mésztejjel megnedvesitve 500°-on elham-
vasztottuk, a hamut kirdlyvizben feloldottuk és a térzsoldatok foszfortartalmat
mindkét médszerrel meghataroztulk,

2. 1ablazat

Osszehasonlité P,0; vizsgilatok kiralyvizes torzsoldatokbsl

) 2 (3
P.0.%
Mintaszém ) ) Arfnyszém
Lérenz—Endrédy Médositott metolos
szerint mddszer s
| RO 0,260 0,272 104,8
2 s 0,240 0,248 103,5
L (R—— 0,252 0,252 100,0
:: 0,221 0,229 103.8
L O —— | 0,231 0,225 97.5
6 virrnrnn, i 0,202 0,200 99,0
I 0,226 0,222 98,3
S S i 0,813 0,812 99,9
9 e 0,916 0,931 101,8
100 ..o 0,683 0,692 i 101,3
1§ SO | 0,734 0,730 99.6
12, e simminond i 0,578 0,550 95,2
13 mimson i { 0,242 0,234 96,6
) S ; 0,220 0,228 103,8
15 e s i 0,311 0,313 100,8
Atlag ...... | 0,4086 ; 0,4092 100,1

Egy-egy torzsoldatbél két-két parhuzamos vizsgilatot végeztiink. A pér-
huzamos meghatdrozisok kozotti egyezés mindkét médszerrel kielégitd volt
(az eltérés kisebb mint 3 relativ szdzalék), ezért a 2. téblazatban csak a meg-
hatérozasok kozépértékeit tiintettiik fel, az eredeti nedvességli tragyamintak
P,0,%-4ban kifejezve. A tablazatbdl lathatd, hogy a vizsgalt médszerek kozotti
egyezés kielégits. (A gravimetrikus foszformeghatarozéeokat Kramer Mihaly
végezte, munkajaért e helyen mondunk készonetet.)

b) A kénsavas feltdrds alkalmazhatésdginak vizsgdlata. A kovetkezékben azt
kivantuk eldonteni, hogy kell-e P,0. veszteséggel szaimolnunk a kénsavas roncsolds
folyamén. Kiilonbz6 mennyiségti KH,PO, adagokat mértiink be Kjeldahl lombi-
kokba, majd 8 érdig roncsoltuk kénsav és H,0, elegyével. Roncsolas utén a lom-
bikok tartalmat 250 ml-es mérSlombikokba mostuk és a térzsoldatok foszfortar-
talmat a metolos médszeriinkkel meghataroztuk,

Bar a 3. tablazat szerint némi veszteség tapasstalhaté, ez a gyakorlati trigya-
vizsgélatok szempontjébél elhanyagolhaté. Ez kitlinik a 4. tablazatbél is, melyhen
a kénsav + hidrogénperoxidos roncsolashél végzett meghatdrozasok eredményeit
hasonlitjuk 8ssze aszéraz Gton (500°-on végzett égetés, utdna a hamu kiralyvizes
feltdrdsa) végzett roncsolisok eredményeivel. Egy-egy mint4bél 4 parhuzamos be-
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mérést és minden egyes torzsoldaltbél k&t parhuzamos meghatérozast végextiink.
A 4. tablazatban a 8 —8 meghatérozds k6 zépértékét és a kozépériékek »négyzetesc
kiizéphibait tintettiik fel.

3. 1@ bldzat
P,0; meghatirozasok kénsavas roncsolassal

!

0] ! @ ' )
P.0, mg p Talil
Bemért | Talalt \l
B} —

50,1 48,7400 | ) 97,2

50,4 50,3 40,3 j —0,1 99,8

125,1 122,44-0,5 | —2.7 97,8

125,17 : 123,940,6 | —1.8 98,6

626.0 626,51, 10,5 100,1

626,0 . 620,5+1,5 —5,5 99,1

267,2 265,7 ‘ —1.8 i 99,3

4. 1éblézal
sszehasonlité P,0_ meghatarozisok
A @) ' ®) T
P,0, mg'l00 g nedves tragya
Miies | mtmm e i | Kilgnhség Ardny-
szAm Kiralyvizes feltaras : H.50,-as feltards | szdm

