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Dohanykivonatok amméniatartalmanak
meghatirozisa mikrodiffuziés techmnikaval

TOLNAY PAL
Dohdnykutaté Intézet, Budapest

A dohénylevél amméniatartalma a mindséget leginkibb befolydsolé tényezék
egyike. Az amméniatartalom a szivarkadohdnyok minSségét rontja, egyrészt aziltal,
hogy a fiistt csipdssé teszi, mésrészt gy, hogy annak kémhatésdt ligos irdnyba eltolva,
élvezeti értékét csokkenti. Az amménidnak ilyen szerepe miatt a dohédnymintik elem-
zésében mindig sor keriil ammoéniameghatirozdsra.

Az ammoniameghatdrozdsnak eddig haszndlt moédszerei eléggé id6trablok.
Az amménidt ui. vizg8zdesztilliciéval kell elvdlasztani a dohdny t5bbi vegyiletétél ;
vizgézzel azonban a nikotin is ill6. Ezért azirodalomban emlitett kilonféle eljédrasoknél
[3, 6] vakuumdesztilliciét alkalmaznak. Hazai gyakorlatunkban [5] az ammoniat
tigy hatérozzik meg, hogy a nitrogéntartalmi vegyiiletek clvdlasztdsdra a poritott
dohénymintdbdl nyert forré 0,5%-08 ecetsavas kivonatot a Sachse-féle, dsszecsiszolb
elemekbél 4116 késziilékben, 40—G0 Hg-mm nyomdson, 40—50 C°-0s vizfirdén, 30—40-
percig vékuumdesztilldciénak vetik ali kelld ligositds utdn, és a desztillitumban
acidimetrids mérést végeznek. Az emlitett kériilmények kozott az ammonia dtdesz-
till4l, a nikotin pedig csak nyomokban. Szdmolhatunk a karbonsavamidok ammonia-
Keletkezéssel jaré csekély bomlésdval is. A médszer leginkabb idSigényes, feliigyeletet
megkiviné része a vdkuumdesztillicié, amellyel nagyobb méréssorozatok elvégzése
tekintélyes munkaid8réforditdssal jir. A készilék torékeny és driga.

A vikuumdesztillicié helyettesitésére, az ammoniadesztillicié ,automatizald-
sara” rendkivil alkalmasnak ldtszott a Conway [1, 7] éltal kidolgozott mikro-
diffizids technika; remélhet§ volt az is, hogy a nikotin zavard hatdsa kikiiszo-
hélhetd. '

Az cljdrds alapja az, hogy zért légtérben egyik ponton szabad ammoniatartalmu
oldatot, egy mdsik penton pedig ammdénidt abszorbedld oldatot, pl. valamilyen savab
helyezve el, a tenziékiilonbség miatt izoterm, atmoszférikus nyoméson torténd desztil-
l4ci6 indul meg: az amméniatartalmi oldatbél az ammdniamennyiség kvantitative
stdiffundédl az abszorbensbe, A Conway-féle edényzetben az izoterm desztillicié, ill.
mikrediftizié, azaz mikrcméretben lezajlé gdzdiffzio ardnylag gyorsan, 14,—2 6ra alatt
véghemegy. A termikus desztilliciGval szemben a folyamet automatikusan, feliigyelet
nélkil lezajlik, ami idémegtakaritdssal egyiitt- nagy sorozatok bedllitdsat teszi
lehetdvé. =

A Conway-féle~edényzet (1. abra) vastagfalt Petri-csésze, belill koneentrikusan
elhelyezked§ iivegfallal, Az edény iiveglappal és vazelin-parafinréteggel torténd kenés-
sel légmentesen zérhaté, A folyadékmennyiség mind a kiilsé, mind a belsd részben
vékony réteghen helyezkedik el, igy a kivill elhelyezett, vizsgilt oldatbdl felszabaditott
amménia arénylag konnyen étjut a beliil elhelyezett elnyeléfolyadékba. ElSirt idé-
tartamt 4llds utdn az edényt felnyitva, a felesleges savmennyiséget ismert toménységfi
Iiggal visszatitraljuk.



156 TOLNAY: Mikrodiffiziés ammoénia meghataroZas

A vizsgélathoz sziikséges vegyszerck

n/1000 HCl-oldat, indikétorral parafin

n/500 HCl-oldat, indikétorral nétriumoxalét p. a.

n/500 Ba(OH),-mérdoldat 0,59% -0s ecetsavoldat.

. telitett K,CO ,-oldat 194-0s bérsavoldat, indikatorral

kb. n/200 kénsavoldat.

