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Bevezetds.

Hagai §svinyvizek analiziseiben csak elvét-
ve taliljuk a bor mennyiségit feltintetve dés esek
¢% edatok 1is nagyrészt megbizhatatlenok. Hogy ag
&sv nyvizek bértartalminak meghatdrozisira ezide-
ig nem fektettek nagy sulyt, snnak magyardzot't
nagyrészt ebian taldljuk meg, hogy a bérmeghatiro-
zisra szolgilé régebii médsmerek igen kirtlménye-
sek Js igon hosszadalmesak, A meghat’'roz’shos 5- |
10 liter vizbSl kell kiindulni és ez analizis fo- |
lyamén sorrakertlf miveletek, bepéirlds, sazirds, .
- izzitds, stb. o birsav 1llcékony termésszeténdl fog-
- va sz mottevl veszteségeket okoznak. lianaps'g mir
birtokéban vagyunk t&bdb titrimetri .8, kolorimetri-
ds ¢s spektr lanalitikei meghstirozdisi médszernek,
amelyéx segitslglvel igen kismennyiségi bért is
. gyorsan ¢és pontosan meghatdirozhatunk. |
i Igy mbédunkban 411 ezen eljirisokkal a bér-
elterjedését a természetben (talaj, visz, ndvényi
¢s dllati sszervezetben, stb.) meg llapitani. la-
nopsig ugyanis még nem tudjuk, hogy a bér jelen-
- 1éte az emberi és dllati szervezetben fbltctlenﬁl
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szikoéges-e €s ha igen, akkor mi a szerepe az a-
nyageserdben. Azt megillapitott’k, hogy a nSvények
Sletdében fontos ssercpet t8lt be és azoknil kis
-manxyiségﬁ bér jelenlite fultitlenil sziiksdéges.,
3Srban sgezlny talej ndvinygete lagsan feilidik és
betegségekre nogymértékben hajlamos (1). Hagy neny.
[nyiségi bdér viszont mérgez’ hatisu, amint erre péld
da a bérban gazdog talajok erisen visszamaradt nd-
vényzete (Arizina sivateg). kivel a bdr juvenilis
eredeti, inkdbb nilybdl elittird magesabh hinirsdik-
letil vizek tortaluazzdk nagyobb nemnyisdgben; umig
felszini vizekben csak kis nmértékben fordul eld, E
‘de sobasem hi’nyzik beldlik, ami a nbvényszet szenm-
pontjdbSl fontos. Legkedvezibb as ardny, ha 1-8C
illié sulyrdsz 1614, 1-2.5 sulyrisz bért tartelmes
E‘;-lisérletekkel igagolt ik, hogy vigben 014446 bSrve-
gyuletek edagoldsdval (borax, bérszuperfoszf . t,
stb.) & nbvényck sllenilldékipességét betegsigekkel
szemben fokozni, vagy pcldinl a cukorrépa cukortars
mhz:at ndvelni sikertl, 1
: A bOr jelenlétdt nz ul;aii szervezetben
.ertrand-ggulhon (2) és Hove-Elvehjem-Hart (3) mu-

tattuk ki. Azt taliltdk, hogy minden dllati szerv
iegalibb nyonmokban tartalmazza ezt az elemet, Ki-




. P S
hér;’:*ben k8riilbelll 10-szer nagyobo nennyisdégben,
mint @ toj ‘ssirzdjiban. lezdllapitott 'k, hogy a _
te] wra.n,;,lag igen magas koncentrdiciéban tartalinaz-
g8 Cs hogy kis mennyiségi bdér adagol ‘sival a tej
Dbérsavtartalme ndvelhetl. 4 szervegetbs vitt bér
legnagyobb része igen hamar a vizelettel tdavozik
el, mig a bllsdrbar az adugolt bérnak csupin igen
kis részét tudtik kimutotnd.

A nbvények bértartalma dltaliban jéval na-
gasebonak bizonyult, mint az £1lati sgervekd. Lis -
mensyis ol bOr adagolds vel ol tudtdk segiteni a
patk ANyOX nove“.edvsvt, de w r napi 1 ug bir edago-
1asa petkinyonkint kircsnak bizonyult ds a Hegter=
mekenw itist clmddlyozta. Igen nagy nonnyisdgl bor
nz cumberi sservezetre is nirgezd hetdssal ven, de
rényles nogyobb mennyisigoen adagolints kdros hae
tis nilikil. A szerveseibe jutve nogy uértékben fo-
kozza a zsireldgdst ¢s meptimedje az idegrendszert.
fat st valészinileg indirckt uton fejti ki, aueny-
nyiben & pejzsmirigy miktdését fokozza.,

liindezen edatok alapjdn valdészini, hogy az
emberl szervezet zavartalan mikidésiben s bérnak
is szerepe van, 5zért ssiksdgesnek tartom a bér o-
idfordulawt a természetben, igy els’sorban az ivé-

8 dsvinyvizekben kizelebbrSl tanulminyosni..mert. .
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ennek ismerete is kizelebb juttat minket azon kére
dés megfejtésdéhoz, hogy = bSr mint bioolem nilyen
sgerepet t8lt be az é18szervezet anyageserdiében,

A bér mennyiségi meghatdrczisit szolgald

mikroeljirisck a kivetikezfi:

1. Iérfozatos meghatirozds alkilimetriisan.

 ieghatfrczhaté 15-300 v bér.

2. Zolorimetriis meshatirozds kinaliz a.rim:al
rarimasinnal s kromotrSp 23-vel, Tfeghatéros-
batd 2,2-4C y bdr.

J. Spektrdlenalitilal meghatirozis. Tz a méde
szer a legliradkenyebb, vele nir nir sz:xza&

v blr meshnt eru.t}.a’t;U,

ivel ar irodalombdl ismert gravimetriig eljiri-

Sok nen mikromidszerek (4,5,6,7) asért ismertetd-

stikre dolgozatomban nem tirek ki,

A 4 BGR TUGOCATUS MEGHATIADZ SA,

A4 blrsev kizsvetlen titrildsinak esekély
ryakoriati JelentSsége ven a bérsav kis disszocie

&cimllmmdéja miatt (0.1 mélos vizes oldsntnfl K =

b. 10‘1" ). A kbzvetlen titrildst csupin

Rigler r.-t. Budapest.
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kbzbnbls sék hnem zavarjdk, ezért rerdszerint csak
tiszt@ﬁérsav»oldetoknél alkalmazhatd tdjdkoztats
titrdlds vigett. Uivel a bérsav gyenge sov, lug-
gel vuld kbzvetlen titrdldsa kdzinsdges kﬁzﬁnbﬁsim
tési indikitorok jelenlétében nem ad megbizhaté
eredményt. Koztnbbsitdsnél a bérsav mint egybézi-
Su sav sgerepel, vagyils ma23407, daQHBO . uazuus
- tipusu sék ilyenkor nem keletkeznek, A ti trdlés
Py = 11.2- nél fejezbdik be (1 m H BOz = 1n HaCH) ¢
mely érték cstkkens koncentrécidvel s ndvelvl hé-
mérsdéklettel eslkken, unnek megfelelden kozvetlon
titrildskor p Py = 11-nél szinviltoztats indikitort
kell hasznmlnan&, anilyen pldiul a tropaoline0
és a nitramin (4).

- Ja ezonban a rosszul disszocidls bérsavat
valamilyen Dolioxzivegylilettel jol disszociils
kouplexsavvd alakitjuk és igy titriljux igen pone-
tos eredményhez és dgyben a legjobban bevdlt tdér
fogatos mikromédsgerhez jutunk, Régen ismeretes,
hogy sok al0H-COH= tipusu vegyillet, er8s belsS-
komplexsav keletkozdsdvel, a bdrsav aisszaeiéci-
636t nagymértéikben ndveli.

5B Ho‘g,“ E$-358:8 w4 3 0

||||||||||||||||||||| g

Rigier r.-t. Budapest.
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Ilyenkor a bdr, mint az az egyenletLil is kittni
& megfeleld polioxivegyilettel negstiv korplexion.
né egyesiil. Bgyensulyi reakeiordl 1évin szé, a
dissgocideil flgg a hozzdadott kompdnensek mennyi-
86gCt8l és a himérsdékletttl, esez s mannit tartal
‘mu bérsavoldat savanyu Jellege nbvekv8 higitdssal |
€s nivekvl himérséklettel estkken, A komplexsav

képzésdhez legjobban bevdlt polioxivegyilet egy

polialkohol, 2 manndt, Vizben vald rossg oldhatde
sga és drigesdga miatt prébiltdk tiléngltikollal,
glicerinnel, eritrittel, adonittel, duleittel és
8z0orbittal helyettesiteni, azonban egylk sem bigo-
nyult olyan alkalmasnsk mint g mannit, 4 &licerin
olcsébb ugyen, azonban lényegesen t5bb kell bel§1g

‘ami a térfogatot zaverdlag noveli, XésSbb rijbttek
hogy & mannit ez oldathogz sgilérden is hozziadhats
mivel oldhatdsiga bérsav jelenlétében nagzy mértéke
b?n nd, mert a nannit-bérsav komplex sokkal jobe
ban 0ldddik vizben mint a mamnit, vegy s bérsav

egymagiben, A mannit ezenkiviil sokkal tisztdbben
411ithaté el8 mint a glicerin, A kereskedelemben
sionon' név alatt kephaté, f8leg szorbitbdl 4114

anyag csak makroeljdrdsokndl v4lt be elényasen A
polialkaholok anhidridjei, mint mannid, isomannid,

mann;tan, duleditan, stb nem alkalmassalk kompl exsax,

||||||||||||||||||||||||||||||||||||

Rigler r.~t. Budapest.
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képzéséhez, A oukrok kszil is soknak.megviasgél-
ték hatdsdt (xil6z, rhamndz, mannéz, fruktds, gli-
kéz, invertcukor, szachards és laktéz) és legjobb-
nek a fruktéz bizonyult. Olosébb egy sajét készit-
ményl invertcukor, amelymek komplexsavképs8 hatéssa
agonban szintén a bemne levl fruktézra vesethets
vissga, azag mindl nagyobb benne a fruktéz szésa=-
1lékos arénya, annil alkalmasebb. Erdekes, hogy po-
lifenolok, mint pirokatechin &s pirogallol épen
olyan mértékben ndvelik a bérsav disszocideidjét
mint a mannit, de a p -nak nincsen az a meredek
nUvekedése as ckvivalens pontnél mint a mannitndl
és ezdrt a titrdldshoz a polifenolok sem haszndl-
[ haték, ‘ ’ '

