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SZEMLE

A Mn, Cu, Zn, Co és Mo tartalom meghatarozasa
talajokban és novényekben

A talajokban és névényekben kis
mennyiséghen jelenlevd, biolégiai hatdsu-
kat tekintve oly nagyfontossdgii mikro-
elemeknek, mint pl. a Mn, Cu, Zn, Co, Mo-
nak mennyiségi meghatdrozdsa els6sorban
médszertani kérdés. Ahhoz, hogy kozelebb
jussunk a mikroelemek szercpének meg-
ismeréséhez, a novények és talaj kozotti
mennyiségi ardnyok tisztdzdsihoz, pontos
analitikal médszerre van szitkségiink.

Kis mennyiséghen jelenlevé elemek
pontos meghatdrozdsa — nagy mennyiségii
kiséré anyagok mellett, — elég nagy nehéz-
séggel jdar. Az analitikai kémia fejlédése
azonban ma médr lehetdvé teszi ilyen kis
mennylgéghen  jelenlevd  elemek meg-
hatdrozdsdt is.

A mikroelemek analizise a kovetkezd
moédszerekkel torténhet:

Kémiai modszerekkel :

1. Kolorimetrikusan, a) Szervetlen szi-
nes vegyiilet formajaban (pl. Mn) b ) Szerves
vegyiilettel allkotott szines komplex for-
mdjiban, 2. Komplexonos titrdlassal (pl.
Zn), 3. Papirkromatogrdfidval

Fiziko-kémiai modszerelkel ;

1. Spektrograffal, 2. Polarogriffal,

Kombindlt médszerekkel :

A kombindlt eljards alkalmazisa a
mikroelemel  elbzetes feldusitdsdbol ds
kémial, vagy fiziko-kémiai meghatdrozdsd-
hol dll. Az eldzetes dusitds megoldhatd:
gzerves olddszerckkel torténd extrakeidval,
megfeleld reagenssel tirténdé lecsapissal,
vagy ioncseréld  migyanta alkalmazd-
sdval,

Példaul: Rorxer [16] alkalmazott egy
ilyen kombindlt eljdrdst, amikor ditizon-
nal és széntetrachloridos extrakeidval tor-
ténd dusitds utdn a ditizonos oldat meg-
felel6 mennyiségét analizdlta spektrograf-

fal. MircreLL [11] keverék reagenssel le-
csapja a mikroelemeket ds a csapadékban
spektrograffal végzi a meghatdrozdst.
Movrjuea  [10] rubeanhydrogénsavval
csapja le a rezet, kobaltot, cinket és polaro-
graffal hatdrozza meg az egyes elemcket.
VEr1cixa [22] ditizonos extrakeidval dusit-
ja fel a rezet, kobaltot és cinket, azutdn
kolorimetrikusan egyenként végzi a meg-
hatdrozdst. Hazai irodalmunkban Mdcsy
¢s ToLoyEst [12] végzett ditizonos dusitdst
takarmdnynovények mikroelem-tartalma-
nak meghatdrozdsdndl.

Az egyes modszerek alkalmazhatdsdgd-
nil fontos szeropet jdtszik a moddszer ér-
zékenysége. Az 1. dbrdn lathatjuk a kalon-
bozd meghatdrozdsi médszerek érzékeny-
ségét.
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A  mikroelem meghatirozds kiilonbozd
moédszereinek érzékenysége. 1: spektro-

grafikus analizis. 2: kolorimetrikus analizis.
3: polarografikus analizis. 4: térfogatos
és suly szerinti analizis
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A fenti dbrdab6l kitiinik, hogy a leg-
kisebb érzékenységgel rendelkeznck a tér-
fogatos és siily szerinti analizis médszerei.
Ezek nem is alkalmasak a mikroclem meg-
hatdrozdsdra.

A polarografids analizis mar lényegesen
érzékenyebb, fgy mikroelemm meghatdro-
zdsra alkalmas. Még érzékenyebbek a kolo-
rimetrids moédszerek., A cink esetében pl. a
ditizonos meghatdrozis érzékenysége 1é-
nyegesen feliilmialja a spektrografikus
modszer érzékenységét. A réz, molibdén és
kobalt esetében a spekrografikus médszer
az érzékenyebb. Ennek a mddszernek azon-
ban hdtrdnya, hogy a pontossdga -+ 10—50
relativ %, mig a kolorimetrikus modszereké
41—50%, tehdt utdbbi lényegesen ponto-
sabb. Ennélfogva dinamikai vizsgdlatok
céljdra, valamint a mikroelemek mozgékony
formdinak és e mozgékony formdk vélto-
zdsainak kimutatdsara a kolorimetrikus
mdédszerek alkalmasabbak.

A talajok és névények mikroslemtar-
talmdnak tulajdonképpeni meghatdrozdsat
megelézi azok feltdrdsa ill, elronesoldsa és
oldatba vitele. Ezutdn kévetkezik a mikro-
elemek dusitisa és zavard elemeltd] tor-
ténd elvdlasztidsa, majd pedig a szines ol-
datok elédllitdsa és kolorimetraldsa.

A talajok és névények elSkészitése
az analizishez

A talajok feltdrdsa a klasszikus ltigos
{(lkarbondtos vagy hidroxidos émlesztéds),
vagy pedig savas modszerrel térténhet.

Az 1. a) és b) tablazatok egy kdzepesen
podzolos erdétalaj 0—20 cm (szdntott)
rétegéhdl vett mintdnak ezen két feltdrdsi
modszerrel végzett Osszehasonlité adatait
tartalmazza, 6t0s ismétlésben.