7/1000 HCl-oldat,

Célszerd legalabb 1—2 literes mennyiséghen késziteni. A Tashiro-indikatort tartalmazo sav
készitését lasd [1]. A faktorbedllitishoz [4] kb. 0,34—0,35 g Sorensen-féle p. a. nétriumoxalftot
pontosan bemériink tiszta platinatégelybe, és Sorensen szerint izzitdssal atalakitjuk natriumkarbo-
néttd. Bzutin a tégelyt és fedbt kiviil sztirGpapirral megtorolve 200—250 ml-es kiéntés pohérba
helyezziik, és 100-—150 ml kétszer desztilldlt vizzel a natriumkarbondtot teljesen kioldjuk, majd
az oldatot 250 ml-es kalibralt mérélombikba dtvive, jelig toltjik kétszer desztillalt vizzel, Az §
nyert, ismert t6éményséeii Na COz-oldattai allitjuk be a n/1000 HCl-oldat faktordt, A beallitandé
n/1000 HCL-b6! kalibralt biiretta segitségével bemériink névleges 25 ml-t (ill. a megfeleld korrigalt
térfogatot) 100 ml-es titralélomb kba. Ezutdn kézelitéleg atcsapdsi pontig titrilunk kalibralt,
parafinozott végii mikrobiirettdbdl a Na,CO-oldattal (malnaszert szin), A kozelitbleg megtitralt
oldatot felforralva CO,-mentesitjiik, majd gyorsan lehfitjiik. Ezutdn cseppenként, végiil tértcseppen-
ként (platinakacs-atvitellel) titrdlunk, amig az oldat zdldeshe csap at. Legalabb harom ilyen titra-
last végzink, & & szélsé értékel nem térhetnek ol egymastél 0,01 ml-nél nagyobb mértékben,
A n/1000 HCl-oldatot heliil parafinozott edényben téroljuk.

n/000 HOI-oldat. 5 ’

Lzt is célszerti nagyobb mennyiséghen késziteni. Az olkészités és tarolés minden téren azonos
az n/1000 HCl-oldatéval, csupfin a semlegesités utén [1] nem 10, hanem 20 ml n/10 HCl-hl készit-
juk az oldatot. A faktorbedllitis minden téren analég az elébb targyaltakkal, csak az n/500 HCI-
oldatbél 25 ml helyett 15 ml névleges mennyiséget mériink ki a biirettdbél, :

n|500 Ba(OH ) ,-mérdoldal.

Az oldatot minden 2—41 napon frissen készitjik n/10 Ba(OH),-oldathél higitassal [2],
mivel faktora id6vel erdsen csoklken. 6,4—6,6 ml n/10 Ba(OH),-oldatot kimériink birettdbdl ée
kiforralt, kétszer desztillilt vizzel 300 ml-re higitjuk. Az oldat beliil parafinozott iivegben tarol.
Az oldat faktordt minden hasznalati napon be kell Allitani, alkalmazés szerint n/1000 vagy n/500
HCl-oldattal (11l mindkettével). Ehhez kaltbralt mikropipettaval kimériink névleges 1,5 ml n/1000
vagy n/500 HCl-mennyiséget a betétedényként hasznalt széraz porcelantélacskéba, és kalibralt
mikrobiirettabél lassan megtitraljuk, a végén torteseppenként engedve hozzé a mérdoldatot, platina-
kacesal dtvive a torteseppet (kb. 0,005 ml) és ugyanazzal keverve is, A mikrobiiretta tartdnyedé-
nyére nitronmeszes csévecskét helyeziink, alsé végét pedig beparaf nozzuk tetszbleges nagysagt
torteseppek lovételére. A titralds végpontja az, amikor az oldatnak mar rézsaszines adrnyalata
sincs, hanem egész halvanyan zoldesszin@, Legalébb hdrom titrélast végziink; a sz6lsé értékek nem
térhetnek el egymdastél 0,015—0,020 ml-nél nagyobb mértékhen.

Telitett K,CO;-oldat.

A lgositésra és a felszabadulé amménia tenzidjanak névelésére hasznalt K (0 ,-oldatot
lehetéség szerint NH j-mentesiteniink kell [1]. :
Parafin,

Mindig frissen’ hasznélandoé ; dsszegy(ijtott, regeneralt hulladékok nem alkalmasak.

0,6%-08 ecelsavoldat.
Haszndlata a vakprébak bedllitéséndl seilkséges, Készitését lasd [5].

