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Amménia meghatirozisa awzenometrissan
(Eldzetes kizlemény )
SZEKERES LASZLO s KELLINER AGNES

Agrirtudomdinyi Egyetem Altaidinos Kimia i Tanszék, Budapest

Az amménium-sék amménia tartalminak meghatarozasara tsbbféle médszer
ismeretes. Legjobban elterjedt az alkalimetrids médszer, bar ez az eljaras desztil-
laciéval egybekétstt, s emiatt nehézkes. ‘

Kolthoff és Laur [1] (valamint mas sgerzgk is) gyors gyakorlati
meghatarozés céljaira jodometrias médszert javasoltak. E médszer az amménia-
nak NaOBr-tal valé kézismert [3 ] oxidalhatésagin alapszik a kévetkezd egvenlet
értelmében.

2NH; 4 3 NaOBr = N, + 3 H,O + 3 NaBr

A jodometrids amménia meghatarozasnil tehat az NH,-t (ligos kozegben)
ismert mennyiségl, feleslegben alkalmazott brémmal elemi nitrogénné oxidaljuk
¢s a visszamaradt brémot (KJ adagolds utan) Na,S,0,-tal mérjiik, Minthogy a
NaOBr kézismerten bomlékony vegyiilet, tovabba a Br, oldat titere is véltozé-
kony, az irodalomban tébb térckvést ismertetnek arra vonatkozéan, hogy a
NaOBr-ot titerét nem valtoztatd oldatbél frissen allitsak elg. fgy plL.Spitzer [4]
KBrO, 4 KBr oldathél HCl-val brémot allitott elg, majd az oldatot alkalizalva,
formaldehid oxiddcigjara hasznalia fel, s a felesleghen maradt NaOBr-ot jodo-
metridsan visszamérte,

Hasonlé meggondolasok alapjan médositotta Kolthoff és Laur [1
(6s més szerz6k) jodometrids médszerét K6szegi és Salgé [2] akik KBrO,-
bél frissen elgallitott NaOBr-tal oxidaltdk az amméniat és az oxidalészer feleslegét
jodometridsan visszamértél.

Minthogy a jodometrids médszer — a sziitkséges KJ magas ara miatt —
sorozat vizsgalatok céljaira rendkiviil kéltséges, Kolthoff és Laur [1]
eljarasa szerint az ammonia meghatérozésnil NaOBr-dal oxidaltunk, de az oxidalg-
szer feleslegét arzenometriasan [5] mértitk vissza. (Az elemi brém kozvetleniil
titralhaté As,0, mérGoldattal — HCI jelenlétében — KJ, vagy KJO,, ill. JCI és
keményitd egyiittes indikaldsa mellett. Az As,0; brémmal mennyilegesen As,0.-da
oxidalhaté, s az As,0; oldat elsé felesleges cseppje a JO,-ionokat ill. a JBr
(JCI)-ot elemi jodda redukélja. A rcakcié végpontjat a jodkeményité kék szine
jelzi). Az oxidicidhoz sziikséges NaOBr-ot Spitzer eljarasa szerint KBrO; -+ KBr-
bél allitottuk eld a reakeié clegyben.

Médszeriinket a Kjeldahl ronesolatok NH, tartalmianak meghatéarozasara is
jo eredménnyel alkalmaztuk. Jé eredménnyel vizsgaltuk tovabba arzenometriasan
a péti s6 NH,, illetve elézetes redukeié utdn a péti s6 osszes N tartalmat.

Az arzenometrias NH, meghatarozasnal az alabbiak szerint jarunk el:

2-300 ml-es brémozé lombikba bemérjiik az ismeretlen amménia tartalmn
oldatot (kb. 3 mg amménianak megfeleld mennyiséget) és 10 m1 0,1 n KBrO, + KBr.
oldatot adunk hozza, mely KBr-ra nézve valamivel téményebb mint 0,1 n. Ezutan
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2 ml. 4 n HCl-el megsavanyitjuk az oldat<ot és a brom teljes felszabaditasa céljabaol
15 percig allni hagyjuk. Ezutan 2 ml 7 n I™NaQH-val ligositunk, de a bromveszteség
elkeriilése érdekében a ligot a brémozdlo nbik peremébe adagoljuk és a dugé Gva-
tos meglazitasaval esurgatjuk a lombikba | Az oxidacié lezajlasaért Gjabb 15 percig
alini hagyjuk az oldatot majd ismét 2 ml 4 n HCl-el megsavanyitjuk és 0,1 n arzé-
nessavval megtitriljuk, A végpont jelzéséxe kb. 0,1 n KH(JO,), (3 csepp) és 2%-0s
keményitd oldat (2 csepp) szolgdl, az arzémessav feleslege a KH(JO;),t jodda redu-
kalja, amit a keményitd kék szine jelez. :

A titralasnal felhasznalt 0,1 n ar=énessav oldat ml-einek szidmat kivonva
az oxidacidhoz felesleghben adagolt 0.1 n KBrO, oldat ml-cinek szamabél, kapjuk
az oxidacidhoz elfogyott 0,1 n KBrQ; oldat ml-ei-nek szdmat.