A tdbldzatbdl ldthatd, hogy a szédds
feltdrds adatai kisebb értékeket mutatnal,

1. a) tdbldzat

A ldgos ¢és savas [eltardssal végzett Mn és Cu meghatirozisinak bsszehasonlité értékei

HBzddis omlesztés

| SBavas feltards

Cu

Cn

Mn ‘
| Eltérés a
" megfke | kozép- ma/fke
‘ Ertéktil |
770 =10 ! 7.8
85| 25 7,1
70 410 0,6
750 1 —10 6,3
745 | —15 6,4
Kozépérték ... ... 760 | L4 6,8
Relativ hiba?, , 1,84

| Mn

Eltérés a Eltérés a Eltérés a
eazép- ‘ mgfkg Kinép- mefkg kozép-
értéktol trtékiol értéletil
—0,06 822 | — ¢ 0,15 | 0,22
--0,26 820 — 8 | 9,15 40,22
—0,24 837 4+ 9 8,70 —0,23
—0,54 820 — 8 8,80 —0,13
—0,24 | 817 —11] 8,85 —0,08
4-0,48 825 + 8.6 8,03 -0,17

7,2 ‘ 1,051 1,97

{ | |

1.b) tdbldzat

A savas feltarassal végzett Zu, Mo és Co meghatirozddnak értékei

Zn \ Mo Co
ek Eltéré kozép- J Eltérés a kozip- i Eltéré kiizép-
mefks ‘ Cirtekeal i e kol | ek “ertetol
72,2 -+0,3 1,68 -+0,10 2,56 —0,06
73,0 +1,1 1,48 —0,10 2,49 —0,13
| 68,7 ~—3,2 | 1,h4 —0,04 2,88 -+0,26
[ 7.8 —0,1 I 1,68 0,10 2,64 +0,02
69,6 —2,3 1,52 —0,06 2,54 | —0,08
Kozépérték .. ... 71,9 +1.4 ‘ 1,568 4-0,08 2,62 40,11
Relativ hiba?) 1,95 \ 5,0 i 4,15
| }
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bér az egyes mérések kozotti eltérések, igy
a mérds relativ hibdja, pl. a Mn esetében
nem haladja meg a 29 -t, ami elég jonak
mondhatd. Mds a helyzet a Cu-nil, ahol a
meghatdrozds relativ hibdja elég nagy (kb.
7%). A savas feltirds ezzel szemben jobb
eredményeket szolgdltat, amellett 1ényege-
sen egyszertibb, mert a feltdrds alaesonyabb
hémérackleten megy végbe és platina
edényzet sem sziikséges hozzd. Ezenkiviil
elmarad a nagytérfogati kovasav viz-
firdén torténé tébbszori bepdrlisa, vala-
mint az ezzel kapesolatos adszorbeids
veszteség is, mely a kisebb értékeket ered-
ményezi. A veszteség kiilondsen szdmottevo,
ha a kovasav kimosdsa nem teljes. A na-
gyvobb mennyiség{i mosdéfolyadék hasznd-
lata, viszont kényelmetleniil megnéveli az
oldat térfogatat.

A kétségteleniil elénydsebb savas fel-
tdirds Iinwrsz [153] mddszere szerint az
alibbi médon toérténik:

5 g 0,25 mme-es selyem vagy aluminium
gzitdn dtszitdlt légszaraz talajt 100 ml-es
kupos lombikban mérink. A lombikot
villanymelegitén addig melegitjiilk, mig a
vizpdra lecsapdddsa a lombik faldn meg-
szlinik. Ezutdn nitrézus gozéket vezetiink
a lombikba. (A nitrézus-gbzik fejlesztése
egy gomblombikban térténik SO, +
-+ HINO, 2:1 ardnyt keverék melegitésé-
vel.) A gozfejlesztést 10—20 mp. milva
megszakitjuk, majd 1—2 perces sziinet
utdn ismét meginditjuk. Ezt mindaddig
ismételjiik, mig az anyag viligos szinfi lesz
{10—15 pere). Lehiités utdn a talaj
mechanikai Osszetételétdl fuggden kon-
centrdlt H,S80,-ct adunk a talajhoz. Agya-
gos talajhoz grammonként 0,8 ml-t,
vilyoghoz 0,6, homokos talajhoz 0,5 és
homokhoz 0,4 ml-t, majd minden gramm
talajhoz 2 ml koncentrdlt HNOz-at. Ez-
utdn ovatosan kénsavgdézok megjelenéséig
hevitjitk az clegyet, majd szdrazra pdrol-
juk. Lehiités utdn, minden grammhoz
hozzdadunk a fent elmondottak alapjdin
0,4, 0,3, 0,2, ml ce. kénsavat, 1 ml cc
HCIt és 1 ml 30%-08 H,0,-t, majd ismét
szdrazra pidroljuk. Lehiités utdn, minden
gramm talajhoz 0,5—0,7 ml ce HCl-t
adunl, forrdsig melegitjiik ¢s grammonként
3—5 ml HCl-el savanyitott (1:100) két-
rzer desztilldlt vizet pippettdzunk. Néhdny
percig melegitjik, és quantitativ sziliro-
papiron 100 ml.es mérélombikba sziirjiik.
A sz{irdpapiron 1évé kovasavat kétszer
desztilldlt, HCl-al (1:100) savanyitott
vizzel mossuk, egészen addig, mig a moso-
folyadékban a vas rodaniddal médr nem
mutathatd ki, A lombikot jelig téltjuk ég

az oldat aliquot részét haszndljuk fel az
egyes elemek meghatdrozdsdra.

A névényi anyagok feltdrdsa szintén
két 1iton lechetséges : szdraz hamvaszidssal
slektromos kemencében (450 (°-on) és
Ecilves ronesoldszal kiillénbizé savkeverdk.
sel.