: Elméleti meggondolisok alepjén megprébdl-
ték & bbrsav disszocibciSibt J61 disszocifls sk
‘kal mint LiCl, NaCl, KC1, CaCl,, Ne 50, K S0,
Haﬂo3 és KNO, nSvelhi. ast tapasztaltéik, hogy leg-
Jobban a CaCl,, majd a LiCl és legkevésbbé a NaCl
nGveli az aciditést, de & CaCl,-nil is esak ugy
értek el jobb eredményt, ha azt Stvensseres meny~
nyiségben alkalmaztdk, Az indikétor szinitesapésa
azonban még ebben az esetben sem volt olyan éles,
nint valamely polialkohol esetében.‘A.kamplaxsav |

||||||||||||||||||||||
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Rigler r.-t. Budapést,
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képzéséhes tehét a mnnit (esetleg ai&tm) és a

fruktéz a legalkalmasabb, A mammit élesebd szinit-

csapast ad, tisztdbban elﬁéllithaté, a i‘ruktéz. ol-

esébb, R

Indikdtornsk a fenolftalein 1j-os alkohola&
oldata (lehet egy 3j~0s alkoholos fenolftelein ole|
dathoz 0.2/ metilénkéket is keverni) &s még jobban
ag L=naftolftalein 0, Moa-os alkoholos oldata felel

‘meg. Amint késGbb 14tni fogjuk, az erfs sav vagy

lng kizinblsitéséhes szlikséges metilvirss jelenlé~

{tében as «-naftolftalein 4tesapisa jobba.n észlel-

~heto nint a fenolftaleinnd,

f it rsav_térfogatos térozdsa tirescl-
datokban. Dolgozatomban csak a gumuleanu &s Bote-
zatu (8) féle eljdrdssal kivénok részletesan fog-

lalimsai. mert a térfogatos mddszerek kizul ez a

Iegegyaaerﬁbb. A tObbi eljérds rdszlates leirdsa

22 irodalomban megtelilhaté {4). A meghatéirozis-

éms szitksézes reazensek a k¥vetkezlik:

1, Fenolftalein-metilénkdlc alkoholos oldata,
2 g fonolftalein 88 0,2 g metildnidk oldve
102 ml alkoholban,

2, Oktilalkohol,

3. Monnit 10%-0s vizes oldnta. Célszeri ogy-kdt

Rigler r.-t. Budapsst,
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cseppmgggrofbrmot hozgzéadni, mert eziltal a
mannit bomlésdt nagymértikben estkkenthete
juk, A mennit lehet&leg ,pro analysi" készig~
mény legyen. '

4. n/200 = n/500 Ba({OH),. Ennek készitése ugy
torténik, hogy 3-5 ml forrdn telitett béri-
umhidroxid oldatot sszirds utdn (wpro analysf&
készitmény) kiforralt desztilldltvizzel 500
ml-re higitunk, Titerét meghatérozni, azasz
haszndlni csupédn k¥rtilbelil egy napi 4114s
utdn lehet, A fenti normelitdsck mellett,
annal érzdékenyedbb a nmeghatirozéds, mindél hi-
gabb az oldat. n/500-nil higabb bariumhid.
roxid hasznilata azdért nem ajénlatos, mert
a fenolftalein szinitcsapisa ebben az eset- :
ben mér nem elég &les. A mérioldatot az alsb.
bi Sbrén léthaté leparaffinozott dugéval el-
litott eddnyben tartjuk el,

Mohr-szoritd .

 Nétronmész

||||||||||||||||||||||||||||||||||
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5. m/100 bérsavoldat. Ezt minden meghatirozis
elétt m/10 bérsavoldatbdl higit ssal készitd
Juk, mert az ilyen hig bdrsavoldat titere
n'r néh’ny nap alatt észrevehetBen cstkken,
ami valészinilleg az tiveg lugoss géra vezet-
hetl vissza., A m/l10 bdrsavoldatot 0.6184 g
krist. lyos ,prc analysi® {nach SSrensen)
bérsav 100 ml vizben vald felolddsdval ké-

- gzitjuk, Nem ,pro analysi® kdszitményt sziik
sépges eldzileg legal bb kétszeri 4tkristdlyol
sitdssal tisgtitani. Ilyenkor teljes kisz -
ritdés vigett a firoman elporitott anyagot,
tbbssdrl folkavarsds kbsben, korilbelul két |
hétig kinsavas exszik torban hagyjuk ‘1llni.
A m/100 bérsavoldat titerdnek cstkkendsit

| kikiiszSbSlhetjik oly-médon, hogy a bedllitdst

Ik 8 késtbb ismertetendd mdédon végesszitk. Ebben

az esetben jobb a m/100 oldatot pér kristélyr

ka KHCO, hozziaddiséval késziteni.

: A titrdilisnil 1-4 ml tdrzsoldatot, amely |

. 08«1 7 mg-nil tUbdb bérsavat (0.015-0.3 mg bért)

nen tartalmazhat, egy az al'bbl &brén léthatl tit-

zalétubusba viszlink, hozzdéadunk 1-2 csepp fenolftas

'lein—~&etilunkgket, 1 esepp okxilalknhﬂlt és O 5

w1l 10 %-08
e mmn{’:mmmllmlm T




""n/100 EC1  1/200 Ba(OH),

.- - 002-:mentes levegd
Vizlégszivaty- ,

© tyuhoz

- < Gézporlasztd
2., &bra.

l “thatd ndgyfuratu dugbra illes ztj.m 3s k3rilbelul
2 poreig az oldaton erftcljesen szinlioxidmentes
lovezglt szivetunk {t. Tzutdn codkientJik a levegl-
idramot 8s a n/2G0 n/500 biriuchiiroxiddal addig

| titrdulun;c. wig oz indikitor ibolydba 5t nem csap.
da a fogyott lug ml-eit beszoroszuk a bedllitdsnil
kopott foktorok egyikdvel (T, vagy Tz), akkor meg-
kepjuk a bérmen yiségét orto- vagy meta’bérsa‘vban
kifejezve.

2z eljfiris prektikus voltz abben rejlik,
§hu:sg;.y o szénsav olizdsdét itt nem nelegitéssel vé-
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gezzik, mint a t8bbi meghatirosisoknil, hanem sOks
kal egyszeriibben, széndioxidmentes levegl 4tssiva:
téséval. Emnek egyszeri megvallsitise vigett a ti
rilist egy J.Lindner-tdl (9) ssdrmazé, H.Lieb-H.G:
Krainick (10) 4ltal tBkéletesitett és a fenti 4b-
rén 14thatd, négyfuratu dugéval sfrheté tubusban
végezzik. A dugdnek két furatdban két 10 ml-es,
0.05 ml beosstdsu mikrobiretta foglal helyet, as
egyikben n/100 sésav, s misikban n/200-n/500 béri
umhidroxid. A hermedik furatban van egy Jjenal G 1
mintiju 1 cm étmériiu gidsporleseté, melyen keresex
til a széndioxidmentes levegft a tubusba sszivatjul
' Vgl o negyedik furatban egy derdkszigben meghajh
litott &s esappal ellitott tvegess foglal helyet,
mely a légozivettyvhoz vezet. A szindioxidmentesi
| tést 20-30 Z-0s KOH-dal t8ltStt g zporlasztéedé-
nyen vald Stszivat ‘ssal végezsmilk.

A b'riuthidroxid be’llitdsindl a titrélde-
"dbn.,rbe 1 ml m/100 bérasevoldstot pipettizunk, hogz|
adunk 0,5 ml mannitot, 1-2 csepp indik tort és 1
esepp oktilslkoholt, Ezutin e titrdldedényt rail
lesgt jik a régzitett ndgyfuratu persfadugéra (céls
szeribb gumidusdét vagy még ink bb teljesen {iveg-
- b8l kdszult, beosiszolt Uvegdugdval ellitott, ké-

|||||||||||||||||||||||||||
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z&lwe‘c hoszn lni) Co kiritlbelil 1-2 percig erba
drambon széudioxidmentes leveglt odiVut’Lﬁlk it az
oldaton, msjd csbkkentjik o levegidranm erlsségét
és a megfeleld birettdbdl biriumhidroxiddael titrd-
lunk mindaddig, mig oz indikdtor 1lvolyasszinbe &t
¢sap. GLbben ag essiben a titrilist cllszexti lego-
14bb 3-4-szer negismitelni. Az erre a edllra “og;yeé
| bariumhidroxid ml-eit jelsljuk ,a"-val. " :
, Bz ut’n megdllapitjuk a mannit sciditidsdt,

ard o vakprdbival egyenld. Ugysnugy Jirunk tehdt
el, mint fent, de nem pipettisunk a tSrgsoldatbél.
| A monnit dltal fogyasstott biriwnhidroxid ml-eit |
jelUljul b"-vel. 4 faktor kiszdiultisa ezek utin
8 kivetkezf: .
1 ml m/100 H3B0y = 0. 6184 mg H3B0y * 0.433 ng M50,

tehit
. 0. 56184 . ‘
‘1}13 """‘é;‘f"g"'""‘" I.lg HBEL’B -’ nggy

*2 = Qafna HE HBU2
Uoyelnink kell arra, hogy a titrdli-tubus-
ba vitt oldatot, ugy bedllitdsnil, mint a tibbi
titrildasnil, titrilis és Atsgivatis eldtt, nindig
egyenl? (kb., 5 ml) térfogatra higitsuk és hogy a

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||




titrildot mindig eoyformin erds lchotfleg szdrt
fényben wigezsili, mert csuk igy lchet woysnazt az
dtesap el szint eldrni. Igy elldrva csak t@rzsol.
datban, vagy csotiepg teljesen kistabls sdk jelen~
1ét4ven dolgozinutunk,

Az cljdrds igen pontos, mint ast az 1. 4L
lizatban 1 thetl oredndnyein is ipnzolidk. s
[ titr landd oldat tdrfogata nem nuledje ueg as
[ml-t, akkor mig 15-20 v bér is mogtlite 1hatd,
| Anint latjuk a fenti oljdrds nen sgyesik
tcljcson o grmlesny illotve Botesatu-fle leiris-
‘sal, anndl is inkibu, mert sz 4 eljiriewk csup 'z
erls lugok Js cavak jolonlitében, illetve lsviny-
| vizekben lov? birsavra von kidolspava. Iisirlete-
im folyamdn azt tcposstaltan, hogy thrzsoldstokban
és teljesen scnloges séh Jolemlétlbon font leix
médon dolgpanitunk logpontocabban. niszen 1énye-
“zében csupdn az indik tor megvdlssztisiban ven Gl
téréds, mert ke cgy indikdtort hassndlunk, jobb a
fenolftalein-metilinkdk, nivel ez cumbori ssem kdk
fényre u legirzdikenyobb.

b

i
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Rigler r.-t. Budapest.
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22 A vorscy vlrfoostos meghetlr. s 'sa erls oo