M ‘{ m I moy ‘w M m m?, | D \m_ md
- 1 z | B
| S L2501 4 6.4 2,6 2418 + 2,5 1,0 —2 | 4+ 68 99.3
D s v v 4 220 | + 431 2,0 222 + 3,3 1,5 +2 | 439 1010
3, {786 | +114 | 1,5 794 +14,2 1,8 +8 | 183 | 10L0
deiiinnn. 5715 | + 8.8 1,5 571 -12.0 2.1 —4 | 1149 99,3
S 314 | 4+ 9,0 [ 2,8 310 + 5,3 1,7 ' —4 | + 33 98,7

A tablazatbol lathat6, hogy a vizsgalt eljarisok kozotti egyezés kielégitd,
a két eljaras kozti kiillonbségek nagysigrendje altaliban kisebb, az analitikai 1ll. a
mintdk inhomogenitasabdl szdrmazé hibak nagysagrendjénél.

4. K,0 meghatdrozds

A lingfotométerek elterjedése 6ta a leggyorsabb a ketts viros kalium vonal
(7665/7699 A®) intenzitis mérésén alapulé meghatarozds. Az irodalom szerint
az erds dsvanyi savak, ill. séik zavarnak [14]. Calwel [4] szerint az oldat sem-
legesitésével és nagymennyiségii (NII,),SO, adagolassal reprodukalhaté értékeket
Iehet kapni, sajnos azonban ez a médszer a mi vizsgélataink szerint nem valt be.
Ennek az is lehet az oka, hogy a tapasztalat szerint az egyes késziilékek érzékeny-
sége a fotocella és a szlir6 mindsége szerint véltozé, ezért ajanlatos, hogy minden
langfotométerrel rendelkezd laboratérium megvizsgilja késziiléke tulajdonsagait.

Vizsgélatainkat a Zeiss (Jena) cég altal készitett Schuhknecht —Waibel ling-
fotométerrel végeztitk. Megéllapitottuk, hogy a kénsav ill. a SO, ionok mennyisége
erdsen befolydsolja a meghatarozast. 50 ml-es mérélombikokba 8 —8 mg K,0-nak
megfelels K,50, oldatokat mértiink be és névekvé mennyiségti kénsavat adagol-
tunk hozzd., A szulfit koncentricié ndvelésével a spektrum intenzitasa illetSleg
a galvanometer kitérése dllandéan cstkken (1. dbra I-es girbe). Ugyanez a helyzet
akkor is, ha NH,0H-dal semlegesitettitk a kénsavat, illetsleg ha novekvé mennyi-
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ségti (NH,),SO.-t adagoltunk (ez esetben 5—5 mg K,0-t mértiink a lombikokba).
Sajnos, a témény séoldatok vizsgilatakor a késziilékiink igen megbizhatatlanul
mér, a porlaszté gyakran eltomddik, a ling erdsen ingadozik. A II. gorbénél lat-
hatd, hogy az egyes ismétlések annél erdsebben térnek el egymastél, minél tibb az
(NH,),S0, mennyisége.

Golvanomeser
kileres

2!

7 20 J7 w0 @
g f@VJO edd

1. dbra
Az oldat szulfittartalmdnak befolydsa a galvanométer kitérésére I, Kénsav. IL. Natriumszulldt

A semlegesitést ezért el kellett hagynunk, a kénsav zavaré hatdsat pedig
tey kiiszoboltuk ki, hogy mind a térzsoldatok, mind a standardok szulfat koncent-
raciéjat egyforma értékre igyekeztiink beallitani. A feltaras alkalmaval 30 ml cc
H,S0,-t adagolunk a trdgyamintdkba, tehit a 250 ml-es térzsoldatokban a kénsav
maximAlis koncentracidja 20 suly 9 lehet. (A gyakorlatban ennél mindig kevesebb
a tbrzsoldatokban a kénsav, mert a roncsoliskor SO, g§zsk tavoznak el.)

Vizsgalandé térzsoldatainkban altalaban 0,2 —0,49/ lehet a maximalis anorga-
nikus sékoncentricié. Az 5. tabliazatban kézslt vizsgalataink szerint ez a sétar.