Kétszer desziilldlt viz,

Val&menhyi oldat készitéséhez, minden mossshoz kétszer desztillalt vizet kell hasznilnunle,
desztillalt vizet kb. 1 ml p. a. kénsavrél, par csepp savassigotb jelzé indidkétor Jjelenlétében redesz-
tillalva. A felfogott viz kémhatdsit idénként ellenérizni kell 1%-os indikétoros bérsavoldattal [1].
A pH = 5 kériili dtesapdsi ponton, levé oldat szinét a viznek meg kell zolditenie.

Kb, nj200 Eénsavoldat.
A mikrodiffaziés edényzet mosisihoz szitkséges, Indikétorral festjiik,
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Mikrodiffuziés edényzet [9]

Sajét vizsgdlatainkndl eredeti edényzet nem dllt rendelkezésre. Olyan edényzet
kellett, ahol biztositott a j6l nedveseds, sik; desztillicids és abszorpceids felilet, légmen-
tesen zdrhaté és a titrdlds is kényelmesen keresztiilvihetd. Ezért kb. 7 em bmérdjt,
vastagfala Petri-csészéket hasznéltunk, belsé rész helyett fehérmézas porceldn ham-
vasztdtalacskdt bedllitva. Bz kémiailag ellendlld, és a titrdldsi végpont megfigyelésére
kivdléan alkalmas. Jeney Kldra és Séntha Elemérné kartérsak javaslatira a tdlacskdt
iveghdromlabra helyeztitk, és a Petri-csésze szélét beparafinozva, meleg iiveglappal
zdrtunk (2. dbra), Az edények kezelése igen lényeges. ¢s az aldbbiak szerint torténik.

i~ Ty

2. dbra
Médositott edényzelink

67 S A haszndlt Petri-cészéket? kigblitjilk

- &1 - csapvizzel, a parafinperemet teljesen eltd-
1 40= volitjuk. Fkkor indikétorral megfestett,
L kb. n/200 kénsavoldatban hagyjuk azokat

4 dllni ; azindikdtornak nem szabad dtesapnia..

X3 ; 15 percnyi allds utén csapvizzel, majd

kétszer desztillalt vizzel oOblitiink. Az edé-
nyeket sziir6papirra helyezve megszdritjuk,
a széraz edények peremét heparafinozzuk (a
2 réteg ne legyen attetszd).

A Petri-csészékbe a 2. dbrin lithaté médon vegdllvinyok keriilnek., A hdrom-
szogalakt tivegillvinyokat iivegbothdl, szitkség esetén vékony iivegesSbol készitjik.
A Petri-csészébe juttatott 3 ml oldat ne érje el az dllvény , tartoit”, és a esésze a betét-
edénnyel egyiitt is konnyen zdrhaté legyen. A hetétedényt az tveghdromszig tartsa
vizazintes helyzetben.

Az iiveghédromszogre kerillnek a betétedények, az abszorbens-savval. K célra
megfelelnek a kb, 50x 30 mm alapterilletti, kb. 7 mm magas mézas fehér porcelin-
talacskék (tn. hamvasztétdlak) ; esetleg kerek mézas porceldn-tégelyfedSk, vagy kis
draiivegek is. : ; G

Az iivegfedBk kb. 88 cm nagysigi ablakiiveglemezek. Az iiveghdromszogek,
betétedények és fedsk tisztitdsa, szdritdsa ugyantigy torténik, mint a Petri-csészéke.
Elemzés el6tt a teljes edényzet szdraz, s a Petri-csészék pereme parafinnal van bevonva.

1. dbra

Az eredeti Conway-edényzet

A meghatirozas kivitele

Az ecetsavas dohdnykivonat készitése a szokdsos médon torténik [5]. A vizsgi-
latok ezzel a kivenatial torténnek (kb. 0,6—1,0 g dohdnybdl készitve és 200—250
ml-re toltve). A diffiziét egyenként inditjuk el az edényekben, s megfelels idSeltolisok-
kal torténik a titrdlds is. Eldszor a tiszta, el6készitett és Osszedllitott egység betét-
edényéhe bemérjitk az abszorbens-sav mennyiségét, beosztott, de nem kelibrdlt mikro-
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pipettdval. A leengedett mennyiség pontos értéke nem lényeges, csak az, hogy a
fékisérletekben és a vakprébakban mindig azonos savtérfogat szerepeljen. Ez 4itala-
ban 1,5 ml ; ennyi ui. fedi a porceldntélacskal feliiletét. n/1000 HCI hasznilatos kisebb
NH;-mennyiségek esetén, kb, 20 wg diffundilé NHg-mennyiségig ; ez megfelel 0,5
/200 ml ardnyban készitett ecetsavas kivonat és 2 ml-es kivét esetében kb. 0,409,
NHj-tartalomnak. Ezen felil n/500 HCl-at mériink be. 1,5 ml n/500 HCI elegend§ a
fenti koralmények kozott kb. 0,80%, NH-hatérig; ezen tul 1,7 ml savbemérésre van
sziikség. Ennél nagyobb térfogatok a porceldntilacskiban nem jol kezelhetdk ;
nagyobb NHg-tartalom esetén higabb kivonattal vagy kisebb kivéttel dolgozunk.