¢éle clisx st kiivett%&; s kkxor, he & bérsavat eris
iliotve lusok Jelonldt fpon Litrilban. 1lyan-
& kivetlesl recgonsekre ven szikndos
Penelftnlein i .05 sdikonolos oldota.
etilvivts ‘s:s?:iéett clinobolos o1 ta., 42 Ol-
dat kliozitic nes é»';“;.was plhoinl szliuséros,
Cuktilelilonol,
Tenedt 1O ,«T-—éfs vizes
AT shesv, Lylcoon lugos (stvas) 0lde B
5bv 2/10, esztlap
- roxiddael) MbnIwmblzitolink esonsptetin Iveoblly
mr;; & titrdlandd oldst erfs felkisddisit ol
keriliik, mert masy tizfozet osotlbom, mint
comir ealitetten, o titr’lls vweso nen Joalsl
‘hett portosain. & re zeasck oli gziticéunee Je-
" len esotben is .pro anslysi® veryszerchos
. heseniljank,
6. Kb, n/200 biriwahidroxid.
/100 birsavoldat,
A tite'ldsnfil (4, 7, 8) e vizoodloti oldat-
hél O, 5-4 ml-t a titrilst 1husbe r*r:c:tiz“xix.. Usyrl
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- | megtirtinte utdn 3-4 csepp fenolftaleint vagy o~

| ostkkentjuk és n/100 sésavval titrilunk mindaddig,
. |mig a metilvbrds gyengdén rézsasgini less. Ezutin

kb.‘ﬁ ml legyen és hogy ebben a térfogatban a bér-
mennyisége 15-300 vy kBzdtt mozogjon. Az oldatot
2zutén egisz gyenzdén lugoss. tessszik, 3-4 csepp
metilvdrss Jelenldétdben megfeleld t8minységi savat
illetve lugot hozs’csepegtetve, lehetfleg ugy, hogy
a térfogat a legminimilisabbal nBvekedjen. Emnek

naftolftaleint ¢s 1 csepp oktilalkoholt adunk az

0ldathoz, a titrilSedényt a dugéra illesztjik &s
| x0rilbeldl 2 percig erfs dramben széndioxidmentes
[ levegst szivaetunk 4%, majd e levegl ' ram erdsségdt

- {irbvid ideig erisebben szivatunk, hogy o felszaba-
|| dult széndioxid elt’voszon &s & titr:lSedény levé-
.| tele utin 0.5 ml mannitot adva az oldathoz, a tit-
 [ré1étubust ujb6l visssahelyezzilk 4s gyenge sziva-
‘|ités kbzben n/200 bériumhidroxiddsl gyengin vorts
| ssinig titrdlunk. Ha a fogyott biriumhidroxid ml-
|oinek széma ,e", és a vakpréba titrilésbhos fogyotd
bériumhidruxid‘ml-einak sg’'ma ,b", akkor

(c“b)a?z = HBOE ng

|||||||||||||||||||

Rigler r.-t. Budapest.



- | gyengén narsncsvirds 8zinétll sérgin 4t a fenol-

I' hatérozdsoknil igen nagy elfuyt Jelent., A meghae

ben gover, he 5 ng-nfl nogyobb mennyiségben ven

- w .

-

| pettdzmott oldatbem,
- A fektort és a vakprébét Jelen esetben is
ugyan ugy hatérozzuk meg, mint aszt mir az e18bbi
eljsrdsndl leirtam, aszal as eltéréssel, hogy ﬂamﬁ
| 3=4 esepn metilvdrist és 3-4 csepp fenolftaleint
adunk minden esetben ag oldalhoz és a metilvirls

| ftalein gyengén narencsvirbs szindlg titrilunk,
| - Bgy meghetérozds, kevés gyskorlat utén,
| mind8ssze 4-5 perest vesz igénybe, ami sszdéric megs

| térosdet nogyobd mennyiségh hidrokarbordt, klorid
|| s sgulfét sem gavaria, smi s vasat és aluminiue
|l mot 4lleti, kisdrleteim megegyesznek a szerzbivel,
mﬂlwk szerint ez a két elem esek sbban sz esete

<l jelen egy literben. A hidrokarbonét &s karbondt
|| savar6 notdsit legjobban ugy kiiszdbllhetjuk ki,
| nogy as oldatot a mannit hozséaidsa elftt erfsen
| savenyura titriljuk, erls dramban pér pereig szén.
|| dloxidmentes leveglt ssivatunk 4t, majd bérium-
| hidroxiddal vissastitriljuk mig e metilvdrds sei-
| ne épen sérgébe 4tut és miutén n/100 sésavval
| @zma mwmmg titré.ltmk, hoszéadjuk a

Rigler r.-t. Budapest.



2. Téblézsat.

' A kovasav befe}:gésa a titrilisra.

aofn | SBGmitott | Hozzdadott | Taldlt | Hiba
ﬂzmz_ ng | Sl y=bem | HzB80; mg| #-~ban

1, 0,618 = 20 | o0.628 | + 1,6
2, | o.,618 20 0.636 | + 2.9
3. | 0.618 . 20 0.634 | + 2.5
4, | 0,618 40 0.648 | + 4.8
5, | 0,618 40 0,644 | + 4,2
-6, | 0.618 40 | 0.645 | + 4.3
1 7. | o.6a8 100 0,679 | + 9.8
‘8., | 0,618 100 0.671 | + 8.5
- 9. | o.618 100 0.680 | +10.0

, émert 2@;‘ az atesapasi szin pontosabban bedllitha-
: té. de o vas ¢s aluuinium literenként 5 uwg-ndl na=-
. | gyobb mennyiségben veh jelen és a vissgdilati ol
‘ dat kSzepesen eris s gyenge suvekat, mint fosg~
 [forsav, kovasov, kénessav, organikus suvak, fdme-
|96k, emoniunsék {kidrolizis folytdn esek is ugy |
[hetnak mint gyenge savek), st, vagy sseknek meg-
felell bhzisokat, mint fé&mhidroxidok, ssiliidtok,
|ammonda, fossfitok, szulfitoi, organikus savak s6i)
stb tartalma, abaan az esetben pmtos emdmmy

AT (2 T e 3
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meg kell szabaliteni, A kovasav nbvekvd mennyisé

lézatban 16vE moghatdrogdssin is igaszoljdk.
~rickos hogy pumuleanmu és_Botesatu akik &
nédszert dpen dsvinyvizekre dolgoztik ki, a kova-
sav zavard uatdsdrdl ncn tessnek emlitést kizlemé-
nyikben. |

utén. A bSrsuv meghatirozisit zavard &senseket ugy
‘lchet kilkiiuztbdlnd, hogy vagy & bérsavat vilaszt-
juk el a zavard dgensektil, vagy azokat s birsav-

llecsapis, dekant:il.s, forralds, stb. tortdnik, me

ban, ezért erre a célra inkibb az elSbbi midot, &
= desgtillicids elj.rdst tartom megfelellnek, ami-
koris & bSrsavatl motilesstere alekjéban a savard
nnyagok melldl ledesztilliljuk. fz eldnydsebd asd
is, mert igy gyorsabban &s pomtossbban dolgozhat
innek megfelelicn e cescpadlkos elvilasztdsra (11,
12, 13, 7) itt nen kivénok kitérmi és csupin a me-
étileszter clakjdban valamint a&ms Téuek esetdben

|||||||||||||||||||||||||||||||||||

f*uml; {az dsvinyvizekudl ezen sav mennylisdge ugyans
iz ogdsz tekintdlyes lehet) zavard hatdsdt a 2. Téb-

. £3, A birsav térfountos meghatdrozisa grence sas
vak “illotve Lok . jclenlitSben ellzotos levdlasatis

t6l. ldvel ez utébviak elvilasziisa eszpaddkos ut

miveletek mind igen sok hibaforrdist rejtenek mﬁgazgi_




oz cloltrolizissel vald elvdlasztdast ismerteten
récgletesen (4, 5, 6, 14, 15).
© A Doérooav Jtdesztillildss nmetileszter alake~
Jéber ninden olyan esetben alkeluazhat(, smikor s
libéreavesster kipuziddséhes szliksiyges realkeid—felti-
| ‘telek mellett {melegités koncentxdlt kdnsavval és
limetilolkohollal), mis illand savak vagy eszterek
‘nem koletkoznek. Alkaluaziaté tendt szilikitok,
Efoszﬁ;.tok, fénsdlk, sth. jelenlétében, de nom vé-
. bemet’é karbonitok, ammoniumsdk, sgulfitek, nitrd.:
ltok, Tluoridek, organikus vegyiletek, sto. mellett,
. fgmert‘. ilyenkor a zevard anyagok vagy nmint olysnok
[ (szinsav, ammoniwisdk, kinessov), vogy nezv.lto-
| zott ulakbon {sulétrousuv —-» nitrogén slacsonyabbi
" §cxir.n‘.géz’n ‘saval; fluorhidrogdn ~—— szilicimi’luorhi&é
: rog;én 2% bérﬂmmxm&n, orgenikus veryiietek
i~ orgunikus savek) a desztilldtumba kertilnek ¢s
|szintén titrdlédnsk. Ilyen esetekben kilbnleges
Eczzl'jir,';.;.cﬁszi'mz kell folyamodnunk, melyekre késbbb
, szinten kitérek.
’ A desztillélést Schulek és Vustagh szerint
(16) 8 3. abrin ldthatd kdsglilékben &s ag olibbi
re wensekkel v:g,ezziik-

|||||||||




3, ébra,

1. m/100 bérsavoldat. _

2, Koncentrilt kinsav ,pro anslysi®. |

3. Metilalkohol. Haszndlat eltt az alkocholt
«PTO analysi" k. liumhidroxid vagy kilecium-
oxidrdél ledesztilléljuk, mert a kereskede-




'lglakésszarﬁ forrds elkeriilise végett a lombikba

|lombikbs §s a csissolatok koncentrflt kénsavval
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lemben kaphaté legtiszt bb metilalkohol is

szennyegve lehet bérral vagy organikus sa-

. wekkal.

4, K:liumhidroxid ,pro analysi in rotulis®,

5. Hidrogénperoxid ,pro analysi®. A kdszitmény
30 #=08 és foszforsavmentes legyen.

6. Metiloranzs. 0.1 %-0s vizes oldata.

7. ForrkS. Az erre a cdlra hasznilt mizolatlan
porcellindarabkikat haszndlat ¢l8tt viszzel
és tinmény sallétromsavvel t¥bbsztr fiszik,
‘majd mossuk és kiiszitjuk.

