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A dead-stop végpontjelzéses
natriumhipobromitos titrdaldas alkalmazsisa
néovémyi anyvagok és miitrdagyak
nitrogén tartalmanal meghatdrozasara

FULERY GYURGY

MIT A Talajtani és dgrokémiai Kutatd Intézete, Budapest

A mezbgazdasigi kutatdsban sziikséges nagyszdmu novény-, talaj-
¢s mitragya elemzés megkoveteli a sorozat vizsgdlati médszerek egyszerii-
sitését. Kzt szolglta a Cap [3] 4dltal bevezetett dead-stop ammdnium-nitrogén
meghatirozds is, amikor a névény, talaj és miitragya minta ce. kénsav -+
perkldérsav-as roncsoldsa, illetve vizes olddsa utén az oldat ammoéniumn-nitrogén
tartalmat a firadsdgos és hosszadalmas vizgGzdesztillacis helyett dead-stop
titrdlassal hatdrozta meg. Az aldbbiakban e mdédszer tovabbfejlesztése sordn
elért eredményeket foglalom ossze.

A dead-stop titrilds az amperometrikus titralasokhoz tartozik, amikor
is alland6 kis fesziiltséget kapesolunk a vizsgalandd oldatba meriils kettds
platina eletrédra és mérjiik az dram intenzitds valtozdsat [4, 5]. Az elektrddok
a titrdlas kezdete elStt polarizalt allapotban vannak, kozéttik szimottevd
aram nem folyik, a titralasi reakcié lefolydsa sordn az egyik, majd a végpont-
nal mindkét elektréd depolarizalédik és ekkor az dram hirtelen megindul.
A végpontot az dram intenzitisinak ugrdsszerti megnivekedése jelzi.

Az ammémium-nitrogén meghatirozésa a kovetkezd reakeidn alapul:
(NH,), SO, + 3 NaOBr + 2 NaOH = N, + 3 NaBr 4+ Na,S0, + 5 H,0
A reakcié nem pillanatszerti, teljes végbemeneteléhez natriumhipobromit
feleslegre van sziikség, dead-stop titrildssal azonban kozvetleniil is meg lehet
titrdlni a teljes ammoénium mennyiséget [8] A reakeiét nagymértékben befo-
lyasolja a kizeg pH értéke. A nitrogén veszteségek miniméalissd tételéhez leg-
megfelelébb a 8,2 4 0,2 pH [1, 8, 9]. Alacsonyabb pH értékeknél nitrogén
oxidok keletkeznek, magasabb pH értékeknél amménia veszteség Iéphet fel [1].
A fenti pH-t 0,2 mélos KHCO, oldatban biztositjuk tigy, hogy 1 g KHCO,-ot
oldunk 50 ml titrdlandé oldatban.

A nétriumhipobromit titerét naponta ellenérizni kell, ezt ismert titerii
ammoniumszulfit oldattal végezziik. [8, 12]. Altaldban kénsavas odatban
meériink, ezért a standardot is a megfelel6 kénsavtartalomra allitjuk be, igy
elkeriilhetjiik az ebbél adédé pontatlansigokat. A CAP médszerében elGirt
kéliumbromid adagoldsa - tekintve, hogy bromid a titrilis folyamdn dgyis
létrejon - nem indokolt, és a médszer pontossiagdnak csokkenése nélkiil
elhagyhatd.
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Kisérleti rész

Az elSkisérleteink utin osszedllitott mériberendezés kapesolasi vazlata
az 1. dbran lathato.

A méréberendezés tsszedllitdsanal az alabbi eszkozoket haszndltuk fel:

) 1,6 V-0s szdrazelem

b) fesziiltségoszato

c) kettés platina elektrod

d) tikros galvanométer, érzékenvsége: 1077 A/mm

¢) magneses keverd

{) Metrohm ,,Dosimat™ motorbiiretta

a
1]]
!

200mV

1. abra
A mérdberendezés kapesoldsi vidzlata

1. Novényi anyagok vizsgdlata

Vizsgalataink soran a kilonbozd novényl anvagokat (lucerna, buza
szem, buza pelyva, kukorica szem, kukorica szir és kukorica csutka) Sar-
KADI et al. [10] szerint kénsav és hidrogénperoxid keverékével elroncsoltuk,
majd a roncsolatok ammdnium-nitrogén tartalmat az alabbi két mddszerrel
hataroztuk meg:

A) a javasolt mddszerrel,

B) vizgbzdesztillicid utdn az ammdniat bérsavban felfogva és nf70
kénsavval bromkrezolzold 4 metilviros keverékindikator jelenlétében tit-
ralva.