5. tdabldzat

(NH,),80, hatisa a K,0 meghatirozis pontossigira

- &) (3) i ) [ (3) RO
Adagolt | H 80, mg 50 ml (NH,),50, mg 50 Galvanometer Talalt . R
X.0 | deszt. viz ml deszt. viz kitérés K0 mg Aranyszim
B e o g ] R
E T S R
— ‘ 10,000 ! 2,000 2,0 s —
3 1 10,000 - - ‘ 24,0 3.0 100.0
3 | 10,000 i 400 | 24,0 3.0 100,0
3 10,000 . 2,000 | 24,0 3,0 100,0
[ 10,000 I — H 41,5 | 6,0 | 100,0
6 10,000 | 400 ! 48,0 6,05 100,9
6 | 10,000 : 2,000 | 46,5 5,85 i 97,5

talom a nagymennyiségi kénsav mellett nem befolyasolja az eredményeket, tehét
a 50, tartalmat a H ion koncentridcié alapjan egyszerd titralassal hatérozhatjuk
meg,
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Ezek utan megvizsgaltuk, hogy a térzsoldatokban vannak-e egyéb, a meg-
hatérozést zavaré anyagok. 10 —10 trdgyaminta feltardsaval nyert torzsoldatbgl
aliquot részeket 6s:zekevertiink és az igy kapott két »keverék« térzsoldathél

(I és II) 25—25 ml-t, majd kiillénbizé menny

mérélombikokba. A H,80, koncentraciét 10 pn
majd a lombikokat jelig téltiittik s

o,

1ibldzat

Térzsoldatokhoz adagolt ismert mennyiségii

(3) '\

K,0 meghatarozasa

iségli K,0-t adagoltunk 50 ml-es
H,S0 -val 209, -ra egészitettitk ki,
meghataroztuk az oldatok K,O tartalmat.

1) | @ : (4) ‘ (5) ‘ (6) ﬂ )
| | ! g b ! st ]
Torzsoldat ! I‘\}f‘()ﬁg::; bﬂl;?&iﬁ:ét" KTE)I ﬂ:x:g I ¥ l]?jgk:f; t : Ku];]nghs?g .‘ Ardnyszdm
! i |
| ' | ‘ ]
1 \ - 55,6 | 7,20 - - -
T 1 61,0 8,15 0,95 | —0,05 ! 95,0
T g 5 795 | 12,30 | 490 —0.10 i 98,0
I s | - ’ 235 2,70 | - ‘ = ‘ o
B ; 1 32,0 | 3,60 l 0,90 [ —o0,10 90,0
1 E— 5 5 590 | 7,80 | 500 +0,10 | 102,0
m.. 0| a2 12,85 | 1015 2015 | 1015

Az eredményekbél 1athato, hogy a bemért és visszakapott K,0 mg-ok kozitt
az egyezés gyakorlati vizsgélatok céljaira kielégitd, torzsoldatainkban a S0,-okon
kiviil nincsen olyan anyag, mely a kéli vonalak intenzitasat csokkenteng,

7.

tibldzat

A tirzsoldatok mennyiségének befolydsa a K,0 meghatarozasara

o | e @ @ @ | o | @
25 ml | ) Cosm
X tll':lrzs- | Talalt | térzs- Az dtlag Hulud];ts' Talalt torzs- 1 Az dtlag
mdi50 ml . Rl e ‘ B‘_:f;:;ffa woitha mi50 m | 5RO s‘;ﬁfx‘ﬂ i Yo-ban
e L
5 | L4 7,00 98,6 5 0,55 1 2,70 ‘ 100,2
10 2,85 7,12 100,2 10 Los | 2,62 ‘ 97,5
15 4,20 7,00 98,6 15 1,60 i 2,66 | 98,9
20 ‘ 5,70 7,13 100,3 20 2,15 i 2,69 | 100,0
25 | 7,20 7,20 101,5 25 2,70 | 2,70 | 100,2
30 | 8,50 7,08 99,7 30 3,25 ‘ 2,71 100.8
35 10,00 715 100,9 35 | 3,70 | 2,64 98,2
Atlag L 7,10 ) 2,69

Végiil azt kellett kiprébalnunk, hogy a torzsoldatainkban levd egyéb katio-

nok névelik-e a kélium vonalak intenzitasat. Az irodalombél ismer
a novényi kivonatokban varhaté zavaré kationok megfelelé v

etes [17], hogy
rds vonalinak

intenzitésa joval kisebb a kettés kalivonalénal, s amellett az ionkoncentricié és az
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intenzitéds dsszefiiggését dbrazolé figgveény joval kevésbé meredek, mint a kalium
esetében, Ha tehat egy olyan térzsoldatot, amely pl. nagymennyiségli Na-t tartal-
maz, kétszeresére toményitiink, az eldzéleg meghatarozott latszélagos K,0 tar-
talom kétszeresénél kevesebbet kapunk, mert a megfeleld Na vonal intenzitésa
joéval kisebb mértékben névekszik a koncentirié ndvelésével, mint a kaliumé.