A 10-12 ml vigsgilati oldatot, melynek bér-
tartalma 0.2-1 mg kBzdtt lehet, egy a fentl 4brém
l4thatéd kﬁsﬁﬁlé& desztillilblombikidba pipettdzunk
|{5 ml 4svényvizet felhigitunk 10-12 ml-re) és a

1-2 darabka durva forrkiWet tesszink, Ezutén a vé-
| lasztétblesérbe helyesziik a lehiitttt kénsav-metil-
allkohol elegyet (100 ml metilalkohol + 7.5 ml kon-
centrdlt kénsav), Ugyelve arras, hogy o desstillflésg
|imegkesdése eldtt kénsav ne kertljdn a desztilléls-

|vals megnedvesitése utdn a osgpos t8lesdrt a desz-
tillélé lombikra helyezziik. Felfogb-edénynek egy
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Iimot a felfogdedinyben levd lug teljes mértékben

- [felfogbedényben 16v5 folyndlkbél, a ldnzot a lom-
| bik 816l elvesssik, a hiltdt pér ml metilalkohollal

V2A-Pémtégelyt {17) vagy esustidgelyt hasandlunk,
melyben egy borsdnagysfgu (kb. 0.2 g), pir ml vis
ben oldoti kiliumhidroxid van. A tégelyt egy, &
hiittnek megfelelden &tlyukassztott Sraitveguel fed-
[ 3ik be és ezen keresztUl a mitd vigét a tégelyben
levs lugba meritjuk, majd gyenge 14n;gal ledess-
ti11iljuk az elegyet Ugyelve arra, hogy a lombik
tartelms erds forrdsba ne j8jjin. A desstillitu-

]

kell, hogy abszorbedlja. A desstilldlds végdt a
rem kondensdld metilétergbsik buborékoldisa, vala-~
|mint a desztiliilélombikban feudr kénsavelslk ke-
letkesdse jelsi, Bzutdn a nuté wigét kihussuk a

- [4tmossuk és 1-2 csepp metiloranzssal meggyCsddink
| arrél, hogy a felfogiedényben lévu deﬂatillétum
iugos maradt-e. ‘

| Legttdb aaetben egy éesatillélés elegendd
|az Usszes bérsavesster dthajtdsdra. Némelykor, kii-
ilundsen vas jelendétében ssiksdges a desztillélist
megismételni, Ilyenkor as elst desztill.l smil
[visszamaradt ¢s lehiitttt elegyhes 50 ml metilal-
koholt adva, a m.r leirt médon ujbbl desztillil

- Rigler rot. Budapest;



'-ton, erfs forris elkeriilése mellett 6vaxusan‘bepé~

:'f.;ixni nen lehet, mert a2 a deqztillatumban levS

- 25 =

ia egyesitett pirlatokat 1-2 csepp 30 08 fossfor-
éavmentea nidrogénperoxid hozzéndésa utén, vizfir-

goljuk. A meraddkot megolvasztjuk. Az olvadiknak

-{tlétssénak kell lennie, amit esetleg kevés fino-
5%4 elporitott kilimmhidroxid hosziadisival kiny-
‘ésén elérhetitnk. A lugos olvaddkot 2-3 ml vizsel

felvesszitk ds a2, fbréa 1ithets titrslstubusbe mos-
§~!. A titrdlis ugyonugy tirténik, mimt shogyan

| gzt az arle sovak vagy luudk jelanlrt’ben/tSrténﬁ

~ RBitrdlfsndl mir leirtam, azzel as cltéréssel, hogy
 lesztillflis ut'n kivéiel nflkil mindig n/200 nit-
- riumkidroxiddel titrﬁm. Bériamhidroxiddel tit-

75'??u1f§ttw1 csapaﬁakﬂt ed, ani ﬂr;scn gaver,

\é klozildkhen két egyforma cciszolatu,l00

,"‘;lletve 250 ml-es Kjeldshl-ivarsloubik kell, mert
 i§_knl“nb8z5 dvegfajtik legttbbnyire bdrt is tartel-

- Bér s kilinb8zl szersdk t8bhf4le savat (kin-
‘sav, ccetssv, sisav, foszforsav) ajénlonck s desz-
tillé1ldishoz, mégis o koncentrdit kinsev felel meg
szercpel ¢s igy & tomeghetés tirvényének drtelmé-

e g e e A e AT e G R e R T

Rigler r.~t. Budapest,



o ‘;’3?’9» = 68.7 fok) illékonyabb, mint az etilborit s
- |[Pp. = 117.4 fok). Tapasstelatom sserint pontossbdd |

26

o 'bern az eﬁztwképzédést mgy—méwtékbw kvantitative
L ié. teszi. Eadért kell sésav haszndldsdnil kileium-

ka}.maeaw, mt as etilslkohol, mert a mumrat

- |predményeket kapunk, ha & desztillélist kétaszer wé-|
Jposioux oly-nédon, hogy & 100 ml metilalkoholt két -
részletbon alkalmazsak, vagyls az elsS desstills-

iwmél 60-70 ml-% & misodiknil pedig 40-30 ml-t.

A hidrogénhiperoxid sserepe abban 411, hogy
- '3 Jelanlavﬂ sgulfitot szulfitti oxiddlja. I
o A kiliumhidroxiddal vals olvasztisnak cdlias| -

o hﬁ&’ o desztilldldskor keletkesd orgenikus snyago- |
kot {formidt, stb.) elronesoljuk, Ugyelnink kell,
'mm tul sok lug hozzindisa a felfcgdedwyhen a

1%1%&1 st megnehesiti,

: Vekpréba vigadse okvetlenil sszikédges, mi-

' i:oria a fent emlitett muveleteket desztillilt-viz-

'ael végezsik el. Az ilyenkor kapott lugfogyasst st

| ?.ewmusha helyeazitk, Széria meghntiroz 'sokndl, u-

mmmm xeagamk hasznilate mellett, clegendd

v| |||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||| RIS UG RO ORI T T T e T T TN AT
)
Rigler r.-t. Budapest.
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gy vekpréba elvégz ise.,

Alk71i- vegy alkdilifvldfdémek nitritjal s
titr )l st nem zavarjék. A fluorid esak 5 /4~-ndl na-
~yobb mennyisdgben savar, mert ilyenkor a bér a
jesztillitumban részben, mint erls bérfluorhidro-

! génse.v van jelen, mely mir a bérsav titr lése e-
. |A6tt kb6zBmbSsitbalk. Ha a desstill ldsn’l kimsav
|helyett jégecetet hasanflunk, ekker mdg nagyobb
|memnyisdgy fluor sem zevar. A foszf4t zavaré haté-
“|s4t ugy kiszObblhetjuk ki, hogy azt titrdlis elStt
130 j~os k lciumkloriddel lecsapjuk. Germénium ész-
‘|revehetlen esak nagyobb memnyisdigben savaer.
: He s szilicium mennyisdge olyan nagy, hogy
|8 desztillilis Polyomén e savanyu elegybSl kova-
|sav alakjéban kivilik, akkor e kolloidilisen ki-
w416 kovosav bérsavat okluddl, mely eszterképzés-
| ?aez t5bbé nem oF¥knlnmas., A desztill lést megszakit-
wa ilyenkor az okludilt bdrsavat feltdrdssal a ko-
vasavtél elvilaszthetjuk, de ez rendesen nagyobb-
mérvil bérsav vesztesdzgel Jir. Célszeribb tehit a
ﬁeastill delét nagyobb mennyisépit metilalkohol és
kén.;av jolenlétében megismételnd. :
| Tul nagy nennyisdgi orgmnilkus anysg jelen-
1étében o nmeghatirosis elftt a vizogilati oldatot

Rigler r.-t. Budapest.
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 |iel kell ronesolni, itivel iljen eset duvinyvigseke
nél ner fordul ell, nsért e ronesolisi eljirés
,ré%ietes leirdcit rumiSmb n nellledn (4).

. Lgyes nehlzfémok (Pe, 11, Cu, U0} levilass~
: t4s.t elektrolitikusan is wézezhetjuk. Az clektro-
[112isnél gyengdn kinssvas kimegben, 5 imperes e
1()—15 Voltos Arammal, 30 fok alatt, kb, 30 perces
: ‘.alektmusissel a. gavars achizlimeket higany Im-
"téé.r& fé.la._"tjuh lec, -

| 24 s ibr vixfogrtos meshatérondan Ssvinyvize
|Ren, Acvinyvisckben levs bSrsav meghatérosiséra
[koevotlonil cliplanshatjuk gumuleam 6o DBotesotu
; E;z;éﬂszervt, ha o Xovnsav nennyisége vissonyitva a |
iﬁm“véhos ag 1iletd vizben bizonyos ardnynil nom
mwc‘bb. A meghatdirozdsnil s vimsgilandd vizbdl
3.-5 ml-t a 2. Abrdn 1lithatd titrdlétubusba pipet-
gaznnk {a kipipettdsott viz 0.4-1.5 mg bérsavat
tortolmazzon) 8s e titrdldst ugysmugy végessik el,
mint 0zt orfs savak illetve lugok jelenldétében mir
réssletesan leirtam. Zaveros isvényvizeket cdlsze-
ri moghutdrogds ¢litt megssurni. A szirissel még
abbun oz esetben sem jir vessztesdg, ha igen nagy
Jsdmavtwsnahm vizekrSl van szd, mert a vigben
j"l@l‘ll@?u blrsav mint aszt az aléhbi kisérletein

|||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

Rigler r~t. Budapest,
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is igezoljdk méz ultraszirdn is &tmegy.
| 3, Téblézat,

Asvényviz Sgtirés el8tt |Sslirés utdn | Kiilinb-
1,u61ndss Mbria| 1024,99 1009.86 [ -15.13
|2+ cigelks Lajos 609.91 601.85 | - 8.06
|i3. Tispakirt . 457.43 - 462.74 | +5.31
|4.Hebe 5 383.95 376.81 | - 7.14
[5.1eve 1/2 378.60 387.62 | + 9.02

 isvényvigekndl a bérsav kizvetlen titr 1é4sé-
|n41 az Bsszes zavard elemek kdzil bajt egyediul a

' chha igen nagy mennyisdigben jelenldv8 kovasav okosz
l}mt. Azt tapasztaltam, hogy ha az illetd vigben a
bérsav viszonya a kovasavhoz nem kisebb, mint 6:1-
hez, akkor titrildssal dtlag 7 /i-os hibdn alul vé-
igezhetl a meghatdirozds. Ha ellenben az ardny 6-nil
;uaebb, ugy elvilasztist kell végezniink, Fent emli-
*tett bdrsav-rovasav ardny a lugos dsvinyvizek nagy
;rafsza.m,l nagyobb, mint 6, esdrt esekndl umuleanu
Qljdﬁ’&&& kSzvetlenil is aslkalmeszhats. Ha czonban
a kovasav mennyisage arényleg nagyobb, skkor ag el-
*vélaszt&st 1~4 ml vizbll kiindulva, a mfr részletes
sen térg;galt desztillieids eljirbssal végezaiik,

|||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
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SRR 7
_ _ 4 Tiblizatban ismerteteg ogy pér &11;31&
végzett birsavanalizist elvdlasgtéssal és elvélassﬁ
Et4is ndlkul, 1-4 ml-vizbdl kiindulva. Egek az ada-
[tok is mutatjédk, hogy kis—nennyiséah kovasav nem
befalyé.solja ag ea-edményt sgémottevd mértékben.

ok % 308 KOLORLETRIAS M:GH:T:ROZASA.