Osgzehasonlité vizsgdlatainkban minden minta roncsolatdbol két-két
parhuzamos meghatirozast végeztiink. Az 1. tablazatban kozdlt eredmeények-
b6l kitiinik, hogy csak a kukorica esutka és lucerna esetében van a két modszer
kozott szignifikédns kiilonbsée. Ugy tiinik, hogy az 1% -n4l kisebb nitrogén
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1. tdbldzat
Novényi anyagok Osszehasonlité vizsgilata

0 e . U I X s
Minta memevezése Ms‘:éii‘u - } = TA—YB | s%, | sty = ‘.}E
T O T T T | |

a) Kukorica csutka 5 0,34 | 0,32 | 0,02% 21 1,4 2,5
b) Kukorica szér 4 0,69 0,68 0,01 0,7 ; 0,7 1,0
¢} Biiza pelyve 5 0,72 | 071 ‘ 0,01 0,6 | 0.6 1.0
d) Kukoriea szem 4 1,32 | 1,32 l 0,00 04! 04 1,0
e) Buza szem 6 1,80 { 1,81 | --0,01 0,3 0,0 —
j) Lucerna 3 2,57 2,62' —0,05% | 0.2 04 5.T*

*: P = 5%-o0s szinten szignifikdns kiilénbség
A : Javasolt mddszer
B : Vizgbzdesztillicids mddszer

tartalmi novényi anyagokndl a javasolt médszer valamivel nagyobb, az 1—
1,5%-ndl nagyvobb nitrogén tartalméakndl pedig kisebb eredményt ad mint
a vizgbzdesztillicids mddszer. Tekintve, hogy a kiilonbségek gyakorlatilag
elhanyagolhaték, nem vizsgiltuk tovdbb, hogy e lényegtelen torzitdsok mibol
adédnak. A javasolt médszer eldnye, hogy kevesebb miivcletre van sziikség,
mint a vizgbzdesztilldldsnal és igy kényelmeselb és gyorsabb rutinvizsgilatok
céljara.

2. Mditragydk vizsgdlata

Nitrogén miitrdgydk amménium-nitrogén tartalmdnak meghatéroz-
sira Cap a dead-stop végpontjelzéses natriumhipobromitos titrdlast alkalmazta,
de nem kozolt adatokat a miitrdgydk nitrat tartalmanak ilyen tdton tor-
ténd meghatirozdsdra. Ennek megolddsidra olyan nitrdt redukaldszerre volt
szilkség, amely savas kozegben redukdl és feloldédott ionjai nem zavarjik
a titralasi reakciét. Ezcket figyelembe véve és miutdn mis redukildszert
is kiprobdltunk (H-redukalt vag), a Raney-Nickel katalizdtort taldltuk meg-
- felelének [2, 6, 12]. Az 6sszehasonlitéd vizsgalatokat négy db 35%-0s amméniu-
niumnitrat, négy db 25%-0s pétisd, és négy db 15% -0s kaleiumnitrat miitri-
gvdval végeztik. Hirom mddszert hasonlitottunk ossze: 4) a szabvany
Devardas modszert [11] — a méréseket az OMMI Novényvédsszer és Miitra-
gyamindsit6 Laboratériuma végezte, melyért eziton mondunk készonetelt—
B) a ferroszulfitos médszert BARTHA szerint [11] és C') a javasolt mdédszert.

Az eredményeket o 2. tdblazat tartalmazza. A tdbldzatban feltiintetett
adatok — a B ¢s C mddszer esctében — két bemérés, két-két parhuzamos
meghatdrozisinak atlagai. Az adatokbdl kitlinik, hogy a javasolt médszerrel
nyert vizsgdlati eredmények a mdsik két mddszer eredményei kozitt vannak.
A tébldzatban feltiintetett SzD értékek a B-C mddszer kiilonbségeire vonat-
koznak. A 3. tdblazat a fenti ©sszehasonlité vizsgdlat varianciaanalizisét
tartalmazza, ebb6l lathatd, hogy a két osszehasonlitott mddszer CV-je majd-
nem megegyezik és a két médszer kozott nines szignifikdns kiilonbség.