Tbrzsoldatainkbél 50 ml-es lombikokba kilonbozs térfogatu aliquot részeket
mértiink, a H,S0, koncentracit mindegyik lombikban 209,-ra allitottuk és meg-
hataroztuk az 50 ml dssztérfogatd oldatok K,0 tartalmat.

A 7. tiblazatban kozolt eredményckbél lathatd, hogy az eredmények meg-
nyugtatoak, nagymennyiségi zavaré kation nem lehet a vizsgalt térzsoldatokban.

Az ajanlott médszer

Vizsgalataink alapjan szerves tragyvak N, P, K tartalmanak meghatirozisara
az aldbbi eljarast ajanljuk.

A kelld mértékben homogenizalt tragyamintabél a nedvességtartalomtsl
fiuggten 5—15 g-t 500 ml-es Kjeldahllombikba mériink, 30 ml cc H,50,t adunk
hozza és a lombik alapos dsszerazasa utan 24 érdig szobahémérsékleten allni hagy-
juk. Amennyiben a vizsgalat siirgds, a 24 drai allas helyett vizfiirdén 1 oraig mele-
gitjiikk. Azutan évatosan kb. 2—3 ml 309%.-0s N, P és K mentes H,0,-t adagolunk
a lombikokba. Osszerazas utdn roncsoléfiilkében évatosan gyenge langon a fehér
gbzok megjelenéséig ronesoljuk. Ezutidn a lingot leoltjuk és most mar 45 ml
H,0,-t adagolunk 6vatosan a lombikba (ha tilheves a reakeié 2—3 részletben)
ezutén erfsebb lingon roncsolhatunk. A fehér gézik megjelenése utan vjra eloltjuk
a langot és a H,0, adagolast megismételjitk, mindaddig, mig az oldat vildgos sdrga
lesz. Osszesen 15—20 ml H,0, elegendd szokott lenni. Az utolsé H,0, adagolas
utdn még kb. félordig roncsolunk erdslingon, mig az oldat teljesen kiszintelenedik,
illetve tejfehér lesz (erfsen féldes tragyamintak csetében az oldat sziirkésfehér).

A Kjeldahl-lombik tartalmat 250 ml-es mérélombikba mossuk és aliquot
részéb6l (10—20 ml) desztillalassal (célszerden Parnass—Wagner késziilékben)
meghatarozzuk a torzsoldat NHj, illetve N tartalmat,

A P,0; meghatirozés céljara a térzsoldatbél mikropipettaval 0,1—1,0 mg
P,0; tartalmi oldatot (1 —2 ml) 50 ml-es mérélombikba pipettizunk. Az oldathoz
2 esepp fidinitrofenolt adunk és kb. n NaOH-dal a sarga szin megjelenéséig semle-
gesitiink, majd 5 ml 19;-0s borkdsavoldatot adunk hozza. Az oldatot desztillalt
vizzel 25 ml-ig kiegészitjiik, hozzdadunk 4 ml keverék reagenst, majd 10 perc
atdn 10 ml 2,5 n natrium acetatot, majd a lombikot jelig téltjiik. Ujabb 10 perc
eltelte utéan az oldat kolorimetralhatd, szine kb. 3 éraig allands.

A standard oldatok is lehet6leg ugyanannyi anorganikus s6t tartalmazzanak,
mint a vizsgélandé oldatok, tehdt az ismert P,0.-mennyiségeket tartalmazé lom-
bikokhoz 1 ml kb. 10 n H,SO-at adunk, semlegesitjitk, s a tovabbiakban ugyanigy
kezeljiik, mint a vizsgilandé oldatokat.

