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Az ammónia közvetlen alkalimetriás mérése a Kjeldahl-féle
eljárásban

S C H U L E K  E L E M É R , BU R G ER  K Á LM Á N  és F E H É R  MAGDA

E gy  előző  m unkánk  s o rá n 1 b e h a tó a n  fog la l­
k o z tu n k  a K je ldah l-fé le  n i tro g é n  m eg h a tá ro z ás i el­
já rá s  h ib a fo rrá sa iv a l. M e g á lla p íto ttu k , h o g y  a 
— k ü lö n ö sen  m ikro  m é re tb e n  végze tt an a líz isek n é l 
fellépő — h ib á t  nem  az ü v eg k észü lék ek  a lk á lile ­
ad ása , h a n e m  a d esz tillác ió  so rán  m e c h a n ik u sa n  
a  szedőbe á t ju tó  lú g csep p ecsk ék  o kozzák . E n n ek  
elkerülése cé ljáb ó l a ro n c so lá s  befejezése u tá n  a 
tö m é n y  k é n s a v  nagy ré s z é t  levegő (v a g y  más 
in e r t  gáz, N 3, C 0 2) á tfú v a tá s á v a l  e lű z tü k  ( le fü s tö l­
tü k ) . A v isszam arad ó  sa v ré sz le te t ped ig  a lk a lm as  
in d ik á to r  m e lle t t  csak g y e n g é n  lú g o s íto t tu k  át.*  
A  k é ső b b iek b en 2 egy ú j u ltra m ik ro  e l já r á s t  dol­
g o z tu n k  k i  szerves v e g y ü le te k  n itro g é n ta r ta lm á ­
n a k  m eg h a tá ro z ásá ra . A  v isszam érésen  a lapu ló  
a n a litik a i e ljá rá so k  k é tsz e re s  h ib á já n a k  k ik ü sz ö ­
bölése c é ljá b ó l az á td e sz tillá ló  a m m ó n iá t (kb. 
30 —100 y)  s a v  he ly e tt d e sz ti l lá lt  v íz b e n  fo g tu k  
fel, és s a v v a l  k özve tlenü l t i t r á l tu k  m eg.

Ú ja b b a n  ism éte lten  m eg v iz sg á ltu k , h o g y  a 
K je ld ah l-ro n cso lás  u tá n  a savfelesleg le fü stö lése  
n em  o k o z h a t-e  am m ónia v esz teség e t. S z á m o s  k í­
sé rle t a la p já n  ism éte lten  m e g á lla p íto ttu k , hogy 
h a  a ro n cso ló sav  elűzése u t á n  a lo m b ik b a n  leg­
a láb b  1 csep p  töm ény  k é n s a v  v issz a m a ra d t, am m ó ­
n ia  v e sz te sé g tő l m ár n em  k e ll  ta r ta n u n k . Az el­
já rá s  le írá s á t illetően  e re d e ti  d o lg o z a tu n k ra 1 u ta ­
lu n k .

E gy  k o n k ré t  fe lad a t s o rá n  am m ónia  o ld a to k  
parc iá lis  a m m ó n ia - te n z ió já t h a tá ro z tu k  m e g  k ü ­
lönböző hő m érsék le ten . A  v izsg á la to k  rész le te s  
ism e rte té sé v e l m ás h e ly en 3 fo g la lkozunk . A  v izs­
g á la ti e re d m é n y e k  egy ré s z é t  az 1 . tá b lá z a tb a n  
fo g la ltu k  össze . H an g sú ly o zn u n k  kell, h o g y  az 
am m ő n ia -te n z ió  é rték ek e t o ly a n  a d a to k b ó l szá­
m íto t tu k  k i ,  m elyeket o ld a tá v a l  e g y e n sú ly b a n  
levő  g ő z té r a m m ó n ia ta r ta lm á n a k  kém ia i m ó d sz e r­
re l tö r té n ő  m e g h a tá ro z á sá v a l n y e rtü n k . (A z  0,001 
m  és 0,01  m  o ldatok  g ő z te ré n e k  a m m ó n ia ta r ta l ­
m á t tö m é n y e b b  o ldatok  [0,1  m , 1,0 m  s tb . ]  a n a ­
lízise so rán  k a p o t t  é r té k e k b ő l e x trap o lác ió  se g ít­
ségével n y e r tü k .)