A nedves ronesclds elénye, hogy ala-
csony hémérsékloten megy viéghe, igy
veszteséggel nem kell szamolnunle, i

Az ajdnlott médszer a kovetkezo :

10—20 g 80 C°-on szdritott és elporitott
(megérélt) novényl anyagot 250 ml-es
Kjehldahl lombikba visziink. Hozzdadunk
minden gramm anyagra szdmitva 2 ml ce
HNOj-at és az egész anyaghoz 4 —5 ml ce
H,80,-et. A kénsav hozzdaddsa utdn a
szervesanyag oxiddcidja rendszerint meg-
indul, nitrézus gdzok fejléddse kozben.
Mikor a nitrézus gézok képzédése mérsék-
16dilz, lassan melegiteni kezdjiik a lombikot.
A melegitésre legalkalmasabhb egy szabd-
lyozhatd villanymelegité. A nitrézus gézok
fejlédésének megsziinésekor 2—3 ml ce
HNOj hozzdaddsdval ismét meginditjuk az
oxiddciot. A savhozzdaddst mindaddig
ismételjiik, mig teljesen tiszta vagy hal-
vanysdrga szinii oldatot nem kapunk.
Lehiités utdn 20—25 ml kétszer desztilldlt
vizzel felhigitjuk a témény kénsavas olda-
tot ¢és az csetleges kovasavtdl (fivek,
gabonafélék szdra elég sok kovasavat tar-
talmaz) megsziirjitk. A kovasav kimosdsdt
ugyanigy végezzilk, mint a talajndl.

nedves roncsolds utdn a kovasav
mindig héfehér, ellentéthen a kemencében
torténd dgetéssel, amikor sziirke szinti
marad az el nem égett széntél.

A fent lefrt feltdrdsi modszer utdn vég-
zett meghatdrozdsok adatait a 2. tdbldzat
tiinteti fel.

Az analizis adatai 80 C°.on szdritott
sziiraz anyagra vonatkoznak. A madszer-
nek relativ pontossdga jénak mondhatd.

Az egyes elemek meghatirozisa

Az eredeti térzsoldatban sok olyan ion
van, amely zavarja a meghatdrozist, mert
vagy reakcidba 1ép — szines vegyiilet
keletkezése kozben — az  alkalmazott
reagenssel, vagy az ion (pl. vas) sajdt szine
is zavarja a meghatdrozast. Idénként esal-
nem lehetetlennd teszi a pontos meghatdro-
zést az oldat nagvobb mennyisége, mely
bepdrldssal sem  mindig esokkenthoto,
mivel a bepdrldssal nagy sotoménységet
hozunk létre az oldatban és czzel megvil-
toztatjuk a mérendd vegyilet képzddési
feltételeit.
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2. tablazat

Savas feltaris utdn meghatirozott Mn, Zn, Cu, Mo és Co mennyiségek a bizamagban

Mn Zn Cu Mo Co
i E}:ér(és 8 ELtérfés a Eltérés g Eltérés a
: i526p- dép- k kazép- daén- :
= reékib1 e aaan | e rtétl mefke e I
69,8 —2,64 | 31,3 —0,15 | 7,30 —0,19 | 0,73 +0,04 | 0,015
69,0 | —2,72 | 32,50| +1,50 | 7,36 = —0,13 | 0,68 | —0,01 | 0,016
73,2 41,48 | 31,30 —0,15 | 7,70 40,21 | 0,66 —0,03 | 0,014
72,2 +0,48 | 31,30 —0,15 | 7,49 0,00 | 0,67 —0,62
74,4 42,68 | 31,00 —0,45 | 7,60 40,11 | 0,71 +-0,02
Kozépérték 71,72 42,00 | 31,45 40,48 | 7,49 40,13 | 0,69 +0,024
A médszer
pontossdga 2,82% 1,27% 1,749 I 3,609
A fenti hibaforrdsok kikiisztbolése  jelenlevé el nem ronesclédott szervesanyag

érdckében az egyes elemek elvélasztdsa és
koncentrdldsa ugy toérténik, hogy a vizs-
gilt elemeket az eredeti torzsoldatban hoz-
zuk reakeidba a specifikus reagenssel.
A képzédd szines vegyiilet kis koncen-
trdcidja folytdn a szin az oldatban kozvet-
leniil nem mérhetd, ezért megfelels szerves
oldészerrel kivonjuk az oldatbél. lly médon
termdészetesen csupdn olyan komplexek
vonhaték ki, melyek vizben rosszul, vagy
alig oldédnak. Az extrahdlds ezenkivil
megoldja, mind az elvdlasztds, mind a kon-
centrdlds problémdjdt, mivel tetszoleges
térfogatd olddszerrel dolgozhatunk, Ha
egyes zavard ionok is dtkerilnek a ki-
vonatba, az sem okoz nagyobb nehézséget,
mert néhdny egyszeriibb mfivelettel a
zavaré hatds kikiiszobolhetd, amint majd
a részletes analitikai lefrdsndl latni fogjulk.

Szines oldatok kolorimetrdldsdt két
fényelemes  fotokoloriméterrel — célszerti
végezni. Minden elemhez, ugyanazzal a
szingziirével ¢s kivettdval a térzsoldatdval
azonos reagens koncentricid, savkonecent-
ricio, sth. figyelembevételével, kiértékeld
gorbét kell felvenni standard oldatok segit-
ségével. A kiértékelé gorbe felvételdt
bizonyos idékozonként, killondsen tj vegy -
szer hasznilatbavételénél, meg Lell is-
mételni,

Mangdn

A mangin meghatdrozdsa perszulfisos
mdédszerrel, eziist katalizdtor jelenlétébon
torténik.