A kalium meghatdrozishoz 20—25 ml (2 —10 mg K,0) térzsoldatot 50 ml-es
mérdlombikba pipettazunk, Ezutdn annyi ml kb. 10 n kénsavat adunk a lombikba,
hogy a végtérfogatban 10 g kénsav legyen. Ehhez cl§zéleg meg kell hataroznunk
a torzsoldat kénsav koncentracidjat, 2—5 ml térzsoldatot n NaOH-dal megtit-
ralunk, Ezen adatbél mar ki tudjuk szdmitani, hogy mennyi 10 n kénsavat kell a

10-a - ¥
0,4904.£
a =tdrzsoldat ml, y =g H,50,/ml térzsoldat, f =10 n H,SO, faktora.

fombikba adagolnunk. (x - ) ahol x = adagolandé 10 n H,SO, ml,
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A szitkséges HySO, adagolds utdn a lombikot ésszerazzuk, lehilés utan jelig
toltjilk és meghatérozzuk a K,O tartalzmat. Természetesen az 8sszehasonlitasul
szolgals standardek kénsavkoncentraciéj@nak is 209 -osnak kell lennisk.

Szitkséges 2egyszerek

a) Feltirdshoz

1. ec H,80,

2. 30%-0s H,0, (N, P ¢és K mentes)
b) N meghatdrozdshoz

1. 409-0s NaOH (technikai)

2. nf70 H,S0,

3. 1%-o0s bérsav

1. Metilvorgs-metilénkék keverés indikdtor (0,2 g metilvéris - 0.1 ¢ metilénkék 200 ml
60%-0s alkoholban oldva)

¢} P,0- meghatdrozdshoz

1. Molibdendt oldat. 50 g kristdlyos amméniummolibdenatot 300 ml 10 n kénsavhan gyenge
melegités kozben feloldunk. Lehtilés utdn desztilldlt vizzel 1000 ml-re kiegészitjik.

2. Redukals oldat. 1 g metolt, 5 g NayS0,-t s 150 g NaHSO0,-t (vagy 75 g Na,5,0,-t) 1000
ml-es mérglombikba mériink és 700—800 ml meleg deszt, vizben feloldunk, Kihlés utén a lombikot
jelig 16ltjiik. Szitkség esctén az oldatot megsziirjiik.

3. Keverék ragens. 1 rész molibdenat oldatot 1 rész redukild oldattal ésszekeveriink. (Mig
a molibdendt és a redukdld oldat s6tét iiveghen hénapokig eltarthato, addig a keverék reagenset
minden nap frissen kell késziteni.)

. 2,5 n natriumacetat oldat. 340 ¢ CH,COONa * 3H,0-t 1000 ml-es mérglombikban deszt.
vizzel feloldunk és pH-jit T-re dllitjuk be. Amennyiben a natriumacetat foszfort tartalmaz, az
oldathoz mésztejet adunk. 24 6ra mulva a csapadékot lesziirjiik és a sziivedtk pH-jit T-re
beallitjuk.

5. Standard foszfdt oldat. 0,1917 g vizmentes KH,PO,-t 1000 ml-es mérélombikban deszt.
vizben oldunk. Tartdsitds céljabol pdr csepp toluolt vagy kloroformot adunk hozzd.

6. § dinitrofenol indikdtor. 0,4 g-ot 100 ml 50%-os alkoholban feloldunk.

d)} K,0 meghatdrozdshos
I. 10 n H,S0,
2. K,0 standard oldat, 1,850 g K,50, 1000 m] desztillilt vizben oldva.

6sszef0glalés

Vizsgalatokkal igazoltuk, hogy szervestragyamintak »ésszes« N, P, K tar-
talma egy feltarasbél nyert torzsoldatbél aranylag kényelmesen és gyorsan meg-
hatérozhaté. A feltarast kénsav és hidrogénperoxid keverékkel végeztitk. A torzs-
oldatokbél a N-t desztillilassal, a PyO,-t az altalunk modositott metolos méd-
szerrel, a KO-t pedig langfotométerrel hataroztuk meg.