Osszehasonlitottuk ezenkiviil a karbamid és amméniumszulfit mitra-
gydk vizsgilatira javasolt médszert is a vizgGzdesztilldcidval. A két médszer-
rel kapott eredmények 1 relativ 9%-on belil megegyeztek.

9
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3. Talajok vizsgdlata

Talajok kénsavas-hidrogénperoxidos roncsolatdbdl vizsgaltuk a nitrogén
meghatirozis lehetdségét. Bar a mddszerrel a meghatirozast el lehet végezni,
de talajok esetében a végpontjelzés bizonytalan, igy jelenlegi formajiban nem
ajanljuk.

2. tabldzat
Nitrat tartalmi miitragyik iisszehasonlité vizsgalata

@ ’ 3 ‘ 5 | 1
Mitdgvs | S % | oam a0 B¢
megnevezése / ;— A = 7 —b— [ ]‘
| | | g
Ca(NOQy), a | 14,4 14,6 | 14,6 l‘ —0,2 —0,2 40,0
b l 14,4 14,9 14,7 —0,5 —0,3 0,2
e | 14,6 14,4 144 | 02 0.2 +0,0
d C14,3 14,8 14,5 —0,5 —0,2 0,3
atlag : 14,42 14,68 14,55 —0,26 | —0,13 ! 0,13
Pétisd e 25,1 25,2 25,2 —0,1 —0,1 +0,0
f 25,0 25,9 25,2 —0,2 —0,2 40,0
g | 25,0 25,2 25,0 —0,2 10,0 0,2
h 24,9 25,4 250 | —05 0,1 0,4
atlag 25,00 25,25 25,10 —0,25 --0,10 0,15
NH,NO, i 34,7 35,0 34,9 0,3 —0,2 0,1
j C 34,8 34,8 24,8 —0,2 —0,2 40,0
k 34,6 34,3 34,9 0,3 0,4 0,1
1 34,5 34,4 34,3 0,1 0,2 0,1
| ditlag 34,60 34,62 34,55 --0,02 0,05 0,07
‘ dsszes
i Atlag . 24,68 24,85 24,73 —0,17 | —0,05 0,12

S8zDs9 a B—C kiilonbségekre, azonos minta esetén : 0,61

8zDso, a B—C killonbségekre, az azonos miitragyafajtdls dtlagdban : 0,26
8zDs% & B—C kiilonbségekre, az Osszes mintdk dtlagdban : 0,15

A : Devardds mddszer, szabvdny szerint

B : Ferroszulfdtos moédszer, Bartha szerint ey

C : Javasolt médszer

Javasolt médszer
1. Reagensek:

a) NaOBr mérdoldat: kb. 1 mg N/ml valamint 0,1 mg N/ml-nek megfelels

b) (NH,),80, standard: 1 mg N/ml valamint 0,1 mg N/ml

¢) Metilnarancs indikdtor

d) 5 n NaOH

e) p.a. KHCO,

f) Raney-Nickel katalizdtor (5609%, Ni, 50% Al) Merck

g) 20 n H,50,

h) 4n H,S0,

Reagensek készitése:

@) Nétrinmhipobromit méréoldat: 300 ml-es Erlenmayer lombikba 4 g NaOH-ot
mériink, kb. 200 ml desztilldlt vizben feloldjuk. A leh{itétt oldathoz dvatosan, fiilke
alatt 1 ml brémot éntiink, A lombik rdzogatdsdval a brémot feloldjuk. Az igy elkészitett
oldatot 1000 ml-es mérslombikba dntjilk és desztilldlt vizzel jelig toltjitk. S6tét fiveghen
tdroljuk. Az oldat kb. 0,1 mg N/ml felel meg. Az 1 mg N/ml-nek megfelelé natriumhipo-
bromit oldatot hasonlé médon készitjilk mint az elézét, csak itt az oldat 1000 ml-ében
20 g NaOH-t és 10 ml brémot oldunk.
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3. tdbldzut
Nitrat tartalmi miitrigyak dsszehasonlité vizsgilatianak varianciaanalizise

1
'l‘(-l(n‘\i'\m'i =0 ! ¥ MG ¥
o o s B L. e I SR

@) B modszerre | ;

Osszes 3180,82 | 47 !