A 2. tá b lá z a t  a d a ta ib ó l k is z á m íth a tó  az a 
m ax im ális  h ib a ,  m elyet az  am m ó n ia  m e g h a tá ro z ás  
so rán  e lk ö v e tü n k , ha az á td e sz tillá ló  a m m ó n iá t 
sav  h e ly e tt  v íz b e n  fogjuk fe l. (100  ml-es lo m b ik b a n  
50 m l 0,001 m , 0,01 m és 0 ,1  m  am m ó n ia  o ld a ta  
50 ml g ő z té rre l ta r t  e g y e n sú ly t 15, 20, 30 C° hő­
m érsék le ten .)  A z am m ónia o ld a to t  m e tilv ö rö s  in d i­
k á to r  m e lle t t  0 ,01 , 0,1 ill. 1 n  sósavval (p e rk ló r-

1 E. Schulek und G. Vastagh : Z. anal. C hem ., 92. 352 
1933.

2 E. Schulek, Gy. Fóti: A nal. Chim . Acta (A m sterdam ), 
3. 665. 1949.

3 E. Schulek, E . Pungor, J .  Trompler, I. L á n y i— Kon­
koly Thege : megjelenés alatt.

* V izsgálataink szerint az am m ónia m ár р н  =  7,5 
kém hatású o ldatbó l ledesztillálható!

1. táblázat

A z  NH3 vizes oldatának parciális N H 3 tenziója

Hőmérséklet,
C°

Az oldat N H 3 
koncentrációja, 

m
NH3 tenzió, 

torr*
A gőztér NH3 
tartalma, у/ml

0,001 0,009 0,009
15 0,010 0,09 0,085

0,100 0,90 0,85

0,001 0,01 0,01
20 0,010 0,11 0,10

0,100 1,07 1,0

0,001 0,015 0,014
3# 0,010 0,15 0,14

0,100 1,5 1,4

* Az értékek az irodalm i adatokból szám ítottakkal4 
megegyeznek.

sa v v a l)  t i t r á l tu k  m eg . M int a 2 . tá b lá z a tb ó l k i ­
tű n ik ,  az  am m ó n ia -ten z ió  á lta l o k o z o tt h ib a  m a x i­
m á lis a n  0 ,05—0 ,0 8 % . A desztillác ió n á l 100 m l-es 
s z ű k í te t t  n y ak ú , 20 — 30 m l frissen  k ifo rra lt és le­
h ű tö t t  desz tillá lt v iz e t  ta r ta lm a z ó  lo m biko t h a sz ­
n á l tu n k  szedőnek. A desztillá ló  készü lék  h ű tő jé -

2. táblázat

A z am mónia titrálás N H 3 tenzióból számított maximális hibája 
(100 ml-es lom bikban 50 ml-es végtérfogat esetén)

Hőmérséklet,
C°

Az 50 m l-es 
oldatrészlet 

NH3 tartalm a, 
mg

50 ml-es gőztér 
maximális N H 3 

tartalma 
(számított), у

A gőzt ér NH3 
tartalma 
az oldat 

N H 3 tartalma 
%-ában

(maximális hiba)

a) 0,85 0,45 0,05
15 b) 8,52 4,25 0,05

c) 85,16 42,5 0,05

a) 0,85 0,50 0,06
20 b) 8,52 5,05 0,06

c) 85,16 50,5 0,06

a) 0,85 0,70 0,08
30 b) 8,52 7,0 0,08

c) 85,16 70,0 0,08

a) kb. 0,001 n o ldat, b) kb. 0,01 n o ldat, c) kb. 0,1 n 
oldat.

n ek  csö v e  a szedő lo m b ik  a ljához é r t .  H a  k ü lö n ö ­
sen  ó v a to sa n  k ív á n u n k  e ljá rn i, a szedő  lom bik  szá ­
j á t  s z á ra z  vagy  v íz z e l m e g n e d v e s íte tt v a t ta p a -  
m a t ta l  e lz á rh a tju k ,*  h o g y  a szedő lo m b ik  gőzteré-

4 E . Ph. Perman : J .  Chem. Soc. (London), 83. 1168. 
1903.

*A desztilláció befejezése u tán  a v a tta p a m a tra  néhány ml 
desz tillá lt vizet ön tünk , m ajd  a lom bikot csap alatt lehű t­
jük . A v ize t a lom bikba szívja és ezzel a v a ttá t  átm ossa. 
A to v áb b iak b an  az e red e ti dolgozatban le írt módon já ru n k  
el.
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b ő i a külső lé g té rb e  ne ju th a s s o n  am m ó n ia . A 3. 
tá b lá z a tb a n  k ö zö lt m érési a d a to k  sz e r in t ez az 
óvato sság i re n d sz a b á ly  felesleges is.