1 ml 0.1 n KBrO; megfelel 0,5677 mg amménianak.

L. tablazat
Nitrogén meghatirozas kiilonbszé médszerekkel amménium sékban

? i B i 5 A
rzenometrids mérSs Jodometrias mérés
! |
(1 | 5 |
Ammdnium s6 #) ! _I%rémff]c!€§1'{g | Az oxiggxciﬁhuz (7) Brém@f}‘-lcsh‘g Az uiiﬁgﬁcié-
i ]\Qi-}ra ‘ VISSZI?;;{IGD;I‘;B“I“ ‘ foryvott n'il;i})ﬁlétn viszfelz)tit:u&tlfsﬁru hoz fogyott u'!:'tzll_loﬁlgn
l ’ ‘ 0,1 n As,0; | e K].3r0“ ; g 0.1 ngi)\}aL.S!O;, JU'I o
0,1 n l ml | oldat ml ‘ mg oldat ml mg
I | '
‘ | 6.99 ‘ 3,01 6,99 ! 3,01
(NH,),S0, | 1| 10 6,93 3,07 1,72 6,97 305 | e
| 6,98 3,02 6,95 3,05
! 3,712 | 6,28 4,02 5,98
(NH)SO, | 2 10 3,7: 6,21 3,56 3,98 6,02 | 342
3,72 6,28 3,93 6,07
3,73 ‘ 6.27 4.00 600
‘ 6,86 3,14 6,93 3,07
NH,Cl 1| 10 6.80 3,20 1,80 6.94 3,06 1.73
| 6,80 3,20 6,95 3,05
i 4,17 5,83 r 4,14 5,80
NH,CI ‘ 2 10 4,08 5.92 3,34 3,32
4,03 5,97 4,13 5,87
1,76 3,24 1,75 3,25
NH,C] L 3 1,70 3,24 1,83 1,81 3,19 1,82
, 1,96 3,04 2.00 3.00
(NH,),S0, | 1 5 1,93 3,07 1,74 1,73
‘ 1,90 3,10 1,90 3,10
506 | 14,94 5.25 14,75
NH,Q 5 20 | 5,11 14.89 8,47 5,23 14,77 8,28
5,06 14,94 5,20 14,80
3,44 1.56 3,30 1,70
(NH),S0, |05 5 3,43 1,57 0,88 3,34 166 | 093
3.47 1,53 3,35 1,65
3,35 1,65

A Kjeldahl roncsolatok NI, tartalminak meghatarozasanal a desatilldei6
elkeriilhets. Ilyenkor a roncsolatot felhigitjuk, KBrO,; 4 KBr oldatot adunk
hozza, majd az elegyet atlagositjuk. A tovabbiakban a fent ismertetett médon
jarunk el. A kapott értékek igen jol egyeznek a Kolthoff-K&szegi-féle jodometrias
mérések értékeivel, s valamivel magasabbak — de az clméletileg szamitott értékek-
hez kozelebb allanak — mint a Kjeldahl-féle eljarassal kapott értékek.
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A mdédszer tovabbi kidolgozdsa szélesebb koncent
matban van, s mint a 2. tablazatbhél lithaté, mind a
miszeripari téren alkalmazast nyerhet.

ricié tartomanyra folya-
mezdgazdasagi, mind élel-

2. tdblazat

Nitrogén meghatarozas kiilonbozé mddszerekkel péwisghan és tragyaronesolatban

Arzenometrids mérés Jodometriss mérés

i ; : ‘ (10)
) ; ) } (Aﬁl ®) (6) :[ g Kjeldahl
Aménivmsdt | Cémbolos | A e i Az ‘( ) szerint
taralmazd oldat | 0.1'n  vismmtiliies (i) TAAL | vt | gt | o) | B | G
KBrO, fogyott 01n nitrogc‘n: fogyott DU ;gj{o nitrogén,| el

‘ 0l nAs0, | Ko, [ ®1nNas0, | i,
- .
i ml oldat m mg oldat ml ‘ mg % mg
|
Pétisé \ ‘

17,7 gfl 1 10 1 6,00 4,00 2,27 5.95 4,05 | 2,30 | 1,31 2,21
17,7 gfl 2 10 1 2,29 7,71 4,37 -2,23 7,77 | 4,41 | 0,90 4,08