Ft)rm:t 31 85,51 ! :‘2

Mintdk kozétt | 2,08 9 0,232 1,61

Bemdrdsek kizitt i 153 12 0,144 6, 80G*%%

Parallelek kozott 0,50 24 0,021

CV = 0,5 59 l
h) C modszerre |

Osszes r3211,08 47

Forma | 3207,28 2

Mintak kozétt | 1,67 ] (),186 1,43

Bemérdések kizétt ! 1,56 12 0,130 5,00%%%

Parallelek kozitt | 052 24 0,026

CV = 0.6 59, . |
z) A két modszerre | i
1. Osszes 6401,17 95
2, Forma ! 6392,71 2
3. Médszer ' 0,27 1 {0270 2,33
4. Mddszer X Foria 0,04 2 0.020 0,38
5. Mintak kozitt 3,28 9 (364 2,30
6. Mdédszer 3 Minta 0,47 9 0,052 0,45
7. Bemérések kozott 1,90 12 0,158 6,87 #+%
8. Médszer » Bemérés 1,39 12 0.116 H,04%%%
9. Parallelek kézétt 1,12 48 0,023

*: P = 10%-0s szinten szignifikdns killinbség

¥ P = 0,19%-0s szinten szignifikdns kiilonhség

b) Ammoniumszulfit torzsoldat: Eldszor a téménycebb térzsoldatot készitjitk
el. 4,7196 ¢ 105 C°-on 2 6rit széritott p.a. amméniumszulfdiot 1000 ml-es mérélombikba
meériink, desztilldlt vizben feloldjuk, majd jelig toltjiik. Az oldat igy 1 mg N/ml-t tar-
talmaz. IEbbal az oldathol 100 ml-t 1000 ml-es mérélombikba pipéttdzunk, 110 ml cc.
kénsavval 4 n kénsav koncentrdciora dllitjuk be, majd desztillalt vizzel jelig toltjiik.
Az oldat 0,1 mg N/ml-t tartalmaz.

¢) Metilnaranes indikdtor: 50 g elporitott indikétort 30 ml 0,02 n NaOH-ban
oldunk, a kapott oldatot 200 ml-es mérélombikba ontjiik és desztillalt vizzel jelig taltjiik.

2. Novényt roncsolatok nitrogéntartalmanak meghatdrozdséra a virhaté nitrogén-
tartalomtél fiigeden 5 - 10 ml mintegy 4 n kénsavtartalmd ronesolatot (0,5 —1,5 mgN)
pipettiazunk 100 ml-es f8zdpohdrba, desztillélt vizzel kb, 50 mil-re higitjuk és 3 esepp
metilnarancs indikdtort tesziink bele. Midgneses keverds kizben 5 n NaOH-dal kezdsdé
sdrga szinig semlegesitjiik, majd kb. 1 g KHCO,-ol oldunk fel benne. Feloldédédsa utdn
az oldat titrdlhatd. A titrdldst a 0,1 mg/inl N-nek megfeleld ndtriumhipobromittal végez-
ziik. (Minden méréshez vakprébdt is kell késziteni, valamint falktorozds céljdra stan-
ii&r(lot és 4 n kénsavat is titrdlunk — az utobbi eredményét a standard fogyisdibol kell
evonni )

3. Nitpdt tartalmi miltragydk nitrogén  tartalmdnak meghatdrozdsdra 7,00 g
nitrit tartalmi miitragyat 1000 ml-es mérélombikba mériink, rdzogaldssal feloldjuk,
majd desztillilt vizzel jelig toltjilk. 10 ml-t 100 ml-es mérdlombikba pipettdizunk, amelybe
elézdleg 0,6 g Ranoy-Nickel katalizdtort mértiink. 10 ml 20 n kénsavat hozzadntiink
es fitlke alutt ey 6rdt dllni hagyjuk. Fzutdn desztillils vizzel jelig toltjilk, dsszerdzzuk
€8 rogtin saiirjitk, A sziirleth6l 10 ml-t pipettdzunk egy 100 ml-es fG6z6pohdrba. A to-
vibbiakban a nivényl anyagokndl lefrtak szerint jarunk el.