Ezutan 2 ml-es, kalibrélt mikropipettdval bemérjiik a vizsgilandd oldat névleges
2 ml-6t. Az edényt ferde dlldsha hozzuk, pl. iiveglappal aldtdmasztva. Balkézben -
tartva az elémelegitett tvegfedélemezt, jobbkézzel pipettdbdl gyorsan leengediink -
1 ml telitett K,CO,-oldatot az edény felsé részébe, az oldattal dtellenben (nem kell
olyan pontossdggal mérni, mint az oldatot). M4r a leengedés alatt a fedSlemez apipettd-
hoz témaszkodik, és majdnem teljesen elzdrja az edényt. A K,CO,-oldat leengedése
utén azonnal rdnyomjuk a meleg feddt a parafinperemre, s teljes korben ellendrizziik
a parafin megolvaddsdt és légmentes zdrdsdt. A hiités gyorsithatd, ha hidegvizes lom-
hikot helyeziink az iivegfeddre. A desztillicids térfogat minden esethen 3 ml, Az edény
lezdrdsdt vesszilk a difftizid kezdetének, és iddpontjat feljegyezziik. ;

A diffiizi6 az adott méretek és desztillald térfogat esetén 6 Sraig tart. Ezalatt
az edényekre nines gondunk, Az edényeket vizszintesen helyezzik el, -a vizsgalati
folyadék egyenletesen lepje be az iivegfeliletet, az abszorbens-sav pedig a hetétedény
feliletét, csepp-elkiiloniilés nélkill. A diffizié szobal.Gmdrsckleten torténik (20—25 C°).

A fékisérletekkel egyiitt vakprébdkat is kell inditani, a felhasznslt vegyszerek
esetleges NHj-tartalménak szimbavételére. Egy méréssorozatndl legaldbb hérom
vakproba sziikséges. Ezeknek az inditdsa minden.vonatkozdsban azonos a fokisérle-
tekével, esak a vizsgdlati oldattérfogat helyett ugyanazzal a mikropipettival névle-
ges 2 ml 0,56%;-0s ecetsavat adagolunk be. A vakprébak inditdsa a f6kisérletekét koveti.

A diffizids id6 eltelte utin az inditds sorrendjében kévetkezik a felesleges sav-
mennyiség visszatitralisa. Az edényeket felnyitjuk, a betétedényt kiemeljiik. és ugyan-
tgy titrdljuk, mint a n/500 Ba(OH),-oldat faktoranak megillapitdsinil. A vakprdbik
ammoniatartalma &ltaldban csak néhdny szdzad ml n/500 oldattal egyenértékii.
A fkisérletek és vakprébdk tobbszordsen végzett titraldsi mérboldatfogyasztsai
kozott a széls6 kilonbség dltaliban nem nagyobb 0,015—0,030 ml-nél, legrosszabb
esetben 0,050 ml. A meghatérozdsokat, elsésorban az inditdst, a titrdlist és a napi
Ba(OH),-faktorbedllitist gézlaingmentes helyen kell végezni, és az emlitett szaka-
szokban keriilni kell a dohdnyzist.

Szamitds, adathizlés
Az 4tdiffundélt amméniamennyiség p g-ban a kévetkezs képlettel szdmithato :
q = (0 —u) f 34
ahol g = NH; ug; +° = a vakprébak titraldsakor fogyasztott, korrigdlt n/500 Ba(OH),-
oldattérfogatok dtlagértéke, ml-ben; v, = a f6kisérletek titrdldséndl fogyasztott,
korrigilt mérGoldattérfogat ml-ben ; f = a n/500 Ba(OH),-oldat napi faktora ; 34 = 1
ml pontosan n/500 Ba(OH),-oldattal egyenértékii NH, ug. :

0,5 g/200 ml dohdny-kivondsi ariny esetében és 2 ml oldattérfogatot kivéve
=+ lpug NHg-mennyiségheli eltérés megfelel + 0,02%, NHj-tartalom-kiilonbségnek.
Ezek alapjin a végeredményben nyert NH,-9%-értékek az eddigi eljirdshoz hasonld
pontossdggal adhatok meg, 2 tizedesjeggyel, ahol a bizonytalanség a 2. tizedesjegyben
legrosszabb esetben kb. - 2—3 egység.
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Kisérleti rész