Erkezett : 1954. november 20.
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METOALI OINPEOEJIEHHMA COOEPYAHMA OBIIETO KOJIMUECTBA KAJIMSA,
»OCPOPA M ASOTA B OPTAHHMUYECKHUX YOOBPEHHUAX

A. Wapraau, M. Iepuen, . Bana, H. Jlatopuau u B. Jlerexn

Oraen oprannueckux  ypodpennfi Hayuno-Mceenepoparenbekoro  MHCTHTYTA  Arpoxmsu,
Bynanewt (Bexrpus)

Peswme

OnbiraMit A0Ka3aHo, yTo copepykanue NPH B o6pasuax opraspyeckix yao0peHnii MosxHo
GBICTPO M IIPOCTO OTPEAENHTL MOCAE MOKPOro 030neHnsi. O30/1eHHEe NPOMSBOJAMTCH € I0MOLIbIO
H,80, n H,0,. [locne neperoHky a3oT CPAaBHHBAIH C AAHHBIMH, IOy YeHHBIMI 10 MeToxy Houib-
Oayapa. [auuble COOTBETCTBOBANH ApyT Apyry (tabnauua 1), [asa onpenenenusi P,O; uenoms-
30BaJCsA, YCOBEPIIEHCTBUBAHHDIA, HAMH METONOBLIA MeTOA. (rafm. 2). Mbl 1I0Ka3and, uTto npu
nzosenun ¢ nomomsio H,S0, norepn P,0O; uesnaunrtenbhnl, (ra6m. 3). Oas onpenenenns H,0O
MOMKHO HCIOML30BATL IWIAMCHHBIE doTomerp LlyXrkHexT — BejiGens, ga)ke MpH HCXOAHLIX pacT-
BOpAX, comepyRamuiX MHOI0 Ho80,;, eciH CTAHAAPTHBIE H HCXOMHBIE PACTBOPBI HMEIOT TMOCTOSIH-
HYI0 11 OJIHAKOBYI0 KoHueHTpaumio H,80, (radn. 6, 7).

Ha ocnoBe HAmMX OMbITOB NOJPOOHO OTHCHIBACM HAII METO[ JUIA ONPCACHCHIIS COCTABA
OparHMYeCcKX yRoOpennH.

Puc. 1. BansHne cofiepykanua Cyab{aToB B PACTBOPC HA JIBHMKEHHC CTPEJIKM TajabBaHU
smerpa. I cepras wucnora. IT Cyasdar maTpus.

Taoauga 1. ConocraBienHe pesyjbTaTOB ONPEAeNeHusT asoTa pasHbMir metopamp (1-
odpaser (2) ycoBepiieHcTBOBAHHLIT MeTox Mopnnbayepa (3) rupporeHnepoxcuguuit (4) pasuuua
(5) cooTnowenye.

Tabauya 2. Conmocrawienine ucenenosanns P,0; M3 HCX0AHOID pacTBOpa LAPCKOH BOIKH
(1) obpazna (2) P,O; B 9% 1o Hopes—3uapenH aToT METOA ABIAETCA YCOBEPLIECHCTBOBAHHbBIM
METOJIBHBIM METOZOM. (3) COOTHOLICHHE,

Tabauya 3. Onpegenenme P,0; npu ozomennn HyS0,. (1) (1) P,0; B mr. (2) pasnuua (3)
P,O;, B 9, naBecku. &

Tabauya 4. Conoctasnenne onpenenennsa NPK. (1) Ne ofpasua (2) P,O; 5 mr/100 rp.
BIAYKHOTO HABO3a METOAAMH LApcKoit Bopwki 1 ozonennst CH,S0, (3) pasHuua (4) coOTHOLIEHHE.

Tabauya 5. Bnuaune (NH,/, SO; na tounocers K,0. (1) Hosbt K0 (2) H,80, B Mr/50 ma
AucTiHAHpoBaHHOil Boant (4) oTraoHeHie raabBaHomerpa (5) H,0 B mr (6) cooTHOmIeHHC.

Tafauya 6. Onpenenenue uspecTHOro Konumvectsa K,O npulaBnsieMoro K 0CHOBHOMY
pactBopy. (1) ncxoaHelii pactBop (2) onpexenénnoe xKommuyectRo H,0 KoTOpoe Mbl Hami HEoO-
XOAHMOMY PAacTBOPY (3) OTKJIOHEHHE rajbBaHOMETpa (4) KonmuecTBo Haiiéanoro K,0 B mr. (5)
BTOpHuUHO nomyuennsolit HK,0 B mr. (6) pasaina.