4. Karbamid mdtrdgyabol 5,00 g-ot 250 ml-es Kjeldahl lombikba mdriink, 20 ml
desztillilt vizzel bemossuk, majd 20 ml ce. kénsavat adunk hozzd. A ronesolds befejozdse
utdn 1000 ml-re higitjuk, ebbél a titrdldshoz 5 ml-t vesziink ki, 50 ml-re higitjuk. A to-
vdbbiakban a niévényi anyagokndl lefrtak szerint jirunl el, a kiilénbség csupdn az,

9k
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hogy: az 1 mg N/ml-nek megfeleld ndtriumhipobromittal titrélunk és az | mg N/ml-es
ammoniumszulfit standardra faktorozunlk.

5. Amméniumszulfat milirdgydbsl 7,00 g-ot 1000 ml-es mérdlombikba mérink,
desztilldlt vizben feloldjuk, majd jelig téltjiik. A titrdldshoz 10 ml-t vesziink ki, A to-
vibbiakban a karbamid miitrdgydndl leirtak szerint jarunk el.

ﬁsszefoglalés

A dead-stop végpontjelzéses nétriumhipobromitos ammdéniumnitrogén
meghatdrozasi modszert probaltuk ki. Novényi anyagok és mitrigydk ammo-
nium-nitrogén tartalminak meghatdrozasira a mddszer megfelelS, talajoknal
a bizonytalan végpontjelzés miatt jelenlegi formajidban nem ajinljuk. Alkal-
mas o modszer a nitrdt tartalmi miitragyvak nitrogén tartalmanak meghataro-
zhséra is Raney-Nickel katalizator alkalmazdsaval. Megvizsgaltuk a moédszer
hibaszérasdt (reprodukalhatésigat). A CV novényeknél 20, miitragydk eseté-
hen 1%, alatt volt.
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Adoption of Sodium-hypo-bromite Titration with Dead-stop Indication
for the Determination of the Nitrogen Content of Plants and Fertilizers
G. PULEKY

Research Institute of Soil Science and Agricultural Chemistry of the Hungarian Academy of Sciences, Budapest

Summary

The sodium-hypo-bromite titration with dead-stop indication for the delermina-
tion of ammonium-nitrogen content has been tested. The method is suitable for the
determination of the ammonium-nitrogen content of plants, whereas it cannot be recom-
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mended to be used in its present form for soils because of the uncertain indication of
dead-stop. The determination of the nitrogen content of nitrate-containing fertilizers
has also been accomplished using Raney Nickel catalyzer. The reproducibility of the
method has also been examined. In the ¢ase of plants CV was below 29, in the case of
fertilizers it was below 107,

Figure 1. Schematic diagram of measurement unit. « ) Dry battery 1.5 voli.
b) Voltage distributor, ¢) Duplex platinum electrode. d) Mirror galvanometer, sensili-
vity: 10-% A/mm. ¢) Magnetic stirrer. f) Metrohm ,,Dosimat” motorburet.

Table 1. Comparative examination of plant materials: 1) Name of samples,
2) Number of samples. «) Corn-cob. b) Corn-stalk. ¢) Wheat chaff. d) Corn grain, ¢)
Wheat grain. f) Alfalfa.

X: The average of the measuring data of the samples; (Lwo parallel measurings).
*: I = Bignilicance at the 59, level.

A: Method recommended.

B: Steam-distillation method.

Table 2. Comparative examination of nitrate-containing fertilizers. (1) Name
of the fertilizer. (2) Sign of the fertilizer. (3) Results indicated are the averages of two
parallel measurings.

A: Standard method using Devarda alloy.

B: FelS0, method, according to Bartha.

C: Method recommended.

L.8.D. at 59, level for differences between B and C: 0.61

LS., at 59, level for differences between B and C in the average ol similar sorts of

fertilizer: 0.26
L.8.1. at 59, level for differences between B and C in the average of all the samples:

0.15.

Table 3. Variancy analyses of the comparative examination of nitrate containing
fertilizers. (1) Factor. @) for B method, b) for C method, ¢) for the two methods. 1.
Total. 2. Form. 3. Method. 4. Method x Form. 5. Between samples. 6. Method x Sample,
7. Between weighs. 8. Method x Weigh. 9. Botween parallels.

*: P — Significance at the 109/ level #*% . p = Significance at the 0,19, level.