Az 4ltalunk hasznalt mikrodiffizids edényzetet el8szér tiszta ammoéniamennyi-
gégek visszanyerésének vizsgdlataval ellendriztik [8]. Azt taldltuk, hogy kb. 10—250
g NHy-hatérok kézoth a visszanyerés hatdsfoka 18 ords difftizis 1d6 esetén (rosszabb
desztillicids korilmények, mint az eredeti edényzetben!) 94—102% volt, a 6—9-
szeres ismétlésti sorozatok Lkozépértékének kozepes hibdja pedig a vakprébikat is
figyelembe véve 0,4—2 ug. A nagyobb ammoniamennyiségeknél az abszorbens bor-
savoldat volt [1], és az elnyelt ammonidt kozvetlentl, ismert toménységii HCl-oldattal
titralbuk, Modellkisérletek torténtek ammoénia-nikotin kombindcidkkal is, nagy nikotin-
folosleg jelenlétében. A nikotin mérhetd tenzidja miatt 18 drds diffiizié utdén mar meg-
hamisitotta az eredményeket, Viszont remélhetd volt olyan idStartam kivalasztdsa,
amikor a tcljes ammoéniamennyiség atdiffundsl, viszont a nikotin még nem okoz mér-
het6 hibit.

Kisérletels dohdanykivonatokkal

‘A dohénykivonatokban nikotinon kiviil mds szimottevé zavaré anyag nincs
jelen, de a kivonat egyéb anyagai befolydsolhatjik a diffunddlé anyagok tenzidit, s
igy a diffuzié idétartamdt.

A szokésos gyakorlat szerint nyert, 0,5%-0s ecetsavas dohdnykivonatokhoz
adtunk ismert mennyiségii ammonidt és a visszanyerést vizggaltuk, A kivonatok
azonban mar egymagukban is ammoéniatartalmiak. Ennek az ammoniamennyiségnek
korilményes meghatirozdsa helyett célszertibbnek litszott szelektive ammoéniamentesi-
teni az oldatokat. Ez tgy tortént, hogy a kivonat megfeleld mennyiségét az edényzethe
mérve, ligositottunk, a tdlacskdba pedig savat toltve, lefedve egy éjszakdn 4t allni
hagytuk, ElSkisérleteink szerint ezalatt a kivonatok sajit NH;-tartalma teljesen
eltdvozott, & nikotin pedig legfeljebb 20—25%,-dban, amit toményebb kivonat készi-
tésével kompenzdltunk. Végeredményben az ismert ammoniamennyiségek bemérése
elétt szelektive NH,-mentesitett kivonataink voltak.

A kivonatokkal ki kellett keresni a megfelels difftziés idétartamot. Pl egyik
esetben a kivonathoz adagolt 5,3 g NH;-mennyiség kilonféle ideji diffuzio alatt a
nikotin zavard hatésa miatt kvetkezé mértékben volt visszanyerheté (a teljes titrdldsi
értéket NHyra szdmitva) :

4 6ra 6 ora 18 ¢dra
3.2 g 5,0 ug 8,0 ug

Azt taléltuk, hogy az altalunk alkalmazott 7 cm-es Petri-csészékben, 3 ml desz-
tillalé térfogattal, ivegéllvinyra helyezett betétedényes kivitelben, szobahéfokon
(20—25 €°), 6 orai difftizié utdn a headagolt ammoniamennyiségek kelld pontossdggal
visszanyerhetdk. i L

Mérési sorozatainkat két, meglehet6sen magas nikotintartalmi Hevesi-dohdny-
mintéval, a nitrogénvegyiiletekben das Szumdtra Deli szivaranyaggal és egy kulon-
Jegesen magas nikotintartalmi mahorkafajtival végeztik. Az elébb emlitett szelektiv
ammoniamentesités utdn hozzdadagolt ammoéniamennyiségek olyan kérilményeknel
feleltek meg, mintha kb. 0,1—0,4—1,0% NH;-tartalmi dohanyokhdl készitetbilk
volna a kivonatokat, 0,5 g/200 ml higitéssal. Ezck a leggyakrabban el6forduld NH;-
hatirok. 6 6ra utin acidimetridsan mértink. Elnyelfolyadék ezeknél a kisérleteknél
a két kisobb méréshatarnal 1,6 ml n/1000 HCI, a legnagyobb NHy-mennyiségnél 1,7
ml n/500 HCl velt, a mérboldat minden esetben n/500 Ba(OH),. Ossztérfogat : 3 ml
(1 ml kivonat, 1 ml NH+tartalmé oldat, 1 ml K,CO;-oldat).
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1, tabldzal