, A titrimetriés eljuras nagyobb mennyiségi
bérsav (ésvényvizek} igen pontos meghatirozéisira
szol » azonban kis-mennyiségli bérsav esetében

n&vényei; talajok) érzdkenyebb ds igy a cdlnak jobs
ban negfelel, a bérsav kolorimetrids meghatﬁroaésa

Itt szébajdhetnek antrakxinonok, periillésu hidro-—

' mllal rendclkezd azofestdkek és a kurkumin,

A 4&__ b6r kolorimetrids me meghatdrozdsa kina~

|ilizarinnel, Egyes oxiantrakinonok tdmény kénsavas :
kdzegben, bémv hat’sédra szintviltoszist mtatnak,
‘onit ugy e kinonok identifikilisira, mint & bér ki
mutatéséxa illetve meghatirogdsdra felhasznilhat i
Az 5. ‘Mblé.zat (18) egy pér oxiantrakinon szinvil.-:

tazwét tinteti fel bérsavval szembem. A téhlazat-
=b61 kitunik, hogy kilUnson akkor, ha a fluoresz- |
ceneia jelenségeket is figyelembe vessslik, o célnad

||||||||||||||||||||
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legjabban ag 1 2, /,utctrcoy.iuntram.non vagy kina-
; lizsrin- f@lal meg. A reukeid reverzibilis és a K5~
[ vetkeszs eg enlet alapjin csak akkor megy vigbe

: kvantitative a felsd nyil irinydben, ha kecll3 meny}
‘ayiségi vizolvonSszer (kinsav) ven Jelen,

»

¥ 9y
-OH

: oh 6 T -
g'mmlizarin(alizarinbordé) Komplex eszter

T

Latjuk. hogy a reskeié egy belsikomplex-bér
| saveszter képsbdésére vezethets vissze &s hogy az
| 1,3-dioxi- s 1,4,5,8- tetraoxisntrakinon kivéte-
‘1ével csek azok as oxiantrakinonok sgenvednsck szing
\ véltoaést, amelyek hidroxilesoporthoz ortofllishan
| ketoesoportot tartalmaznak, Megdllapitottik, hogy
a keletkezl eszter szerkezete agonos az Q. O.Dimroth
| 6s I.Feust Qtal bSrsavanhidridbsl, valamint hid-
roxil és ketoesoportot szomssédos . ‘helyzetben tartal-
~:,mazd oxi- &g anincantrakinonokbél el m:ltett Ve«
l@ulctek szerkezetével (18), |

N A kénaavmk igen nagy sszerecpe vam a reakoi-.

ri-t. Budapest,
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. oldat szinvdltozdsa bér hozziadisira cssk a kin-
: sav koncentricisjitél flgg. Az aldbbi tdblizat
(3mith) 0.25 mg kinslisarin killtnbdsS toménysdgi
kénsavas oldats 10 ml-ének n bérsav dltal ellidé-
| zett szinvdltozdsat:tinteti fel.

6. T bl .zat.

| Kénsavtartalom | Az oldat szine|A szin 0.0l g bér-
[ suly /-ban sav hogzdaddsa utdn
99.5-97.5 kékesibolya kék
94 virbsesibolya kék
88-80 vords kék
78 viros - kékesibolya
o 73-69 vBris voris
55 narsncs halvinyvords
44 virdsess rga narancs

De nem ecsak s szinvdltozds, hanem a reakeid &érzé-
kenysige is fugg a kinsav timénységétél, amint a |
| 7. Tiblézatban (Smith) 14thatS kisérletek, 0.05
ng kinaligarin 10 ml killinbtz8 tduinysdgi kénsa-
|l vas oldatdval is bisonyitanak (19). A legnagyobb
‘ érzékenysiget ezek sgerint egy 92-94 %-os kénsav

||||||||||||||||||||||||

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
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észrovenett szinviltoz ot okosz, és a végsl kék
szin, 0.04 mg bérsav hatés ra keletkezik. 87.5 /-
os kinsav is megfelel kolorimetrizdlds szompont]ss
bol, de ebben az esestben 10 ml oldatban 0.005 ng
bérsav oz 2alsé ds 0.25 ng a folsl hatdr. Tebit ha
kisebb nennyisdgi (1-40 y) bérsav megh&t.érozé.sé,réll
van szd, akkor tbményebb (92~94 %4-0s), ha nagyobb
nennyi: égrél (5-250 v}, aikor higabb {87.5 /~08)
kénsavat haszndlunk,

7. Tdblizat,
| ~ Legkisebb bérsavmennyigdg mg-ban
Kénsevtartalonm |Lszrevehetd szin-| Végst ek szin
suly ;é-»’ban viltogzdshos el éllitéséhoz
L 99.5 kb. 0.010 kb. 0.03
97.5 kb, 0.005. | kb. 0.03 :
94292 | kb. 0.001 kb, 0.04 |
- 87.5 kb, 0,005 kb, 0.25
' 78 - kb. 0,200 kb.20.00

1 1-40 (5-250) v bérsev, (azaz 0,2-7/1 40/ v |
| 6r) meghotérozdsinil Smith leirdss szerint (4)
: :kﬁwtmzé képen Jérunk el: Zzy pipett wvel 1 ( 2)
gml vizszilandd vizes oldatot ¥sszohasonlitd csd.
I be lesetlog kimes Sbe) wvis z*:ink, hdrettéhél 9 {8} m},

||||||||||||||||||||||
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- [ egész pontos eredményekhes juthatunk,

koncentrilt kémscvat engedilnk. Iiindkét oldathoz
C.5 ml 0.01 /=08 kinxlimarin, 9:1- (4:1) arinyban
vizzel higitott kénsavas oldatit adjuk és azzal J6I
elkeverjik. Amennyiben o vizsgdilati oldatmdl 5
percen bellll virBses-ibolya vagy kékes-ibalya sgin
| keletkezik, akkor ha zavaré anysgok ninesensk je-
len, bérsav jelenlétére kivetkeztethetlink, Tiszta
kék sgin 40 (250) y illetve tibb bérsav jelenlété-
re mutat. Abban as esetben, hs virdses-ibolys, vagy
: kékes-ibolya szint &észlelink, azmonos nagysigu Usz-
| ‘sgehasonlité cobvekben tOrssoldatbél szinskdlst
41litunk el8, az egdéss sk’lit 5 percig 4lini hagy-
juk és ezutén & vizsgilati oldatot a szinskilival
Osszehasonlitjuk. Ha a vizsgilati oldat szine a
szinskdlinak egyikével sem egyezik, akkor megfe-
:lelC mennyiségll tUrssoldat kipipettisésival as azo
nos ssint ell llithatjuk, vagy legalébb is pontoa
| sabban megkSzelithetjik. Igy eljérva Smith aserint

A koneentrilt kénsav 98.5 sulysz.zalékos
(ingadosis legfeljebb 97.5-99.5 % kBzoHtt lehet)
: és nitrétmentes legyen. A killdnbdsd higitdsu kin-
|1sav (9:1 vagy 4:1) el84l1itéséhoz is ugysnest a
| ttményssgii kénsavat haszadljuk.

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

Rigler r.-t. Budapest.
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4 himérsiklet nivekedése a kinalizarin ol-
dat szinét vir8ses irdinyba tolje el és ezért ilyens
kor a bdrsav okozta szinviltoz s nem Pelel meg a
szobahidnmlrsiileten €l83118 szinviltozdsnak.,

A 9:1 {(4:1) erinyban higitott kénsav kiriil-
belil 93 (87) sulyszlzalék kénsavat tartalmas. A
fkinzlizarinos oldstot ugysnesak 9:1 (4:1) ardnyban
higitott kénsavval készitjuk ugy, hogy 0.0005 g
;rkinaliz&rint 100 ml megfeleld tbménységﬁ kénsavban
:oldunk ~

, ~ He a bérsavat nem slkalmastuk nagy felesleg
|ben, skkor a sadnwéltaxés gyorsasiga osbkken’ kén-
r-’sav*koncenzréciéval nbvekszik. Koncentrdlt kénsav-
'”*inan maradandd kékes-ibolys vagy kék ssint, esak
ftﬁbb érai illds utén kepunk; 93 -0s savndl 5 per-
ﬁcas £114s olegends és 87 j-osnil a szinviltozds
j-anunnmxl bektvetkesik. 4 szinviltosis abban 8% esots
mgawmu ha nitritok, kromdtok, fluoridok és olyan a-
f';agagpk, amelyek kénsavval nem ssinaéggﬁgﬁfkﬁdrsaxh
:?a teljes mértdkben specifikus. Egyetlen ismert
‘Lfém senm gitolls meg a reskeidt és ezért a kinali-
. iaarinx a bérnek Gtvbzotekben vald m@ghatérozéséra
'jis hassnil Jék.

. A tirzsoldatot lehetéleg ugy keszitsﬁk, hogy

amak & Bh-£bon. 0,05,

g

R —

|||||||||||||||||||||||||||||||

Rigier r.-t, Budapest.
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i“felv ‘tel no tirtinidk,

f hat3 msg, Uzyelni kell azonben arra, hogy a pdrbu~

i samog meghatirogisok kénsavkoncentrdelidja mindig

| | aganos legyen, mert ag oldat vigtartalminak 5 #-os
| ingadozds kb. 5 y bér sltérést okosz,

;?zeaialdat legyen, lehet metilalkoholos is.

: koztam, nert fényeclektromos fotometrizdlisrs nem
taldtem alkalmasnsk; ugysnis kinslisarinnal dol-

| de ez abszorpeib szempontjibél csekdély. Uivel ezt
[fa hibdt kromotrdp 2B alkalmazdsdndl kikiiszibbltem
| és & kurkumings eljdrdst is sikeriilt tikéletesite-
||nem, ezért a kinalizarinnal vald meghatérozist
fcaak a teljesség kedvéért kézlim.

|motrép 2B-wel. A bSr kimutatése p-nitrobenzolaso-
| krormotrépsavval, oz ugynevezett kromotrép 2B-vel

4 vigs8 szinfrnyslet bérmennyl ideig is 4l-
landé marad, ha gondoskodunk arrdél, hngy nedveaségt

Az eljarissal 1-40 (5-250) ¥ bérsav hatirozs
A vissgdlatl oléat nem kell okretlanﬁl vi-

n ezzel az eljdrdssal behatSen nem foglal-

gozva coup n szemmel Cszlelhetl a szinviltosds,

jiib,A bér kolorimetriis mnoghat ‘rogisa kro-

) éaﬁ_gﬂ_*q_gggz és N.S.Poluektoff-t6l cred (46,47,

|||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

Rigler r.-t. Budapest,




‘| tétele az, hogy az illetl azofestékben peri-dlléisu
- hidroxil esoportok legyenek. Azt tapasstaltik, ho, %
[ ennek a feltételnek eleget tesznek mindazon azo-
festékek, amelyek egyik komponenskdnt kromotrép-

X

%Aminz 1l4tjuk e kromotrdpsavban megvan a két peri-
‘dl1dsu hidroxil csoport. Az Usszes vissgflt festé-

- 30 »
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48/, Bz a két szersl figyelte meg el8szdr, hogy
bérsav hatdsdira nem csek oxiantrakinonok koncent-
rilt kénsaves oldata mutat szinviltozdst, hanem
ecyes azofestikek is. Valédszinileg itt 1is ag oxi-
antrakinonokkel anelog mddon,egy belsé komplex ke-
letkezésér8l van 528, az szofesték és a bérsav ki
zott, lMig az oxiantrakinonoknil az eszter-képal-
déshez saztiksdges, hogy a Pesték szomszédos helyszet
ben egy hidroxil és kefo csoportot tartalmaszszon,
addig az azofestéknél a reskeld legfontosabb fel-

savat tertalmaznak,

oK OH : :
1,8-dioxinaftaline3, 6=
‘diszulfosav vogy kro-

#0,50 050,K
: motrdpsav.