0,25 —0,50 g talajnak,ill. 1—3 g névényi
anyagnak megfelelé torzsoldat mennyisé-
get 100 ml. féz6pohdrba mériink, hozzé-
adunk 3 ml ecc H,80,-et s elektromosan
flitétt aszbesztlapon kénsavgézok meg-
jelenéséig hevitjiik. Bz az oldatban esetleg

és halogének eltdvolitdsdra szolgdl, mivel
ezek zavarjéik a meghatdrozdst. Az oldat
lehiitése utén az elegyhez hozzdadunk 40
ml desztilldls vizet 3 ml cec HNO,-at, 2 ml
49%-0s AgNO, oldatot, 2 ml H,PO,-et. és az
oldatot jol ésszekeverjitk. Az igy el6készi-
tett oldathoz hozzdadunk 0,5—1 g ammo-
niumperszulfitot és az oldatot aszbesztla-
pon melegitjiik mig a kétértékd Mn perman-
gandttd nem oxid4lédik. 5—10 perces mele-
gités utdn az oxiddeid rendszerint befejezd-
dil. Ezutén az oldatot vizesap alatt lehtit-
jiik és 50 ml mérélombikba dtvive desztil-
141t vizzel a lombikot jelig toltjiik. Az oldat
szinintenzitdsdt 530 m-ndl (zold sziird)
mérjilk 3 em-es kitvettdban.

A Mn esctében nines sziitkség extrakeid
allialmazdsdra, mivel ez az clem elég nagy
mennyiségben taldlhaté mind a talajok-
ban, mind a névényekben.

A médszer érzékenysége 5. 1075Y;.
A médszer hibdja 1—3 relativ %. (la) és
b) valamint 2. tdbldzat).

Reagensek :

a) 4%-0s AgNO, oldat,
b) tomény H,PO, oldat
¢) cc H,50,

d) ce HNO,

¢) (NI).8,0, (analitikai tisztasdgti)

Réz

A rézmeghatdrozds dietilditiokarba-
mdttal térténik. A képzdddtt sdrgaszind
réz-komplex vegyiiletet széntetrakloriddal
extrahdljuk.

1 g talaj vagy 1 g ndvényi anyagnak
megfelelé oldatmennyiséget 200 ml f6zd-
pohdrba mériink és minden 10 ml torzs-
oldathoz hozzdadunk 3 ml 25 % -os ndtrium-
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citrét oldatot. Ezutdn 1 csepp fenolftalein
indikitor mellett tomény NH,OH-al hal-
vinyrozsaszinig semlegesitjiik az oldatot
(pH 8.1). Az igy eldkészitett oldatot rdzé-
tolesérbe visszik ¢s hozzdadunk 10 ml
0,20 -0s dietilditiokarbamét oldatot, jol
8sszerdzzuk, majd 10 ml CCl-et adunk
hozzd és 2—3 percig erélyesen rdzzuk.
Ezutin addig vdrunk, amfg két réteg
kilénvélik, ekkor az alsé CCly-es réteget
egy mdsik rdzétolesérbe visszik és hozzd-
adunk 20 ml n NaOH-t. Ezzel ismét 1
percig rdzzuk, majd elvdlasztjuk a két
fazist. A NaOH kezelés Baron [2] szerint
azdért sziikséges, hogy meghontsuk a dietil-
ditiokarbamat mds fémekkel allkotott ve-
gyiileteit és egyuttal a fenolftaleint is dt-
vissziik a vizes fdzisba. Ia az oldat nem
szalmasdrga, hanem barndssérga szinii, a
ligos kezelést meg kell ismételni, VERIGINA
[22] szerint Ggyis eljarhatunk, hogy a térzs-
oldatban Komplexon ITT-mal maszkiroz-
zule & zavaré ionokat. A komplexonos oldat-
bol ebben az esethen a zavard ionok nem
extrahdlédnak. A Komplexon Ill-mal ter-
mészetesen a réz is reagdl, azonban a dietil-
ditiokarbamadttal stabilabb komplexet ké-
pez, ezért kivonhaté a tobbi elemek
melldl.

(ArINUSKINA [1] rubednhidrogénsav-
val csapja le a Cu-t és igy vdlasztja el a
zavard elemektdl.)

A citromsdrga oldatot kis toleséren
sziirdpapiron 10 ml-cs méréhengerbe szfir-
jik, majd a méréhengert CCl -al jelig t6lt-
juk. A szines oldatot 450 mg hulldmhosszt
fénymél (kék sziird) fotometraljuk 3 cm-es
kitvettdban.

A mddszer érzékenysége 5. 10-89§,

A mddszer pontossdga talajokndl és
niévényeknél (1e) és b)) valamint 2. tdbldzat)
egyardnt kisebb 2 ¢;-nal.,

Reagensels :

@) 25%-0s Na-citrdt oldat. 25 g Na-
citrdat. 3 I,0-t 80 ml kétszer desztillalt viz-
ben melegitéssel oldunk, majd az oldatot
reddssziiron 100 ml-es lombikba szlirjik és
a lombikot jelig toltjik.

b) n NaOIl oldat.

¢) cc NH,OIl (redesztilldlt)

d) 0,2%-0s Na-dietilditiokarbamdt ol-
dat, 0,2 gr Na-dietilditiokarbamadtot anali-
tikali mérlegen lemériink és rdzdtolesérbe
vissziik. TTozzdadunk 100 ml kétszer desz-
tillélt vizet, jol dsszerdzzuls, majd 10 ml
CCly-et adunk hozzd az esetleges Cu nyomok
extrahaldsdira. Az extrahdlist 3—5 ml
CCly-al mindaddig ismételjiik, mig a szén-
tetrakloridos fézis teljesen tiszta nem lesz.

A réz meghatdrozdsdndl a reagensek
tisztasdga fontos kovetelmény. A Lkoézdn.
séges desztilldlt viz mindig tartalmaz réz-
nyomokat, ezért tvegappardtusbél még-
egyszer dtdesztillaljulk, A felhaszndlt vegy-
szereket megtisztithatjuk a réznyomoktsl
ditizonos extrakcidval, vagy pedig ,,vak-
préobdval” meghatdrozzuk a rézmennyi-
séget, az {gy kapott értéket azutdn a vég-
eredménybdl levonjuk,

Clink.,

A cink meghatdrozdsa ditizonos méd-
szerrel torténik. A cinkditizondtot CCl-al
extrahdljuk.