17,7 gl 1 5 0,75 1,25 | 2,41 0,80 4,20 | 2,38 | 1,24 | —
17,7 gfi 15 10 3,97 6,03 | 3,42 4,04 6,96 | 3,38 | 1,16 3,23
1,8 gfl 1 10 9,34 0,66 0,37 9,30 0,70 | 0,42 (11,90 0,34

1.8 gfi 2 5 3,47 1,53 | 0,86 9,20 0,80 | 0,85 | 1,10 | —

! 3,50 1,50
Tragva- '
roncsolat
20.0mg10ml | 100 10 9,18 0,80 | 0,45 9,30 0,78 | 0,44 | 2,22 | —
80,0 wgf10ml 20 10 8,38 1,62 0,82 8,46 1,54 0,87 5,74 ==

ﬁsszefoglalés

KBrO, + KBr oldathél eléallitott ismert mennyiségli NaOBr-tal oxidaljuk
a meghatarozandd ammoéniat, majd az oxidaloszer feleslegét — sésavas kozeghen —
Asy0;-dal mérjitk vissza JO,~, JBr, (JCI) és keményits egyiittes indikalasa mellett.
A médszert j6 eredménnyel hasznaltuk Kjeldahl roncsolatok NH; tartalminak
meghatarozasara is,

Erkezett : 1955. jilius 5.
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APCEHOMETPHUYECKOE OTIPEOEJIEHUME AJIIOMHHMS
JL. Cexepemr ' A. Kemnnep
Kaoenra ofweil XuMue Arpapaoro Yuupercutera, Bymanewr (BeHrrus)

Peswme

[pu nomomn m3pecTHBIX Komuuects NaOBr, nonyuennmx us pacreopa KBrO,+KB
OKHCIISIEM ANIOMHHMI, M3OBITOK OKHCIMTENsl B CONSIHOKMCIOH Cpefe ompemessie As,0, npu
coBMecTHOR unAnKawn JO,, JB, (JCI) u kpaxmana. Merog naér X0opolmui pesynbTaT npu
ONpeAeaeHHI cofeprsanna NH; npu okurannn no Keabgamo,
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Tabauya 7. Ompefenenue a30Td PASMHUHESIMM  METONAMM B AMMOHMIHEIX coasix. (1)
Conb aMMOHHSA. (2) APCEHOMETPHYCCKOE OMPEIE Jtenue. (3) Mogomerprueckoe ompegenesue. (4)
Pacteop 0,1 5 KBrO,. (5) Homasecrso pactBopa 0,1 n As,0, u3pacXonoBaHHOTO i  00par-
HOro TUTPOBaHMA M30LITKa Opoma. (6) KonmyecTE=o pacrsopa 0,1 B KBr0, u3pacxo10BaHHOTO
Ha oxucsienune. (7) Halinénnpit asor B Mr (8) Ko smuectso pacteopa 0,1 u Na,S,0, u3pacxono-
BAHHOrO JAJA 00PATHOTO THTPOBAHMA H3OLITKA O oma.

Tabauya 2. OupeaeneHue asora pasmuuHbE My merofamu B coiu Iletn u B Hasose. (1) - (8)
To-3%e, T0 0 B Tadmuue 1. (9) % orknoxenust. (10) Merogom Kenbaans B mr.

Dosage arsénométriquue de I'ammoniaque
L. SZEKERES et Bgele 4. KELLNER
Université de lu Science Agronomique, Insti® ut de Chimie Générale Budapest (Hongrie)
Réswmamé

Pour Poxydation de I'ammoniaque on ajovate en excés a la solution un volume connu de
NaOBr titré, produit par une solution de KBrO; — KBr. On determine ensuite I’excés de NaQBr
par une solution titrée d’As,0;-acidifiée par HCl —— en se servant de JOg, JBr, (JCI) et de amidon
comme indicateurs. La méthode était appliquée av-ec bon effet pour le dosage de 'ammonique dans
les produits de 'attaque par le procédé de Kjeldahl.

Tableau 1. Dosage de l'azote par des méthiodes différentes dans des sels d’ammonium. (1)
Sel d’ammonium. (2) Dosage arsénométrique. (3) D osage iodométrique. (4) Solution 0,1 n de KBrO,.
(5) Solution de 0,1 n As,0; employée pour le retitrage de I'exces de brome. (6) Solution 0,1 n de
KBrO, employée pour l'oxydation. (7) L’azote trow~vé, mg. (8) Solution de 0,1 n de Na,S,0,; employée
pour le retitrage de I'exces de brome. i

Tableau 2. Dosage de I'azote dans du sel de Pét et des fumiers. (1 & 8) voir Tabl. 1. (9) Dif-
férence %, (10) Distillé selon Kjeldahl mg,.