Anwendung der Na-Hypobromit-Titration mit dead-stop Endpunktindikation
bei Bestimmung des Stickstofffgehaltes von Pflanzen und Mineraldiingern

GY. FULEKY

Forsehungsinstitut fiir Bodenkunde und Agrikulturchemie der Ungarischen Akademie
der Wissenschaflten, Budapest

Zusammenfassung

Zur Bestimmung des NH,-N-s wurde die Na-Hypobromit-Titration mit dead-
stop Endpunktindikation untersueht. Das Verfahren erwies sich bei der Bestimmung
des NH,-N-s in Pflanzen und Mineraldiingern als geeignet, jedoch wird es zur Bestimmung
des NH,-N-s is Bodenproben, wegen der Unsicherheit der Endpunktindikation nichs
empfohlen. Auch die Bestimmung des NO,-N-s von Mineraldiingerproben mit vorher-
gehender Reduktion mittels Raney-Niekel Katalisator wurde gelost. Die Streuung
der Methode (Reproduzierbarkeit) wurde auch bestimmt, bei Pflanzenproben ergab
sich ein CV.-Wert von 2%, bei Mineraldiingern einer von 19,.

Abb. 1. Sehema der Messeinrichtung @) Trockenbatterie 1,5 V b) Spannungsteiler,
¢} Platindoppelelektrode, d) Spiegelgalvanometer, Empfindlichkeit: 10-* A/mm, ¢)
Magnetriithrer, f) automatische Biirette vom Typ ,,Dosimat” (Metrohm).

Tab. 1, Vergleichsuntersuchungen mit Pflanzenproben. 1) Benennung 2) Nummer
der Proben «) Maisspindel, &) Maisstengel, ¢) Weizenspreu, 4) Maiskorn, ¢ ) Weizenkorn,
f) Luzernce.

X: Durchschnittswert der Messergebnisse der Proben; bei jeder Probe wurden
zwel parallele Bestimmungen durchgefiihrt.

x: Grenzdifferenzen bei P = 59,

A: Vorgeschlagene Methode

B: Bestimmung durch Wasserdampfdestillation

Pab. 2. Vergloichsuntersuchung von NOy-haltigen Mineraldiingern. (1) Mineral-
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diinger, (2) Zeichen der P’robe, (3) dic angegebenen Werte sind die Durchschnittswerte
von je zwei parallelen Bestimmungen

A: Bestimmung mit Devarda-Legierung, nach der Norm

B: Bestimmung mit Ferrosulfat nach Bartha

(!: Vorgesichlagone DBestimmung

GDgy, = 0,61 fiir die Differenzen B-(, bei derselben Probe

GDgoy, = 0,26 fur die Differenzen B-C bei den cinzelnen Mineraldiingerarten

GD,e, = 0,15 fir die Differenzen B-C bei sémtlichen Proben

Tah. 3. Varianzanalyse der Vergleichsuntersuchungen von NO;-haltizen Mineral-
diingern. (1) Faktor. a) fiir die Methode B, b) fir die Methode C, ¢) fiir beide Methoden.
1. Insgesamt. 2. Form. 3, Methode. 4. Methode x Form. 5. unter den Proben, G.  Met-
hode x Probe. 7. unter den Einwaagen, 8. Methode x Finwaage. 9. unter den Parallelen.
* Grenzdifferenz bei =P 100 *#¥% (Grenwdifferenz bei P = 0,1%,

OnpeneneHue cojep)XaHue a30Ta B pacTeHHAX M MHHepalbHBIX YA00PeHHAX
TUTPOBAHHEM TUMOOGPOMHTOM HATPHA, YCTAHABIMBAaAg KOHEL, THTPOBAHHA MO
sdead-stop™

Ho. DIOJTEKH

Hayumo-ucceneoBaTenbCKHH HHCTHTYT TNouBoBeflleiiMs W arpoxmmitn Axagemun Hayk Benrpwp, Bylanemr