Amménin visszanyerése dohénykivonatokban

(6)

‘ - J (4) i ®)
m | @ e Taldlt NH, | Egyes Kizbpérték
Dohényminta | Ilieitaéll: | Beviti | kiizépéricke I {gézéa kozéphibaja
:: /i () { = ey Z0]- ! oai
(NIKOUI 95) szhma | YHoAE ‘ z ‘r hiblijpa I
i : Mg | % neg ) we ’ %
e - ; Sl $5 -t SO by AT ECR )
Hevesi, mester- . g ey : 5,0 94 | 03 (3 e B o
séges szérithst (Bt ey 2 TH R BT DibReRa S ool ol
(2,949,) ‘ 9 54,0 ‘ 54,3 | 101 0,6 04 | o7
o ———— e - — 7—‘ | ‘7— ——— —— e e — — ——
Hevesi, gyors ,‘ 53 | 48 ‘ 91 0,3 0,1 2,1
széritisn S 21,4 290NN o7 OB 015 0,9
(4,409) ‘ | 540 | a3 | 10 R e
| : ; F
Mahorka 2/3 9 5,30 R SR g 0,9 Al o
(6,299) 9 214 S st e 06" o 1,5
: B N e D TR A e T
: : - L
Szumétra Deli Ieeh 5,3 6,3 ‘ 119 07 | 03 [ 48
(2,229,) B gnsy 21,47 o ks N iGE 0.4 0,2 1,0
Sae 540 | 542 | 100 0675 | ojs - Golg
. |

2. tdbldzat

Ammdninmeghatarozdsi médszerek tsszehasonlitisa
|

(2) SIS (3)
(1) Viknum- Mikro-
Dohényminta desziilldcios| . diffuzios
| NHs% NH;-%
f
Hevesi, gyors szaritdst ... | 0,14 0,22
Hevesi, gyors széritdsa ... | 0,32 0,30
Szabolesi, természetes szdri- |
thgas BTN A W [ 0,21 0,17 -
Szabolesi, természetes szdri-
Tasa i S B e B 0,19 0,18
Hevesi, mesterséges szaritast, | 3
kamrafermentalt ....... = (T 0,24
Dusitott Szuméatra* .. .. .. 0,55 0,61
Disitott Szuméatra* ... ... 0,83 0,90
5 éves terv, B, ........ SRR 029 0,19
b éves torv, E; .l i 0,29 0,22
JEovesptory SR IEREEREIEe i 0,16 0,18
gEcyegitery oE St uEREE S 0,17 0,17
5 éves terv, L, ..... . 0,19 0,21
S éves terv, Ly oouhunnnn 0,20 0,22
8 éves terv, BiET L 0,27 0,22
3 éves terv, 8, L......... EER1) -2 (5 0,20
Rrossth S S | 0,32 0,20
Kosauthi g e S s ¢ {92 0838 | 4 0,37

* Bzumétra-dohény kivonata, NH ,-val dusitve

A négyféle dohdnnyal és hirom-
féle amméniamennyiséggel végzett so-
rozatok eredményeit az 1. tiblizat mu-
tatja. A visszanyerés hatdsfoka és a
reprodukalhatéség kielégité. 1 ug NI,-
eltérés megfelel az elemzési eredmény-
ben legfeljebb 0,029, NH,-eltérésnel,
Léthatéan a mikrodiffizids eljiris nem
pontatlanabb az eddig haszndlt makro-
eljdrdsnal,

Az eddigi és az ij eljdrds osszehason-
ltdsa

Osszehasonlitottuk azeddig hasz-
nélt, vakuumdesztilliciés eljards érté-
keit ugyanabbdl a kivonathél végzett
mikroditfizids adatokkal, abbél a szem-
ponthél, hogy kiilénésebb zékkend
nélkiil 4ttérhetink-e az 1j médszerre,
ill. hogy az eddigi elemzési adatok fel-
hasznilhatok-e. Az eredményeket a do-
hinymintéra vonatkoztatott NH,-%-
ban fejeztikk ki. A szivarkik ammo-
niatartalménak  védkuumdesztillicids
meghatdrozésdt a Dohdnygydrt6 Ipar-
dgi Laboratorium végezte el. A vizs-
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gilt NH,-9%-hatdrok a gyakorlatban leginkdbb eléfordulék. Az eredmények a 2.
tdblazatban lathatok. .