A ditizon csaknem minden fédmmel
reagdl, gyakran alkalmazzdk tobb mikro-
elem egyiittes kivondsdra, mint a bevezet6-
ben mdr emlitettiik,

A maddszert talajtani vizsgdlatok céljdra
Horues [6] javasolta. A méodszert késéhh
tobben médositottdk, igy pl. SCHARRER
[18], VErDIER [21], Sarova [19], akik
bizonyos egyszeriisitéscket hajtottak végre
az eredeti mddszeren, lénycgesen meg-
roviditve ezzel az analizis idejét. A ditizo-
nos médszer egyik legelterjedtebb analiti-
kai eljards és hatalmas irodalommal rendel-
kezik, melynek részletes ismertetésére a
cikk keretében nem térhetiink ki.

A javasolt médszer a kovetkezd :

0,10-0,20 g talaj vagy névényminténak
megfelelé térzsoldat mennyiséget, mely
5—10 y cinket tartalmaz 100 ml-es £0z6-
pohdrba pipettdzzunk és  hozzdadunk
ugyanolyan mennyiséglt Na — citrdt —
acetét pufferoldatot, mely komplex-képzd-
ként Na-tioszulfdtot tartalmaz, a zavard
ionol lekotésére. Ezutdn 1 csepp fenolfta-
lein indikdtor mellett ce NH,OH-al som-
legesitjiik az oldatot, mig az indikdtor
piros szinbo csap dt. (pH 8,3). Az oldatot
rdzdtolesérbe visszilk és 5—8 ml széntetra-
kloridos ditizon oldattal I —2 percig erélye-
sen tdzzuk. Az extrahdldst csokkentett
ditizon-oldat mennyiséggel mindaddig is-
meételjiik, mig a ditizon credeti zdld szine
véltozatlan marad. A széntetrakloridos
fazisban oldott mdlnavérds szinit cinkditi-
zondtot egy mdasik rdzdétolesérbe oOssze-
gytjtjitk. Ezt az oldatot, a f6los reagens és
mads fémditizondtok cltavolitdasdra, eldszor
vizzel dtmossuk, majd 0,01 n NH;OH-al
osszerdzzulk. Az utébbi miveletet 2 — 3-szor
megismételjitk. Ez a miivelet novényi
anyag analizise esetén tokéletesen elegondd
ahhoz, hogy a ditizon feleslegét eltdvolit-
suk. Az oldatban ekkor ecsak a cinkditizo-
nat marad. Mivel a t6bbi zavaré fémek a
novényi anyagokban egy nagysdgrenddel
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kisebb konecentrdeidéban vannak jelen mint
a cink, nem zavarjik a meghatdrozdst.

Talajndl azonban cz az eljdrdis nem
elegendd, czért talajoldat analizise esetén
a kévetkezdképen jarunk el: A szerves
olddszeres réteghtl 0,02 n TICl-as kezeléssel
a cinket dtvissziik a vizes fizisba. Erre a
¢élra haromszor 20 ml 0,02 n IICl-as ki-
rizds elegendd. Ekkor a tébbi nehéz fém,
Cu, Pb, Co, sth. a széntetrakloridos fizis-
ban marad. Ezutdn a vizes fdzishdl ismét
extrahdljuk a cinket. Az oldathoz hozzid-
adunk 10 ml 259%-0s Na-citrdtot és 5—8
ml ditizon oldatot, majd osszerdzds utdn
hagyjuk elvdlni a két fizist. Ezutdn hason-
l6an jdrunk el mint a névényi minta vizs-
gélatdndl. A ditizon feleslegét NH,OH-s
kezeléssel tdavolitjuk el. Végil a tiszta cink-
ditizondtot tartalmazé médlnavords szini
oldatot 25 ml-es mérdlombikba engedjiik
és a lombikot széntetrakloriddal jelig t61t-
jiik. A szines oldatot 530 myg fényhullim-
hosszndl (zdld sz(ird) 1 em-es kivettdban
fotometrdljuk,

Meg kell még emliteni, hogy a 0,02 n
HCl-as kezelés, melynek segitségével a
vizes fdzisba vissziik 4t a cinket, lehetové
teszi a cink polarografikus vagy komple-
xonos meghatdrozdsdt a kapott vizes oldat-
ban, amint Scumarrer [18] ill. Jouis [8]
javasoltdk. Courson [4] pedig a ditizonos
extralktum Zn tartalmdt papirkromatogra-
fids uton hatdrozza meg a Zn-ditizondt
HCl-as roncsoldsa utdn.

A modszer drzékenysége 1.10779,

A mobdszer pontossdga névényvizsgalat
esetében (2. tiblizat) 1,549 alatt van, mig
talajvizsgdlatndl 29, alig valamivel rosz-
szabb.

Reagensel :

a) 259 -0s Na-citrit oldat. Készitése
ua. mint a réznél.

L) 410 g Na-acetdtot feloldunk 500 ml
kétszer desztilldlt vizben, azutin hozza-
adunk 62,5 g ecetsavat é3 1 literre toltjik
az oldatot.