[kisézds utin lesszivatjuk és porcellén tényéron ki-

| megecjssar kisGzzuk, vagypedig jégecetben oldjuk

-40-
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a kromotrép 2B bizonyult,
----—-,z--y—-f-.noﬂ--—h-u---—-5--—-#-'--‘*&-..;‘----,&--* ~~~~~

Af kromtrop 2B képlete:

HO,S0 OSOzH

RN

£zt a savanyu azofestéket legel8szdr Xusel 4111tot-
ta ell 1890-ben /49,50/. =16811it4sénil szerinte a
kavetkezéképpen jérunk el: egy 0°C-os sésavas p-

gzitreanilin oldatot kiszémitott mennyisdgi kilium-
nitrit oldattal diagotélunk. A keletkezett p-nmitro-
$enzcldiazenixmklomdot ezutén lassan, lehlitttt, nit
riumkarbondtban oldott, kromoctrdpsav oldathoz dnt-
Jjik. A keletkezett festeket nédtriunkloriddal vald

aszaritjuk Tisgtitds vigett vagy vizbem oldjuk és

bs Gterrel kirizzuk,

-.v---»;— — ﬁ-o- ’ﬂ‘“---“‘O---?—-—”-~¢~~g“?-“‘-+--f-~~~

4 kvalitativ reekeid kivitelezéséndl ugy Jé-

rozre péroljuk, = maradékot még a forrs edinyben

runle el, hogy e meglu ositott bérsavaes oldatot szée




pir ceepp recgenssel (0.005 f%-os kromotrép 2B oldat
koncentrilt kénsavban) felvesszik ¢s lehiilds utén
megfigyeljik & szinvdltozdsit. Ha bOr van jelen, ak-
kor a kénsavas festék-oldat kékes-ibolya szine z8l-
 |des-~-kékbe csap 4t. His mennyiségl bdrsav csetében
|[eélszertt vakprébit is esindini, 4 reakeid igen ér-
- |gékeny. Az érzékenységi hatir Feigl-sgerint 0.08 y
- |bér (a kurkuminos reakeiénil 0.02 y és a kinaliza-
~ |rinosnsl 0.06 y bér) és a hatér koncentrieid 1:500.D
3 lixez Fluorid jelenléte gitolja a reakeidt. Oxid4lé.
- Iszerek, mint nitrdt, klorit, bromit, jodit, kromsit,
~ |stb. jelenlétében a hozzfadott reagens elbomlik és
7*3@* réssaszini vegy sdrga oldat keletkeszik. Az oxi-
{4416 smerek zavard hatdsit ugy kilszdblhetiuk ki,
| %mgy a ttményre bepérolt oldatot kénsavval megsava-
;zyitjuk és kevég hidraszinszulfitot adva hozz4 eddig
fmlegit.jﬁk, mig kénsevglstk keletkeznek és esak as-
_sztén adjuk hozzi a reagenst. Igy 0.25 v bér még ki-
N mutathat$ igen nagy mennyiségi kdliumnitrit
(1:13000) és kfliwmklorét (1:11600) mellett is. Te-
écint?e, hogy as eljéris sordn Jjelentékeny bSrsav-
o ,l’?eszteséggel kell szimolnunk, kvantitativ meghatéd-
o mzasra ez a kigvetlen eljdréds nem alkalras,
' A bérssv flusridok jelen}.étében komplex bér-

|||||||||||||
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i’luorhldragén illetve bérfluorid keletkeszése foly-
tin a festikkel nem reagil. Tlogy ezen vegyilletek
keletkezés’t megakadilyogzuk, vagy teljesen el kell
izni a fluort, vagy koncentricidjit annyira le kell
cstkkenteni, hogy a fentemlitett vegyiletek egyél-
taldban ne, vagy csak lényegtelen kis koncentrici-
|Gban keletkezhessenek, ami a kimutatist mir nem za-
varja. 4 fluor elizése ugy tdrténik, hogy a savanyy
wizsgilati oldatot £3ldslegben alkalmazott szilici-
andioxiddel melegitjuk, amikoris a fluor (mint szilg
|eiunfluorid) és a bérsav egy risze is elillan, tehst
{kkvantitativ célokre ez ilyen elvdlasztds sem felel
meg. Igy még 0.5 y bér kimutathatd 2300-s20ros nit-
‘lximxfluarid. mellett.
A reskeiét kvantitativ célokra eliszdr A,
Stettbacher alkalmasta (51, 52). O trégy kban ta-
. [lajokben és nSvényhamuikban hatérosta meg igy e
 |bért. Kizleménydben megemliti, hogy eljirdsdval
|még 0.1 y bér is pontosan meghatirozhaté és hogy
 |p reakeid igen specifikus, mert eddigi ismeretek
~ [pzerint aszt csak a bér adja. Az ibolya szinti kro-
[motrép oldat ntvekvd bdérmennyisépekkel mindink4bb
o is:cfk lesz, mig végil erfteljes indiglkdkbe megy 4t
\ kolorimetrids meghatdrozdshosz sokkal megfelellbb

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
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fillan, Lugos kiizegben ez ugysn nem kBvetkezik be,
|lde ilyenkor bérmentes tveget, kvarcedényt, porcel-
:1int, vagy platinit kell hasznilaunk. ivel a leg-
tisztdbb alk&lihidroxid is bdérral van szennyeszve,

I

| Juk a vas zavard hatdsft luggel kell kikilszBbtlnd.
litettbacher meghetérozdsait izzitott boraxbbl ké-
szilt tdrgsoldattal elffllitott szinskilival végszi

- 43 -

[kal nehezebben észlelhetlk, mint 3-4 y-nil. Ha a
[préba eriteljesen kék szinii, akkor megfeleld ardny
[ban nigitanunk kell. Stettbecher utal tovébbi arra

[bdrmilyen eljdrsis szerint, lgyelnink kell arra,

‘es urlemneyer-lombikba (a standard szinskilit is
. i_ilyenekben d1litja be),pipettdzze & megfelel” meny
 [nyiségfl bért tartelmasd vigsgilati oldatot, hozsi-

|||||||||||||||||||||||||||||||||||||

az ibolyds—kdk zéna &s ezért a meghatirosist cél-
szeri 0-20 y bSr mennyisdge k8zdtt végezni. Termé-
szetesen 20-40 vy, s6t 60 v bér is kolorimetrizil-
haté, de az ilyenkor el84116 szin kitldnbaégek sok-

is, hogy minden bér-meghatdrozisnil tirténjen az

hogy a bér savanyu és k8zbmbis kbzegben vizglzzel

azért ilyenkor wvakprébét kell okvetlomitl bedllita~
ni. Bz azért is fontos, mert mint késébb 1itni fogd

A meghatirosdis kivitele a kOvetkesz8: 50 nle

v
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~ |iz6p 2B oldva 500 ml koncentrdlt kénsavban) és egy

' gon addig melegiti, mig kénsavgbzik keletkeznek,
gnnek betartdss fontos, nert ha gyengén melegit-
juk, akkor & hozzdsdott kromotrdp a bérral nem fog
kvantitative reagdlni, mig ha erdsebben melegitjik;
[ akkor a forré kinsavval bdér illan el, tehdt mind
két esetben kevesebb bért kapunk vissza. (Oxiddlé
szerek jelemlétében melegités elltt késhegynyl
(0.02-0.05 g) szilérd hidreszinsszulfitot adunk as
| oldathoz és & kinsavval gyengén Ussserdszuk. Ha
visgont az oldat szines, akkor késhegynyi ammoniums
[ perssulfstot sdunk homsé, Mivel s feleslegven al-
knlmagott ammoniumperszulfit melegités sorin tel-
| jesen elbomlik, utélagos redukilfs hidrasinszul-
[ fattal ftlusleges. Ax oldathoz lassu rdsogatés kizd
" |ben 2.5 ml kromotrdp oldatot adunk (0.05 g kromote

éé:azak&n 4t 4lini hagyjuk, hogy a megfelcld ssin

~ |[e18311jon. Lz utébbi folyamatot magwmithatjuk.
[ugy, hogy as oldatot ssirité ssekrinybem 80-100°C-

Jeon mlegitjﬂk. A bér-kromotrép vegyilet ugyanis

még 105 C-on sem bomlik, itivel a szinek melegen

feid .gosabbak, mint hidegen, esak sxob&hﬁmérséklew
ten koloriuetrigdlhatunk,

Stettbacher-szerint legedlszeribb a reagensa
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Rigter r.-t. Budapest.
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bol 2-2 5 ml-t hesznilni, mert ilyenkor s szindsge
| szeha.:onlitas hamerabd és pontosabban tirténhetik,
mix,t n&gye‘bu meanyisdgl reagens (5 ml) alkalmazd-
saksr. 4 viges bSroldetbél, 17.5 ml kipsav ssetd-
ben 0.1-2 plet haszn’lhatunk, mert ez az ingsdozds
szin mélysdigére nincsen befolyissal, 3 nl vizes |
hﬁml&tsil azonban valésginiles a f‘a}higulx folys
: t_.n ssmilégasod,;st fsglelink, 2 standerdok szine
kmavas exszikitorban portsl <s mivességtﬁl Sva
iggn sakdig £11andé merad.
. Ha a vizsgdlati oldat 551(6’?&",&33:‘591 raAZyon
jssines, akkor s bért bértrimetilesster alakjdban
[ 1o kell desstillfini. Stottbsgher a desztilldtumot
kvarcedézzshan fogja fel. Szerinte ez a Peakeid :
| kvantitetiv edloknsk jobban megfszez, rint e kar
uinas, vagy a kinzlisarinos.,
| stettbschor oljdrdsit Loange-nSth-fila téu;y-@
’ celemaacs fotomiternsl nem alﬁ’:almas}satjuk &slm-»'
J meu'izéléshex, mert a vakpréba ssine (ibolya) és |
|2 257t tartalmazd oldat szine (kik) kusttt abss
= ?geﬁ 7"'33% birmely sgirdt haszadlva nincsen szim -
o zitev*: SRk nbsgg. ivel fotomstersel sokial gysrsab—
haﬁ &3 pomtosabban dolgosmhatuni, est as eljdrist
7 ftﬂtm&‘.x fisre alka.l&a&sé kivéatm tenni, 1Bzt kit

B ST Ly 5 ORISR

ngler r,~t. Budapest,
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uton prébiltem megvaldsitani. Vagy ugy, Logy vala-
milyen szin hozzdieverdsivel a valprdbe szin’t vi-
14cositom, = bért tartzleesdét pedig mélyitom;
vasy pediz ugys hogy egy olysn vegyssert adok a
mir kifejlédott szinit oldathoz, amely a festiket
eltontia, e bérsav-sromotrdp vegylletet viszont
meghogyja eredeti édllapotdbon, Ilyen irdnyu kisér-
leteket végezve egyben elieniriztem aszt is, hbgy
la reakeist wilyen ionok savurjdk, mert Stettuucher
‘cikiében err8l nen tess risslctes emlitést. Liegdl-
Flapitison egerint e ferro vas, cluminium, »és, am-
|moniws, nétrfum k'lium, kadmius, arsén, wmagnizium, .
fhiceny, nikkel, ezist, Slom, stiosius, 6n, szulfit,
|issulfit, persgalfit, szulfocianid, Poszfdt, klorid,
oxaldt, ferrocicnid kisebs zoncentrucisbar a stron.
leium, dérium, kfleian, bromid, sto. nen zavarnak,:
A kromi ¢és a ferei iomok cuak akitor, ha Olyan nagy
[itoncentricisben varmak Jelen, hogy sajit szinixkel
a szindrnyeletot nesmdsitsdk. roruanganit a bdrsav
xronotrdp vozyliletet elbontja ¢s visszedllitia a
[fosték oredeti ibolya szinét. szulfid jelenldétében |
|Einkividds folytén osopaddk, vagy opalisdlis kelet.
|kozik. Oxi1 16 smevels, mint nitrdt, ferricianid,
mar‘rt, brouit, joddt, mongani-ion stb. sirgulist,