Peswme

Boijla MpoBenEHA TONBITKA HCI0JAb30BATL METON, THTPOBAHHS I'HNOOPOMHTOM HATPHI,
YCTAHOBJIHBAA KOHEN THTPOoBaHus 1o «dead-stopy Aas onpeneneHyst aMMOHRBIHOrO agota. 3T10T
METOJL IIPHI'O/IEH 1151 ONPEICSICHHS COMCPIARIIS AMMOHHIHOIO A30T4 B DACTHTEIBHOM MATCpHANE
H MHHEeDallbHBIX Y00peHHil, HO [J5 [0YB, H3-32 HEYBEPEHHOCTH B YCTAHOBJICHHH KOHI@ THTPO-
BaHHsA, 9TOT MeTo/l B HacTosuleit ero Gopme pexomeHgoBaThCs He MoxceT, TTpHUMeHs st KaTauH3a-
top Raney-Nickel paspeurninn npofnemy onpefiesieHHsl COAEPYKAHHS a3nTa B A30THBIX MHHe-
paibHBIX YA00PEHHSX.

Msyuann penH4HHbl pacCceHBaHIs 9100 METoAd (BOCIIPOHIBOJMMOCTD) H MOJIYUHIIH, UTO
JU1s1 pacrennii oo paBHo 29, a a5t MHHEPanbHbIX YI00peHuii Hipre 19%.

Taba. 1. CpaBHATC/IGHEIE HCCIIEOBAHHST PACTHTEILHBIX marepuanos. (1) Hassanue o0-
pasna. a) INouarok KyKypyssl. b) Crebeis Kykypyabl. ¢) IMmedwunwii nueeen, d) 3epHo KyKkypy-
au1. e) 3epHo muendub. £) JJonepra. (2) Konuuecteo o6pasnon.

X: CpenHue paHHble H3MepeHIs o6pasio; AMA Kaxjgoro obpasua NpoBOAHIMCE ABA
NapajuleNbHLIX H3MEPCHH.

X: HocTtopepHast pasHocTb Ha 5%-om ypoBHe BepositHocTH (P = 59%).

A: PeromeHayembiii meTom.

B: Meroj napoBod JeCTHIIALH.

Tafa. 2. CpaBHUTENbHBIE HCCE/IOBAHHS a30THLIX MHHEPaJbHLIX Yio0penuii. (1) Hassauue
A30THBIX MIHepalbHbiX yRoOpennii. (2) O0o3Hauenne myHepanbHoro yaodpenns. (3) Tpusonm-
Mple JaHHHE FBIISIOTCS CPEAHHMH JAHHDLIMH APYX HABECOK M ABYX NapajieSLHLIX OnpeaeseHHii.

A: Meron [Hesapma (cTaHIapTHEIT)

B: Meron Bapra (deppocynbdaTHblii)

C: TIlpemtaraembtii MeTos.

HammeHbIIasi CYHICCTBEHHAS PasHOCTL Ha 5Y, yposHe sHauumoctd (HCP ;) otHocsamasics
K pasHocTH B—C ojuHakoBoix o6pasuor: 0,61. HCP;, otHocsimasncs Kk pasnocty B—C B cpen-
HEM JUTS OflHHaKoBoro Bhga ynoOpenuii: 0,26.

HCP, orHOCAmascs K pasnoctH B—C B epepsem g peex obpasuos: 0,15.

Ta6a. 3. BapHauHOHHLIT aNaJiH3 CPaBHHTEJbHLIX HCCJACHOBAHHH a30THLIX MHHEDAJIb-
HBIX ypo6penuii. (1) dawrop. a) st metoma B; b) Hua mertopa C; ¢) HOas ABYX METOMIOB.
1. Beero. 2. ®@opma. 3. Meron. 4. Meron x dopma. 5. Mexxny odpasuamu. 6. Merop x ObGpasen.
7. Mexxny usMmepeHussd. 8. Meropg x Mamepenne. 9. Mexqgry napasiefsmi.

*; JlocToBepHas pasHoCcTb Ha 10%-omM yposue BepoaTHocTH (P = 10%)
#xik: TTocToBepHast pasHocTh Ha 0,1%-om yposue BepoatHocTH (P = 0,19%).

Puc. 7. Cxema NOAKIIOYEHHST M3MepuTenbHoil annapartypol. (a) Cyxoit anement p 1,5
poJinT. b) Pacnpenenurent HanpshikeHust. ¢) JIBoHHoiT nnaTuHOBHIH anexTpol. d) 3epranbHblii
ralLBAHOMETD, UYBCTBHTCHABHOCTB: 102 A/mm. €) MarnurHas mewmanka., f) AsromartiHueckas
nunerxka Metrohm ,,Dosimat”.