¢) 25Y%,-0s Na-tioszulfit oldat., 25 g
Nay5,04.5 11,0-t kétszer desztillalt vizben
feloldunk. Az oldatot 100 ml-es mérdlom-
bikba sz{irjik.

d) Puffer oldat. Az a) ) és ¢) oldatot
4:5: 6 ml ardnyban osszekeverjik és ezt a
keverdket hasznaljuk fel az analizisnél.Fel-
haszndlds elott azonban ditizonnal megtisz-
titjuk az esetleges fém szennyezddé-
seletol.

e) Ditizon oldat készitése. 0,1 g ditizont
200 ml széntetrakloridban oldunk. Oldédds

utdn rézétolesérbe vissziik és hozzdadunk
500 ml kétszer desztillalt vizet, mely 1 ml
ce NH,OIl-t tartalmaz. Az oldatot jol
osszerdzzuk, ekkor a ditizon narancssdrga
szinnel dtmegy a vizes fdzisba. Az oldatot
4llni hagyjuk mig a két fizis kilonvalik.
Az alsé széntetrakloridos fazist leengedjik
és elontjitk. A felsd vizes fdzist 5—10 ml
széntetrakloriddal 2—3-szor  dimossuk.
Ezutdn 50 ml kétszer desztillalt vizet adunk
az elegyvhez (a desztillilt vizhez eltzdleg 1
ml ece HCI-t adunk). Ennck hatdsdra a diti-
zon z6ld szinnel kicsapadik a vizes fizisba.
A z06ld szinfl ditizont azutdn kétszer 100 ml
széntetrakloriddal  extrahdljulk. Az {
lkészitett intenziv zold szint ditizon oldat-
tal végezziik a cink meghatdrozdst.

A reagensek tisztasdgdra a cink meg-
hatdrozdsdndl még fokozottabban kell
iigyelniink, mint a réznél. A cink ugyanis
nemcsak a vegyszerekben, savakban és a
desztilldlt vizben taldlhaté, néhdny y-nyi
mennyiségben, hanem a legtébb laboraté-
riumban haszndlt edényzetben is. Ezzel
kapesolatos nehézségekre, hazai irodal-
munkban Six és Kereszriny [20] hivta
fel a figyelmet. Az analizisnél semmiesetre
se haszndljunk jénai edényzetet, melynelk
cinktartalma cléggé jelentos.

A fent elmondottak alapjdn a cink meg-
hatdrozdsndl felhaszndlt vegyszereket el6-
z0leg feltétlen meg kell tisztftanunk a fém-
nyomoktél. Erre a célra a legalkalmasabb
a ditizonnal torténd ismételt kirdzds.

A felhaszndlt savakat, ill. NH,OH-t ugy
tisztitjuk meg, hogy tivegappardtusbol két-
szer desztilldlt vizbe dtdesztilldljuk.

Molibdén

A molibdén meghatdrozdsa a széles kor-
ben elterjedt és jol bevdlt rodanidos mdéd-
szerrel torténik, énkloridos redukeidwval.
A molibdén rodanidot izoamilalkohollal
vonjuk ki az oldathdl,

A Mo meghatirozds rodanidos modsze-
rének alkalmazdsa Sandell dltal mdég 1936-
ban szilikdtos kizetekre kidolgozott mad-
szerén alapul. Ezt a modazert modositotta
¢s allkalmazta  talajtani  vizsgdlatokra
Dosricrarsa (5], Ivaxova [7], valamint
Purvrs [14].

1,0 g talaj, ill. 5,0 g novényi anyagnak
megfeleld torzsoldat mennyiséget 50 ml-es
mérélombikba pipettdzunk és annyi HCl-t
adunk hozzd, hogy minden 10 m] oldatra 2
ml 22 Y% -0s HCI jusson. Azutdn az oldathoz
hozzdadunk 10 ml NaF oldatot, 4 ml 209;-
os NaNO,-ot, és jol dsszekeverjik. Nové-
nyi analizis esetén, mikor dltaldban a vas-
tartalom kevés, hozzdadunk még 2 ml



AGROKEMIA ES TALAJTAN Tom. 10. (1961) No. 3.

0,19 -08 IeCl, oldatot, majd jelig toltjik a
lombikot. A lombilk tartalmét razétdlesérbe
visszilk ¢s hozzdadunk 3—4 ml 209 -o0s
kdliumrodanid oldatot majd az dsszerdzds
utdn 2—3 ml 10Y;-08 SnCl,-t, a Fe és Mo
redukildsdra,

A ferrirodanid vords szinének eltiinése
utdn, mikor a ferriionok ésszes mennyisége
ferro-vi redukdlddott (1—2 pere), 10 ml
izoamilalkoholt adunk az elegyhez és 1
percig erélyesen rdzzuk. A két réteg szét-
vildsa utdn az alsé vizes fdzist elontjiik, a
felso jzoamilalkohol réteget — DoBRICKATA
[5] javaslata szerint, 25 ml frissen készitett
SnCl, oldattal (1—2 ml 109)-0s SnCl, 25 ml
kétszer desztilldlt vizben) mégegyszer
extrahdljuk, Erre azért van sziitkség, mert
az oldatban nyomokban jelenlevé ferro-
ionok a levegd hatdsdra konnyen ferri-vé
oxiddlédnak és ismét megjelenik a Fe(SCN),
vords szine, mely zavarja a molibdén meg-
hatdrozdsdt. Ezutdn az izoamil fizist mér-
hengerbe engedjiik és feltoltjitk 10 ml-re.
Majd centrifugacsdbe vissziik és 3 — 5 percig
centrifugdljuk, 3500-as fordulatszdémmal, a
vizeseppek eltdvolitdsdra, mely zavarossd
teszi az oldatot. Centrifuga hidnydban
3—4 csepp etilalkohollal is megsziintethet-
jik a zavarossdgot. A narancssdrga szinii
oldatot az extrahdlds kezdetét6l szamitva
15—20 pere milva (ne kordbban!) 475 —
495 mypndl (kékeszold szinti) fotometraljuk.

A modszer érzékenysége 3,10-89;,

A mobdszer pontossdga talajoknal 5,0
relativ 9, névényeknél 49 (la) -b)és 2.
tabldzat) koriil van.