A 3. tá b lá z a tb a n  összefog la lt m érési a d a to k  
a z t b iz o n y ítjá k , hogy a K je ld a h l-d e sz tillá c ió n á l az 
á td esz tillá ló  am m ó n ia  sav  h e ly e tt  frissen  k ifo rra lt 
és le h ű tö tt  d e sz tillá lt  v ízb en  fe lfo g h a tó . E zzel a 
lú g  m érő o ld a t a lk a lm azása  feleslegessé v á lt ,  a

3. táb láza t

A z ammónia meghatározás eredményei

Sor-
Lemért

NH3

F ogyott 0,1 n 
sav, ml

F ogyott 0,02 n 
sav, ml T alált Л

szám (NH4C1
alakban),

mg egyen­
ként

közép­
érték­

ben

egyen­
ként

közép-
érték­

ben

N H „
mg %

í. 5,076 2.97
2.98

2,98 — — 5,075 —

2. 5,076 2.97
2.97 
2,99

2,98

"

5,075 —

3. 8,464 4,97
4.99
4.99

4,98 8,482 +  0,21

4. 16,980 9.94
9.94 
9,92

9,93 16,913 —0,39

5. 16,980 9.95
9.95
9.95

9,95 16,947 —0,20

6. 33,72 19.80
19.81 
19,86

19,82 33,76 +  0,12

7. 1,678
“

4.94 
4,92
4.94

4,93 1,679 +  0,06

8. 3,365 9.90 
9,88
9.90
9.90

9,90 3,372 +  0,21

9. 3,365 9.89
9.90 
9,89

9,89 3,369 +  0,12

K je ld ah l-fé le  n itro g é n  m eg h a tá ro z ás i e ljá rás p  d ig  
k ö z v e te t t  v isszam éréses  m ó d sze rb ő l p o n to sa b b  
k ö z v e tle n  t i t rá lá s o n  alapu ló  m ó d sze r le tt .

Megjegyzés : A m eghatározandó o ldato t analitikai tisz ­
taságú  N H 4C1 lemérése ú tjá n  állíto ttuk  elő és gondosan ellen­
ő riz tü k  (lúgos desztilláció, sav ta rta lm ú  szedő).

A desztilláció fenolftalein indikátor m elletU natronhiggal, 
pH 8-ra beállított kém hatású  oldatból tö rtén t. 100 inl-es 
desztilláló lom bikokat alkalm aztunk, 50 m l oldattérfogatból 
in d u ltu n k  ki. Az 1. és az 5.—8. kísérletnél szedőnek a szoká­
sos 100 ml-es titrá ló  lom bikot, a 2.— 4. kísérletnél v iszont 
szű k íte tt nyakú lom bikot alkalm aztunk. A szedő lom bik m in ­
den esetben 20 m l frissen kiforralt és leh ű tö tt desztillá lt 
v ize t tartalm azott.

Az 1., 2. és az 5.— 9. kísérleteknél a  hű tő  csöve a szedő 
lom bik  aljához ért. A 3. kísérletnél a hűtő  csövének vége éppen  
csak beleért a szedőben levő vízbe. A 4. kísérletnél a hűtő csöve 
belenyúlt a szedő lom bikba, de nem ért bele a vízbe. M inden 
esetben kb. 30 ml v ize t desztilláltunk le, úgyhogy a titrá ló  
lom biknak is szolgáló szedőben 50 ml-es vo lt a légtér.

A  9. kísérletnél a m eghatározandó oldathoz 5 ml töm ény  
kénsavat elegyítettünk, m ajd  azt a desztilláció előtt 1 m l té r ­
foga tra  lefüstöltük.