Tafauya 7. BruaHHe KONMYECTBA MCXOMAHOTO pacTBopa fns ompepenenus K,0. (1) 1, 1I
nexojusii pactsop o mr. (2) K,O B mr. (3) nmepecuér Ha 25 mur. HeXogHOro pacrteopa (4) womm-
uectso K,0 B .
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Methoden zur Bestimmung des »gesamten Stickstoff-, Phosphor- und Kalium-
Gehaltes bei orgamischen Diingern

J. SARKADI, I. PERCZEL. GY. BELEA, GY. LATORCZAI und FRAU B. LEGENY

Agrochemisches Forschungsinstitut, Abteilung fiir organische Dingung, Budapest
(Ung arn)

Zusammenfagsung

Untersuchungen erwiesen, dass der »gesaxmte« N-, P- und K-Gehalt von organischen Diin-
gerproben aus einer durch gemeinsame Aufschliessung gewonnenen Stammlgsuna verhiltnismissig
leicht und rasch hestimmt werden kann. Die Aufschliessung wurde mit einer Mi‘s’chung von H,S0
und H,0, vorgenommen. Den mit Destillation  bestimmten N-Gehalt haben wir vermittels des
Jodlbauer-Verfahrens verglichen und hierbei gut iiberreinstimmende Exrgebnisse erhalten (Tabelle 1),
Fiir die P,0;-Bestimmung haben wir eine — unsexseits abgeinderte — Form des Methol-Verfahrens
als geeignet befunden (Tabelle 2). Wir haben erwiesen, dass im Verlaufe der Zerstérung mit H,50
kein wesentlicher PyOy-Verlust cintritt (Tabelle 33, Der Schuhknecht—Waibel F Iamenphotorr?ete;
ist auch zur Bestimmung des K,0-Gehaltes von Stammlésungen mit hohem H,S0,-Gehalt geeignet,
falls die H,50,-Konzentration der Standarde und der Stammlssungen immer auf die gleichen Werte
eingestellt werden (Tabellen 6. und 7.)

Auf Gru]_.\d unserer Untersuchungen wird die zur Priifung von organischen Diingern emphoh-
lenc Methode eingehend erértert.

Abb. 1. Der Einfluss des Sulphatgebaltes der Losung auf den Ausschlae des Galy t
I. Schwefelsiure. II. Natriumsulphat. g " & de .

Tabelle 1. Vergleichende Stickstoffbestimamungen, (1) Probe. (2) Abgeinderte dib
Verfahren. (3) Wasserstoffsuperoxyd-Verfahren. (4) Unte(rs)chiede. (é))Ver]fﬁltIﬁszahf. dodiianer

Tabelle 2. Vergleichende P,0.-Untersmchungen mit Salpetersalzsiiure-Stammlésungen,
(1) Nummer der Probe. (2) P,0;-Prozent laut Lorenz-Endrédy-Verfahren, hzw. mit dem modi.
fizierten Methol-Verfahren bestimmt. (3) Verhiiliniszahl.

Tabelle 3. P,O;-Bestimmungen mit Schwefelséurezerstorung. (1) Zugewogene, bzw., ge-
fundene P,0; mg. (2) Unterschied, (3) Gefundene mg im Prozentsatz der zugewogenen Menge.

Tabelle 4. Vergleichende P,0;-Bestimmungen, (1) Nummer der Probe. (2) P,O; mg/100 g
feuchten Diingers aus Salpetersalzsiiure bzw, Schwefelsiure-Aufschliessung. (3) ~ Unterschied,
(4) Verhiltniszahl.

) Tabelle 5. Eirilfluss von (NH,;,50, auf die Genanigkeit der K,0-Bestimmung. (1) Zugewogenes
K,0.(2) H,50, mg/50 ml dest. Wasser. (3) (NH,),S0, 50 ml dest. Wasser. (4) Ausschlag des Galvano-
meters. (5) Gefundene K,0 mg. (6) Verhiltniszahl.

Tabelle 6. Bestimmung von K,0. welches den Stammlésungen in bekannter Menge zuge-
fithrt wurde. (1) Stammlosung. (2) Zugefiibrte K,0 mg. (3) Ausschlag des Galvanometers. (1) Ge-
fundene K,0 mg. (5) Zuriickerhaitene K,0-mg. (6) Unterschied. (7) Verhiltniszahl,

Tabelle 7. Einfluss der Stammlésungsmenge auf die Bestimmung von K,0. (1) Stammlssung-

L bzw. II. ml/50 ml. (2) Gefundene K,0-mg. (3) Auf 25 ml Stammlésung bezogen. (4) Im Prozent-
satz des Durchschnitts,