Reageisek: :

a) 4Y-0s NaF oldat. 4 g NaF-t 100 ml
kétszer desztill4lt vizben forraldssal oldunk,
majd reddssziirén megsziirjik és 100 ml-es
mérdlombikban kétszer desztilldlt vizzel
jelig toltjiik.

b) 20%-0s NaNO, oldat. 20 g NaNO,-
at 80 mlkétszer desztilldlt vizben feloldunk
és wzlirés utdn 100 ml-re toltjiik.

e) 209 .08 KSCN oldat. 20 KSCN-t 80
ml kétszer desztilldlt vizben feloldunk, az
oldatot megsziirjitk és 100 ml-es mérs-
lombikba jelig toltjik.

d) 1094 -0s8nCl, oldat. 10 g SnCl, . 25,0t
100 ml-es fézépohirba mériink és hozzé-
adunk 20 ml 1: 1 ardnya HCl-t és villany
melegitén addig forraljuk, mig teljesen
tiszta oldatot nem kapunk. Az oldatot
lehtités utdn 100 ml-es mérdlombikba t6lt-
jile.

! e) 220, .05 HCL Analitikai tisztasdgu.

J) Izoamilalkohol. 100 ml izoamilalko-
holt réazotoélesérben 5 ml 209 -0s KSCN-nal

és 20 m] 10%-0s SnCl, oldattal &ssze-
keveriink. Osszerdzds utdn elvdlasztjulk a
két fizist és az fgy elékészitett oldattal
végezzik az extrahdldst.

Kobalt

A Lkobalt meghatdrozdasa 1-nitrozo-
2-naftollal torténik, mivel ez a reagens
szerves oldoszerekben kitlinden oldadik.
Igy pl. toluollal a kobalt komplexe is ki-
vonhatd az oldathdl, ellentétben a nitrozéd
-R-séval alkotott komplexel, mely viz-
ben jobban oldédik mint szervesoldészerek-
ben, ezért nem extrahdlhaté.

A kobalt meghatdrozdst Barox [2],
Crark [3] és Toveyes: [12] a 2-nitrozé
-1-naftollal végzi. A két reagens Lkozott
azonban csekély kiilénbség van, csupdn a
molekula két aktiv csoportja eserélidik fel
ecgymdssal, SANDELL [17] szerint a Co
extrahdldsdira az elébbi ugyantigy alkalmas
mint a 2-nitrozé-1-naftol.

1—2 g talajnak és 20—50 g névényi
anyagnak megfeleld oldatmennyiséget riz6-
tolesérbe visziink, és hozzdadunk azonos
térfogatmennyiségli 209 -0s Na-, ill, NH,-
citrdtot (Crark [3] szerint a NH,-citrdt
haszndlata elsésorban meszes talajokngl
indokolt) és 1 ml 10%-o0s tioszulfitoldatot.
Osszokeverds utdn 1 csepp fenolftalein
indikdtor mellett, témény NH,0H-val
piros szinig semlegesitjik az oldatot (pH
8,3). Ezutdn 2 ml 49%-0s l-nitroz6-2-
naftol oldatot adunk az elegyhcz és 5 ml
toluollal 1 percig erélyesen rdzzuk. Majd
4llni hagyjuk, mig a réteg kitisztul. A felsé
réteg halvdny rozsaszin a kobalt komplex-
161, az alsé vizesréteg sdrga szinfi. A rétegek
szétvdldsa utdn az also vizesréteget leenged-
jil, a felsd toluolos réteget savval majd
laggal kimossuk a zavard ionok és a reagens
feleslegének eltdvolitdsdra.

A mosdst hdrom részben hajtjuk végre.

1. 4 ml n HCl-al 1% percig rdzzuk az
oldatot, és clvdlasztjuk a két fazist, Az alsod
sdsavas fazist leengedjiik és a mosdst 4 ml
s6savval megismételjik.

2, 5 ml n NaOIl-val rdzzuk az oldatot.

Lzt a miveletet még kétszer megismétel-
jiik.
! 3. Végiil 5 ml n ICl-el kétszer dssze-
rdzzuk az oldatot. Az utolsd savas mosds
azért sziikséges, mert a ligos oldat korro-
dedlhatja a fotometer kiivettdit,

A mosdsi miivelet nem befolydsolja a
kobalt komplex szinének intenzitdsét.

A kobaltot tartalmazd virds szinii olda-
tot 530 mp  fényhullimhosszndl (zéld
sz(ird) fotometrdljuk 2 cm-cs kiivet-
taval.
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A mbdszer érzékenysége 1. 10789,

A médszer pontossdga talaj-analizisnél
(l.a) és b) tabldzat) 4 relativ % koriil van.
Novényvizsgdlatndl a pontossdg megélla-
pitdsa nehezebb, mert egy-egy meghatd-
rozdshoz 20— 30 g novényi anyag sziikséges.

3. tdbldzat

A talajok mozgékony mikroelem-tartalma

Mn ' Cu | Mo | Co
Talaj
mg/kg
Koézepesen pod- i
zolos erdétalaj| 113 | 0,46 © 0,08+ 0,16
Barna erddtalaj 54 | 0,35 0,09 0,26

Reagensek: :

a) 20%-08 Na vagy NH,-citrdt oldat.
Készitési eljdrdsa megegyezik a réznél lefr-
talkkal.

b) 109%-os tioszulfit oldat. 10 g
Na,S,-05-at 100 ml kétszer desztilldlt viz-
ben oldunk. Szfirés utdn 100 ml-es méré-
lombikba jelig toltjuk.

¢) n NaOH oldat.

d) n HCI oldat.

e) 1- nitroz6- 2- naftol reagens
készitdse. 0,04 g 1- nitrozd -2- naf-
tolt 100 mil-es féz0pohdrba mdérink és
20 ml kétszer desztilldlt vizet hozzdadva
forrasig  melegitjiik. Majd 1 ml 59%-os
NaOH-t adunk ¢és 1—2 pereig forraljuk,

Lehtités utdn 100 ml-es mérélombikba
sziirjitk az oldatot és kétszer desztillglt viz-
zel jelig toltjilk a mérélombikot.