Lnn \\\\\\\\ i3 14 TR L R U SIS i BB KIS ISR QL G e TRATE HILIIONS
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vagy elszintelencdést idimnek eld.
| Nitrit jelenl’tében azt tapaszteltem, hogy
mig o festdk megbomlott ’s sdrga lett, addig asz
eszter ssine ibolydba ment 4%t. kisédrleteimhesz 0-3-
5-1C-20-30 4 bérral elfidézett ssinskilét hassnil-
tom., Amikor a ssin mfir teljesem kialakult és as ol
|| aatok lehniitek, mindegyikhez egy csepp konoentrilt
kéliumitrit oldatot adtam. Nig a valkpréba szine
[ azonnal 4tesspott vOrbsbe ¢s kb, 4 irdn belil sir-
: ga lett, addig a bSrt tartalmazd oldatcX ugyan enj
nyi 136 alatt virdsesibolys szintiek meradtak, & |
bér koncentricidjdtél fugslemn, és ossk 1-2 napi
: 4114s utén sirgultak meg. Ha az oldatokat a nit-
rit hozzdadiss utdn melegitettem, & sdrgulds pir
- percen belul bekSvetkeszett. :ivel az apssorpeis-%
- ktilsnbség, vekpréba és a 30 y bért tartalmazé ol-
dat kdzbtt jéval nagyobd timinyebb festék oldatot
hasznilva, azért én e tovébviakban 2 ml 0.0025 -
os kromotrép oldatot haszniltam. TovAbLA ast ta-
passtaltam, hogy a szin kifejlldésének gyorsasiga
és intenzitisa nem osak a himérséklettsl, hanem a
hozzdadott nitrit mennyiségétdl is nagy mértdikben
fugg.

Mivel a kilium- és ndtriumnitrit nagy mér-

||||||

Rigler r.-t. Budapast,



. . fgr&ktice mindig agonos timénységi és kb. egy héna-
lpig hideg helyen eltartva nem viltozlk Usszetétele

P10 mlpgtriumitritet (120 g nétriwmitrit oldva

" |iszee nitwrizus z%s8k eltdvoztak (kb. 1-2 Sra). As

| hats,
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:kben Bigroszképos, czokbdl mindik pontosan agonos
[toménysée oldat elkdszitése nehézkes. fzustnitrit-
‘aal rossz oldhatésiga miatt nem lehet mezgfeleld t0-
 ménységu oldatot késziteni. A nitriukobaltinitrit
3 émonban alkslmasnak bizanyalt. Ennek a vegyiletnek
 |telitett oldats Kramer és Tisdall-szerint késsitve

{53).

~-a--o,‘oi-..q.n.-h—--“.#"'-40-»'--;,6-’—7"‘“.@." 9‘-—--'—4—-&_0”-‘--

 f A rea3enst EKramer és Tisdell-szerint a kB-
 [wetkes$ képen kissitjuk: 25 g kristdlyos kobaltnit-)
‘rdtnak 50 ml vizes oldatfhoz 12.5 ml Jégecetet és

- 180 =l vizben) adunk. Azutén az oldaton keresziil
L |mindeddlg szivatunk keresztil leveglt, mig az Usaz~

gy kisgtilt oldot jégszekvényben 1 hinepig eltert-

?«--‘-—-~¥-~s-~/~---ﬁ~»s&-~-j---—glu-v~4-—-~-4-m—.&-~-m. ———
I  BLDIL az oldatbdl megfolell memnyisdget egy
‘;,Tlﬁ. negyedik &brin lithatdé finoman kilmsmott, s misik
'végwn gumaieslvel és ohre-ssoritival ellitott bi-
rettdba viszink, A lohr-szorité segits‘,bével a

Rigier r.-t. Budapest.
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pseppex levildsénak gyofsaségét ugy szabdlyozhatju
hogzy a cesepp képzldésideje minden meghatdérozdsnil
ngyenes legyen, mert esak igy kapunk azonos térfo-
patu cseppekot. . meghatdirozishoz célszeriibb Drlen-
meyer-lorbik helyett, 15 ml-es Jenai-mérdlombikot,
‘[becsiszolt iivesdugbéval haszndlni, mert igy nem csak
|z csetleges térfopatingadozisokbll eredd hivdkat
coriilhetjiik el, hanem a kénsavelztk fejlddését
{killdnUsen akkor, ha fekete hitteret alkalgfizunk)
|is jobban észlelhetjitk, és az oldatot is megbvhat-
"3uk»a leveg’ ncdvességének hozzdjutisdtél. A megha-
tirozisinil ajédnlatos nindig agonos térfogatu vized
 |pldatb5l kiindulni, mert a szin intenzitésa killdn-
1b526 hiritds csetdben ingadozdst mutat.

7

15 . Csepegtetéu
ml ‘ 3

||||||||




*{lati oldntbdl 1 ml-t, ogy a 4. &brdn létheté 15

e m O 025 -0s koncentrilt kénsaves kromotrép ol-
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i

" neghatirozdshos szilkséges recgenst és kond
cﬂnv-ult kénsavet Kilin-kildn egy E.Jregl (58) 41-
+21 mfdozitott utintsltlds Js klérilciusos estvek-
el elldtott birettiben tortjul el illetwe nérjik
ki,

, .8, *ublvzathan feltintetett meghatirozisas
ret czek alapjén a hk¥vetkezlképen végozten: Egy
fpipettdival ml-enkdnt 0:25 v bért tartalmeznd vizsgis

il ~es jénai-mérZlonbikbe pipettdstan, majd hozzied:
tam lo nl pro enalysi koncentrilt kénsavat s es- |
|lbeszt folett, szabad langon képsavgfzlk fejléddsd-:
2is nelesitetten, Bzutdn a fent emlitett birettdbsl

_dntot cngedtem a lombikbe, koncentrilt kunsavval a
‘jelig kiecgdszitettenm és £4l6ra hosszat 80-100°C-os
szdritészekrényben A11ni hegytam, Lehillés utén hoz
ziadtam 1 csepp Kraver és Tisdall-szerint kdészitetl
telitett nitriumkobaltinitrit oldatot, j61 Sssze-
riztam, 8 Sra mulva (rendszerint egy éjszakin 4t)
1 cm sgéles kivettdbe toltbttem és fehér finy mel-
lett, dsssehakcnlitq oldatként vizet hasgndlva fo-
tcmetréltam. A kiértékelést egy azonos médon tdrzs
oldathél felvett aztinkcios gbrbér 1 vigezten.

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
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8. Téblézat,
zim &{:{-&%g;t 3 T%_%EEB | Bltéris | /e=os hiba
1. 1.5 1.6 + 0.1 + 6,67
2. 3.0 3.1 | + 0.1 + 3.33
B IR E 6.4 6.3 | -0.1 | -2.5
Ei 4. 10.0 9.4 - 0.6 | - 6.00
5. 14.3 15.0 + 0.7 + 4,80
| 6. 17.5 16.6 - 0.9 - 5.14
1 7. | 20.2 21.0 +0.8 | +4.00
i R 22.7 21.1 “1.7 | ~7.44
| o. 24.0 25.6 | +1.6 | +6.68
£ |10, 8.4 8.6 +0.2 | +2.38
Kbz Spértikben: 0.7 1 4.80

372/ A 0Sr meghatdrozdsa kromotrdp 25-vel Ssvinyr
-, vi:iéi%bén: Lsvinyvizeknél ugysmugy Jérunk el, mint
| torzsoldatok csetében. A vizsgilands Asvinyvizbdl
{11 ml-t 15 ml-es jenai-mérSlombikbe pipettézunk.
| Jgyelnlink kell arra, hogy & kipipettdzott 1 ml-ben
[ 25 v bSrnil ne legyen tObb, amit el&zlleges tdjé-
- koztaté meghatdrozds uténi higitdssal drhetink el,
| 4 lombikba pipettizott 1 ml 4svAnyvizhez 10 ml

U 41117




L 'fg extinkeids gbrbér3l vézezzik.Tuls gosan 7&8—

||||||||

koncentrilt kénsavat adunk és szabad léngon kénsa*é
| g626k fejl8déséiz melegitiink, Ezutén egy Pregl 41«
|l tal médositott (58) klérkdleciumoscsével elldtott |
| birettsb6l 2 ml 0.025 f-os kénsavas kromotrép ol :
; dutot engedunk a lombikba, koncentyilt kénsaml &
jelig feltslt jik és £46l6ra hosszat 80-100°C-08 szd
rizoszekreny'be helyezzilk, Lehiilés utédn h&mﬁa&unk
| 1 csepp Kramer &s Tisdall-szerint készitett teli-
|t tett nitriumkobaltinitrit oldatot, JjS1 Bssserissukt
és lehetlleg éjszakdn keresztdl kb. 8 déra hasssat
allani hmjuk, Mutin ez megtirtént, sz oldatot
1 om sséles kiivett’ba toltjik ¢s fehir fény mel-
| lett Geszehasonlité oldatként vizet hasznélva fo-
tomeurélxmk A leolvas’st tdrasaldatta}. felvett |

I mennyzsx,g ¢s természetesen oxidil$ szerck savar]
- a mephatérozist. tdevonetkozs ae@atéroséealmat a
17, ©°bldzet tunteti fel.

%.8) 2 bér_koloriuetriis me 4s meghatirozésa mkuf

mixraal, A bSrpak kurkuminnel vald meghatirozdsit
| el8sgbr 1902-ben A, Hebebrand-tsl (20, 21, 22) ta-
lilmk részletesen lekBzdlve. 1\ gyengén meglugosi+
| tott {Ii{azuaj) vizsgdlatl oldatot sszdragzra piroljs,:




mtrreem e ———————————————————————————
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Ja, és étviszi ecy reagens csbbe 15 ml alkohollal
uténnamosva, Ehhez ez oldothoz ad 15 ml sésavat
(1.19) és 0.2 ml 0.1#%~0s slkoholos kurkumin olda~
tot. Az elegyet s8tét helyen negyed-fél Srdig éllT
ni hagyje és a keletkegett szint, amely a bérsav
koncentricifjatsl figglen barnissiggitél szép ré-
zsaszinig terjed, tBrzsoldatbdl (1i=0s bérsav ole
dat} el84llitott szinskiléval 8sssehasonlitia. .
Bz a médszer 1l-5 mg bérsav jelenlétében a legmege
bizhatébb, de még 0.1 mg-ot is jeles. Hé.trixmklo«
rid nem zavarja a meghatdrozdst, de a vas nenm
csek a kvantitativ meghatdrozdst, henom & kvali-
tativ kimutatést is skadélyozza. A bérnek kimutae
- tdsa kurkuminnal el8szdr 1815-ben t&rtént. A vas
| savaré hatésit [ebebrand nétriumhidroxiddel vals
levdlasztéssal kiisztbdli ki és egyben hivatkozik
arra, hogy a lug kismennyiségben szennyezve lehet
bérral. -Ugyancsak megjegysi ezzel kapesolatban,
hogy a kereskedésbeli s§ 0.0003-0,0006% bérsavat
tartalmez. A szinezfdds szerinte labilis, lassan
halvinyabb leész, majd teljesen eltinik, KilltnSsen
- hamar bekbvetkeszik ez, ha a szines oldatot fény
hatésénak tesszikk ki, vagy a h&mérséklatet emel~
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Juk, Ha a sésevas alkoholos keverdket, amelyben a
reakeid mir lejétszédott 50°C-re melegitjik, a ré=-
gsaszin helyett egy sirgdibb szin ksletkezik 4s lew
hillve u}bSé1l helyredll az eredeti 41lepot. Forrisig
[ vels melegités utdn lehiitve azonban a rézsaszin méy
csek igen kis mértlkven tér visssu. Hogy a hémér-
| séklet mennyire befolydsolje a szin intenzitdsst,
ast nsgyszerlen szemlélteti a koncentrilt sésav .
hozsdadésindl felmelegedds folytén bekdvetkezs
szinvilfozds sérga felé, amit esak két dral 4114s-
s8l kiiszSbhslhetink ki, Emen eljéric médositisival
sikeriilt késiibb Filinoi-nok (23) mér 0,02 u bér
Altsl ellidésett szinvéltosdst ic észrevenni.