Vizsgélataink alapjdn a mikrodiffiziés értékek a valédi NH-tartalmat kép-
viselik (1. tdbldzat). A védkuumdesztillicids eljérdsndl adédé magasabb értékek rész-
ben a nikotin dtdesztillalisdhol, részhen termikus szekunder NH,-képzddésbdl (pl.
karbonsavamidok bomlésa) adédhatnak, a kelleténél kisebb értékek talin a desz-
tilléci6 elhtizéddsdbdl, nem kvantitativ lefolydsabdl, Mindenesetre a kétféle médszerrel
nyert értékek kozott nagysdgrendi eltérés nincsen, az-esetek nagyobb részében esak a
2. tizedesjegyben van kilénbség. Igy zokkend nélkiil 4t lehet térni az 1j eljirésra,

Koszonettel tartozom volt munkatdrsamnak, Stankovies Lajosnalk, lelkes munkajéért, a
Dohénygyarté Ipardgi Laboratériumnak az emlitett elemzések elvégzéséért és az adatok rendelke-
zésre bocsatdsdért, valamint a Miiszaki Egyetem Mezdgazdasigi Kémiai Technolégiai Intézeténels
az tivegfelszerelés vonalan nyijtott segitségéért. 3

Osszefoglalas

Sikeriilt a Conway-féle mikrodiffizids mddszert dohdnykivonatok amménia-
tartalmanak meghatdrozasira alkalmazni, az eredeti edényzet helyett kb. 7 cm Atmé-
r6ji, betétlel ellatott Petri-ceészékkel, 3 ml desztillicids ossztérfogattal, szobah8meér-
sékleten, 6 éras diffuziéval dolgozva. A médszer reprodukilhatisdga kielépitd, a hiba-
hatér az NHy-9% értékben a 2. tizedesjegyben - 2—3 egysés. A Lkisérletekben az
ammoénia visszanyerésének hatdsfoka megfeleld volt, s a régi eljardssal azonos nagy-
sagrendd érickekhez vezetett. :

A munkanap reggelén inditott mérésck még aznap kiértékelheték. Az ammoénia-
desztilldciéra és a titraldsra forditott munkaidd az eddiginek kb. 1/3-a, iivegedényzete
egyszeriibb és olesébb, vegyszer- és energiaigénye kisebb.

Erkezett: 1957. janudr 31. : :
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OHPEHEJ'IEHI/IE COHNEPXAHWA AMMOHHY B BBLITHXKE TABAKA
[MPK IMOMOUIM MHKPOOAH®PY3HMOHHON TEXHWKHU

I1. Toanay
Hayuno-Hecnepoeatensckuit Mucrutyr TaGaka, Byganewt (Bedrpus)

PeazmowMme

Ins-onpeneneuns conepKanns aMMOHHS B BRITHIKKE TaGaKa HCOOJAB30BATH MHKDO-
nuhdysuonnpit Metos Conway (1), npumenns vamwky Iletpu auamerpom 7 cM (pHC. 2).
Onpenenense TPOROJHIN IPH KOMHEATHOH TeMnepaTtype, IRQOY3HA NPOAOIKANTACE B TEUEHHE
674acoB, mocsie Uero MPHMEHSJIH ALHIHMETPHYECKOE THTPOBAHME. BpeMs, 32TpancHHOE HE

11
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JACCTHIMSIHIO AMMOHHSI H HA THTDOBaHHE NMPH MHKPOAH(OOY3HOHHOM METOJE, COCTABJASET
TOJBKO 1/; 4ACTH TOTG BPEMEHH, KOTOpOe HeOOXOAHMO NPH BAKYYMAECTHINALHOHHOM METO e,
Kpome 3t0ro moTpe6HOCTh B CTEK/ISHHONH MOCYZe MEHBLIE K JEIIEBJje, TPeOYITCH MeHBLIe
XHMHKAaTOB H 5Hepruit. Bosmoxmas omudka npH JanHOM MeTOJe He BHIE, YeM NpH
NPHHSTHX A0 CHX NOP MAKPOMeTOZaX.

B KOHTPONBHBIX ONpele]eHHAX, MPOBOAHMBIX CYyJab(PATOM aMMOHHS, B no3e 10—250
pTP. COJAEPKAHAA AMMOHUSA NoJay4anock 94—102% oT HCXOJHOIO €ro KOJNUYECTBE, CPelH s
omuGKa CpeJlHHX BeJHYHH cocTaBaana 0,4—2 urp. :

B onblTax, npoBOJIMMBEIX C BHITAMKAMH Ta0aKa, CoJepIKAMKMH H3BECTHOE KOMHYECTRO
aMMOHHdA, 006bIYH0 B npefenax 5—50 urp. ¥ B3GHTKH HHKOTHHA, ompefenuan 91—1049%
aMMOHHA OT HCXOJHOTO €ro KOJHYeCTBA, CPeAHfAST OWHOKA CPEAHHX BeJHUHH COCTaBjIs1d
0,1—0,9 prp.