4. tdbldzat

A miitrigyak mikroelem-tartalma,
mg/kg = g/tonna

Trigya Mn Cu ‘ Mo Co |
Nitrofoszka 142 22,8}] 1,84 | 0,97 | kifa-
(szovjet) gyasz-

tott
Nitrofoszka 104 | 25,7 3,10 1,05
(magyar)
Szuper-
foszfat 156 | 37,6 2,95| 1,67
Nitrofoszka 160 | 16,7| 2,25| 0,95 | kar-
(szovjet) boni-
zalt

Ezek a médszerck természetesen nem-
cgak a talajok és novények Osszes mikro-
elemtartalminak meghatdrozdsdira alkal-
masak, hanem bédrmely savas vagy ligos
talajkivonat mikroclemtartalmdnak meg-
hatarozdsdra is.

A talajkivonatokndl kapott oldatok
szervesanyag tartalma rendszerint zavarja
a meghatdrozdst, ezért el kell tdvolitanunk
az oldatbdl. Ez kiilléntsen fontos a Mo meg-
hatérozdséndl, ahol a jelenlevd szerves-
anyag lényegesen megvaltoztatja a redox
viszonyokat.

4. tabldzat

Talaj- és névényi anyag mikroelem vizsgilatinak meghizhatéséigi adatai

Talajvizsgilatok
8z0das dmlesztés Savas feltaras
Mo | Cu Mo | cu | zn | 2 | Co
Reprodukdilhatdség rel. % 1,84 | 7,2 1,05 | 1,97 | 1,95 | 5,06 | 4,06
Standard (régebben négyzetes) eltérés
rel.% 24 { 895 | 1,15 | 2,33 | 2,84 | 5,50 | 6,55
Standard hiba rel.%) 00 | 4,00 | 0,52 | 1,04 | 1,27 | 1,76 | 2,81
N¢vényvizsgilatok

Mn ‘ Cu ‘ Zn . Mo ‘ Co

‘ |
Reprodukalhatdsig rel.% 2,84 1,74 1,27 1 3,60 —
Standard eltérés rel.% 3,66 2,20 2,52 3,60 —
Standard. hiba rell; 1,60 l 1,00 1,13 1,60 —
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A szervesanyag eltdvolitdsu o talajki-
vonatokhbdl viszonylag kinnyen megold-
hatd permangandtos oxiddeioval, melyet
Kereserisy [9] dolgozott ki és ajdinlott
erre a célra,

A towibbiakban a médszerek alkalmaz-
hatdsigi lehetOségérdl kivinok bemutatni
néhany adatot. Az adatok részletes értéke-
lésére itt nem térek ki.

A 3. tabldzat o talajolkk mozgékony
mikroelem mennyiségének meghatdrozdsa-
nidl kapott adatokat tartalmazza. A mozgé-
kony forma extrahadldisdra Baron [2] dltal
ajanlott ammonium acetdt — ceetsavas
puffer oldatot hasznaltam.

Az egyik wvizsgilt talaj ua. mint az
Osszes  mikroelem  meghatdrozdsdndl, a
masik egy barna erddtalaj Pées kérnyéko-
rél.

A fenti tdbldzatbol lathatd, hogy a két
kitllonhozd talajtipus mozgékony mikro-
elem tartalma is kilonbézo, mely kiilono-
senn & Mn-ndl és Cu-ndl mutatkozik meg,

A talajok feltdrdsanal leirt savas fel-
tardsi modszer a miitragydik mikroclem.
tartalminak meghatdrozdsdra is alkalmas.

A 4. tdbldzatban tintettem fel néhdny
miitrigya mikroelem-tartalmat mg/kg-ra
szdamitva, ami egytittal g/tonna mennyisé-
get 18 jelent.

A fentiekben leirt modszerek tehdt igen
széles korben haszndlhatolk, nemesak a
talajtani ¢s az agrokémini kutatdsoknal,
hanem a gyakorlati mikroelem trigydzdsi
kérdésck vizsgdlatdandl is.

A madszerek meghizhatdsiginak meg-
allapitasa érdekében veégzett szamitasok
adatai is megnyuglald képet mutatnak,
amint azt az 5. tablazatban dsszefoglalt
szamadatol is tanusitjak.

Az alkalmazott moédszerek  standard
hibdja 0,52—1,60 rel.?/, kozott ingadozik,
ami elég jonak mondhaté. Bz alol esupin
a Co képez kivélelt, melyndé] 2.81 rel.%/-ig
né a mérés standaid hibdja, a Co rend-
Lkivil kis mennyisége kivetkeztéhen,

Osszefoglalas

A ndveny- os lalajvizsgalatoknal alkal-
mazott kolorimetrias modszerekkel viges-
tem mikroclem vizsgalalokat. Erre a eclra
a7z egyes mikroelomeknel olyan  szines
veeyiileteit valagsztoltam ki, melyek szerves
oldégzerekkel extrahdilhatok, mivel igy az
oldaszer tarfogutdinal esdklkent ésével moeg-
felelen koncentrilhatdk a kis mennyiség-
ben jelenlevd elemek.

Feltiimteltem az egyes modszerck érzé-
kenységet és meghataroztam a modszerck
pontossigat is.

A leirt médszerek alkalmasak mind a
talajok vagy novények, valaminl a mii-
trigyak dsszes mikroelem  tartalminak,
mind a mozgékony formik meghatarozi-
sara. Ezenkiviil az extrakeios modszerels
felhaszndlhatok o killonbozd elemek fel-
disitasira és mis modszereldkel pl. spekiro-
griffal vagy polarograffal térténd meg-
hatdrozisira is.
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