Összefoglalás

A m m ónia  o ld a to k  pa rc iá lis  te n z ió ja  m e g h a tá ­
ro z á sa  a lap ján  m e g á lla p íto ttu k  és an a litik a i k ís é r ­
le te k k e l is ig azo ltu k , hogy  a K je ld ah l-d esz tillá c ió - 
n á l  az á td e sz tillá ló  am m ónia  s a v  h e ly e tt  f r is se n  
k ifo r r a l t  és le h ű tö t t  d esz tillá lt v íz b e n  is k v a n t i ta -  
t ív e  felfogható  és m etilvö rös in d ik á to r  m e lle t t  
s a v  m é rő o ld a tta l k ö zv e tlen ü l m e g titrá lh a tó .

D irekte Titration des Am m oniaks in der K jeldahl- 
M ethode. E . S ch u lek , K . B urger  u n d  M . F ehér

E s  w urde fe s tg e s te llt , d aß  d ie  sä u re h a ltig e n  
V o rlag en  bei d e r K je ld a h l-D e s tilla tio n  ohne B e ­
d e n k e n  durch  V o rlag en  e rse tz t w e rd en  können , d ie  
m it  au sgekoch tem  u n d  ab g e k ü h lte m  W asser b e ­
s c h ic k t sind. D as A m m o n iak  k a n n  m an so m it 
m it  S äu re  d ire k t t i t r ie re n . D ie A nw endung  u n d  
so m it das lästige  E in s te lle n  d er a lk a lisch en  M aß ­
lö su n g  w ird  e rs p a r t .

B udapest, Eötvös Loránd Tudom ányegyetem  Szervet­
len- és A nalitikai-K ém iai Intézete.

Érkezett: 1959. X . 1.

Telítetlen szerves vegyiiletek brómklór-addíciójának vizsgálata
SCHU LEK  E L E M É R  és B U R G E R  KÁLMÁN

Előző k ísé r le te in k  so rá n 1 egyszerű  g yors el­
j á r á s t  d o lg o z tu n k  k i v iszo n y lag  á lla n d ó  t i te rű  
b ró m k ló r o ld a t e lő á llítá sá ra . E n n e k  b ir to k á b a n  a 
b ró m k ló r k é m ia i v ise lk ed ésé t, e lsőso rban  n éh án y  
oxidációs2 re a k c ió b a n , m a jd  n é h á n y  a ro m ás vegyü- 
le te n  szu b sz titú c ió s3 re a k c ió já v a l k a p c so la tb a n  
v izsg á ltu k . M e g á lla p íto ttu k , hogy  vizes o ld a tb a n  
az á lta lu n k  v iz sg á lt szu b sz titú c ió s  re a k c ió k b a n  a 
b ró m k ló r k iz á ró la g  bróm ozó h a tá sú . N ag y  d ie lek t- 
rom os á lla n d ó jú  o ldószerben  (v ízben, e =  81)

1 E. Schulek, K . Burger : T alan ta , 1. 219. 1958.
2 E. Schulek, K . Burger: T alan ta , 1. 344. 1958.
3 E. Schulek, K . Burger : T alan ta , 1. 147. 1958.

u g y a n is  a b ró m k ló r  h e te ro lit ik u sa n  d isszociál 
(B r+  és Cl -ra), és a ke le tk ező  b ró m  k a tio n  (e lek t- 
ro f i l  reagens) lép  reak c ió b a  az a ro m ás re a k c ió ­
tá r s s a l .  Meg ke ll e m líte n ü n k  a z o n b a n , hogy  a 
d o m in á ló  h e te ro litik u s  d isszociáció  m e lle tt k is ­
m é rv ű  hom olitik u s disszociáció4 m ég  vizes o ld a t ­
b a n  is  k im u ta th a tó . T e k in te tte l  a r ra ,  hogy  a b ró m - 
k ló r ra l  tö rtén ő  b ró m o zás  reakciósebessége '̂ 6 je le n ­
tő se n  nagyobb , m in t  az elem i b ró m m a l tö r té n ő

4 E . Schulek, K . Burger : T alan ta , 2. 280. 1959.
6 E . A . Silov, K aniaev : Dokladi A kad. Nauk, 24. 890. 

1939.
6 E . Schulek, K . B urger: T alan ta , 1. 224. 1958.
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