[Ipy cpaBHeHHH TPHHATOTO B NPAKTHKE BAKYYMAECTHJIALHOHHOIO H MHKPOIHp-
(Y3HOHHOTO METOAA YCTAHOBHJH, UTO HeT 3HAUHTENLHOH PAa3HHIL MeXKAY NMOKA3aTesaMH,
110 COAEPKAHHIO AMMOHMS MOJNYYEHHBIMH C 3THMH MeTOAaMH, OTKJIOHEHHE HMEeTCH O0GLIUHO
TOJAbKO B BTOPOM 3iH4Ke NOC/Ae 3a0fATOH.

Ta6a. 1. (1) Copr TaGaka (% uuxorura). (2) Yucao onuitos. (3) Uenoabsosanubil
NH, prp. (4) Cpeanss pennuuna Hafizennoro NH, prp. u % HaHIeHHOTO aMMOHHS.
(5) Cpeﬂ.DHHﬂ OmHOKA OE,IIBJIBHBIX H3Mepenuii prp. (6) Cpeausisi omWHGKA CPEJHHX BEJHUYHH
1mrp. u % cpefHel OmHOKH. £

Tada. 2. (1) Copr taGaka. (2) % NH, naiiieHnblii METONOM BAKYYMIECTHJIISILHH.
(3) % NH, raiileyHbl# MeTOI0M MHKPOAHD@HV3 U, y

Die Bestimmung des Ammoniakgehaltes von Tabakextrakten mittels
der Mikrodiffusionsmeihode

P, TOLNAY
Institut fiir Tabakforschung, Budapest (Ungarn)

Zusummenfassung

Die Con wa y’sche Mikrodiffusionsmethode [1] wurde zur Bestimmung des Ammo-
niakgehalts von Tabakextrakten angewendet, mittels Petri-Schalen von cea. 7 em Durch-
messer (Abb. 2.), mit Einsatz-Schalen, bei Zimmertemperatur, mit einer Diffusionszeit von
6 Stunden, und nachher einer acidimetrischen Titration. Durch die Mikrodiffusionsmethode
konnte man den Arbeitszeitaufwand fur die Ammoniakdestillation, bzw. Titration gegeniiber
der bisher angewendeten Vakuumdestillationsmethode auf ein Drittel verringern; die bené-
tigte (lasapparatur ist einfacher und billiger, und auch der Chemikalien- und Energie-
aufwand ist kleiner. Der Fehler der Methode ist nicht grosser, als der der bisher beniitzten
Makromethode.

In unseren Modellversuchen mit Ammonsulfat p. a. betrug die Riickgewinnung der
Ammoniakmengen zwischen 10 und 250 pg 94—1029%,, der mittlerc Fehler des Mittelwertes
schwankte zwischen 0,4—2,0 ng.

In den bekannte Mengen von Ammoniak und einen grossen Uberfluss an Nikotin
enthaltenden Tabakextrakten durchgefithrten Versuchen betrfigt die Rickgewinnung
der der Praxis entsprechenden cca 5—50 ng Ammoniakmengen 91 —1049%, Der mittlere
Fehler des Mittelwertes schwankte in diesem Falle innerhalb der Grenzen : 0,1 —0,9 pg.

Bei dem Vergleich der Mikrodiffusionsmethode mit der bisher beniitzten Vakuum-
destillationsmethode fanden wir, dass kein grossenordnungsmissiger Unterschied zwischen
den mittels der zwei Methoden gewonnenen Messzahlen besteht, ferner, dass eine Differenz
meistens nur in der zweiten Dezimalstelle der prozentualen Ammoniakwerte vorkommt.

Tabelle 1. (1) Tabaksorte (Nikotingehalt 9%). (2) Zahl der Versuche. (3) Eingewogene
Ammoniakmenge pg: (4) Mittelwert der gefundenen Ammoniakmengen ng und in %,. (5)
Mittlere'Abweichung der einzelnen Messungen pg. (6) Mittlere Abweichung des Mittelwertes
p+g, und prozentualer Wert.

Tabelle 2. (1) Tabalk- bzw. Zigarettensorte. (2) Der mit der Vakuumdestillations-
methode gefundene Ammoniakgehalt, %,. (3) Der mit der Mikrodiffusionsmethode gefundene
Ammoniakgehalt, %. ‘