P 9. Péolézat, |
Sésavas kurkumineoldat szindaek viltozdsa viz hatde

: ‘ - sdra, o
m
viz ml sain

4 20 nl ce,HCl + 1 m1
Zurkuninos=0ldat : - kékeg-vOrss
3 - 5 virts
a P 10 vil8z08a0b=-viros
D -t e : 15 narancs
B -fe | 20 |narancsesdrga
by -ty _ '" 25 W”?F{:ﬁa

uuuuuuuu
Rigler r.-t. Budapest,
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| B - A bepdrlés nélkili bérsavmeghatérozdst 19374
[ ben el8sztr Harald sohifor (24) kBszli, ski abbsl
| & megfigyeléshbl indul ki, hogy s komeentrdlt sésa
vagy kiénsev {ltal v¥rdsre festett kurkuminoldat
ne vizzel higtva fokozatosan a sérgids megy 4t,
négpedi; meghatérozott karkumin mennyisig illetve
[ rétegvastagsig mellett kb, a 9. T4blizat szerint.
.~ Ha vizzel higitol kurkuminos-oldathoz bBér-
: sav *tSrzsoldatot adunk, ekkor sszinvdltozdst dszle-
link virds felé. Iz nem ecsak sGsavas, hanem kénsa-
vos (s fossforsaves kurkumin-oldetnil is belktveties
zik, de az utdbbinil jéval nchemebben. Kvalitetiv
ccCloknsk a téblisat szerint a ¢ oldat, kvantitati-
voknek az & felcl meg a legjobban, mert ez utébbi
esetben bér hoszfadisira a szinftmenst sirgibsl vo.
risbe tirténik, mig a C oldetnsl mér kisebb memnyi:
8égll bér hozzdaddsa is elfidéz sazinvéltozist, de
vildgos vorésbll vortsbe, Schiifer a meghatirosds-
néil ugy J4r el, hogy 1 ml bérsavoldathoz 1 ml kon~
awntrélt sésavat ad, ebbSl kipipettdz 0.02 ml-t &s
50 01 ml 0.5 /~0s ecetsavas kurkumin-oldatot sd hoz<l
aa. Az 1smeretlen oldattal eldgllitott ¢sepp 8zi-
pét ismert bérmennyisdget tartalmazd eseppek szi~
aéval hasonlitje 8ssze. Kb, # 10 %-o0s hib4val dol-

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
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Rigler r.~t. Budapest,



o ag kimondott mikromeghatérozdsi eljirist lehessen

. |kbsiti a kurkumin oldatot, ami kis abssorpeil-i-ot
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pozik,

A Hebebrand-féle eljéris nem mikrombdszer,

ﬂert csek nagyobb bérmemnyiség okoz észrevehetl

: sﬁnvéltssést, és az oldat tulsdgosan fluoresgkil

-'Vahhez, hogy ast pontosan lehessen fényelektrom
[fotométerrel kolorimetrisdini. A Sehafer«-féle e).jé— '

a:és sgintén nem elég érzdkeny ashhoz, hogy abbdl

kidalgam A vakpréba és a maximilis bSrmennyisé- |
Ok gat tartalmasd préba szine kisbtt igen kevés az sb-|
‘g*szarpeia-;% killdnbség, még az E oldat esetében is.
= ilyen magas savkoncentricid elég erlsen megvi-

'7 '-Bre&menyez, bha visgont a savkoncentricidt cstkkent-
;m;, akkor az oldat erSsebben fog flmzkﬁlni,

a, K, g Cas ST, Bas Zn, Cd, Ph, Al, Im,;mimia%
B anionok kbstl a Cl, 50, PO, Br, oxalst, ace- |
| Bat és 5104 {nagy ellny éswﬁa;rvim} nem gavar,

HIUTIE

0008 TS oG

Rigter r,-t. Budapest,
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i%‘iagyobb mmnyiségben jelenlevd F a reakeiét zavar-
3&. Ha a fluor a bdrhos viszonyitva legeldbd Stsad-
a'ds, vesy exnsl nagyobb wennyiséguen van jelen, ok-
"#@tmnal 1c kell vilasztani. Oxiddld sserek (nitrét,
klordt, bromit, jodst, mitrit, stb.) elromesoljdk
la kurkuna-festéket és esdrt jelenldétiukben nem vé-
‘ 'gézhetﬁ a meghatirogis. 91, 4r, ko, Be, ¢és W saver-

1dék a mwg.xatamsé,st mert reagilnuk mkmimzal,

mé@edia

' titin jelenmlétében feketdés~berns ssinesfdést,
: zirﬁonitm jelenlétiben intensiv narancs-sérga
' szinezddést,
-molzbaén Jelanlc,tafhen pisms-narancs szinegl-
| dést,
- wolfranm Jn.lenlétéhen helvinyf ck&tés viris szi-

nezlddést és
beril.uiwn 3elenlé‘cénen pedig virtises-sirga ssi<
nezbdést észlelink,
, - A zirkonimm-kurkuna reskeidt alkdlifosgfit,
|wagy fluorid hoszziaddsival meggitolhatjuk, minden-
esetre utébuinil dgyelnd kell, mert nagyobb mennyi-
séghen alkelmazva zavar. Igy eljirva korilbelul 15+
|B38ros zirkoniumsennyiség jelenlétében is kivitelegh
lhetd & meghatdrosis. i legerGsebb savardhatést a

£
|ﬁmmmnnunuu i J e e T e T T B R e e T
.

Rigler r.~t. Budapest.
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titin fejti ki, amely ugyan a fluorid hozzdaddséval
3 mértékben cstkienthetl, de agdrt levilasptisa
kj4nlatosabb. A wolfrim és molibdén reakeidje kur-
lkuminnal esak igen kis mértékben érsékemy Ss asért
‘o meghatdroz sra nincsenek befolydssal.
| & schifer-féle médsser igen praktilusnak 14t
" aik, mert & reakeiét bepirlds nilkil lehet végre-
- pajtani, emely idémegtekaritést jelentene, Tapass~
. felatom sserint asomban, a vakprébe &s a bért tar-
~ galmazé oldat kBzOtt ( as erfs savkoncentrdcld mi-
 Btt) csupm két Sral 4114s utén 411 be mérhetsd sszin:
tobség. Ilyenkor ugysnis {igaz, erls fluoresské-
- Jlds mellett) a vakpré¥d vords szine eltinik, sirga
- fesz, mig a DOrt tartalmaz$ oldat vorts szine meg-
parad s esak koriulbeltl 7-8 Sral 4114s utén tundk
- A szin intenzitésa tehit nagy mértékben figg
iz 41145 1dejétdl, ami szintén neheziti a kolori-
.. petrizflis kiviteleszését; de eltekintve ettSl asz
 fltalem médositott €s késObb leirt bepdrlésos kur-
minos eljéréssal két ér.'n belil 4-6, s6t t&bb meg
‘ atdrazds is elvégeszhetd.
Megprébéltam a gehifer-féle médszert oly mé-
: en elvégezni, hogy 10 ml torzsoldathoz, 1 ml 0.1
#-0s kurkumint és azutdn 10 ml koneentrélt sésa?at

100 0 6 20 810 S 20 0 0 O 0

Rigler r.-t. Budapest.
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adtom. Lszrevehetld jevulést nem dszleltem, még ake|
kor sen, ho ugyanezt koncentrdlt kénsavial végez-
ten, Az spszorpeid-% a pirhusamosok kizitt nagy ,
nértdikben ingadozott és esak ardinylag n:gyobb bér-|

menayisiy idézett: el8 pir fok abszorpcié«ﬁ kiltnbsé&
get. Idevonatkozy kisérleteiwmet, valamint aszt, hnEL
ezt a reakeilt orgenikus savek (szalicilsav, omile|
sav) kataliziljsk, a 10. Tdbldizat tinteti fel.

10. TAblizat.

Az &114si-1d8 és organikus savek hatése a szin in-
tenzitdsira Lange~Réth fotometerrel mérve 4 $-ban,

Hozzdadott |4 % 2 perces idb-
B y-ban k¥zbkben mérve.

1 nl kurkumin oldat| 10 23s75 33.4, 3{.‘

+ ¢e HaS0, 2.8, 32.3, 31.7
2=4 ' 31.2 :
{1 ml lurkunin oldat| 1o 15.6, 15.5, 19.2 |
. - cc H,80, +3 csepp 18.4, 18.3, 18,
gszalieilaavoldat 17.5
1 ml karkumin oldat 20 42,1, 41.5, 41, ‘

‘3‘7 Cc 32304 40;63 %a 39!43 39!

1 ml kurkumin oldat 20 22, 21.8, 21.1,

+ e HaS0, +3 esepp o 20.4, 20, 18.8,

szalicilsavoldat f 18.5

A vakpréba A j-a 31.5. Ennek értéke sz 4lldsi-id3
§felyamén még sokkal rohamosabban cstkken, mint a

! 3-t tartalnazé oldatoké. Az A % rohamos csBkkend-

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
L e et o e R




| tam. Izek alepjdn o Sehifer-féle olj 'rds alkilmat«

|| neghatdirozisdra.

se niatt igy elj’rva _é.llandﬁ szint nem kapunk, az«ﬁ _

. detii, de az ilyen irdnyu meghatirozisokra vonat-
. kozllag csak ag 1903-tél kezdve taldlunk elfsazdr
|| adatokat: Cassel, Gerrans (25,26,27), Gribb, Ar-

~&‘

az fotometrizdlni nem tudunk..
' Mindegen kisérleteket koncentrilt sésavban,
kénsavban vagy alkoholben oldott kurkuminnal is

elvérezten és kielw erednényhez jgy sem Jutot-

lenrak bizonyult ahoz, hogy belile pontos 4s ham
nélhatd mikroel jirdst uelgazhassak ki.aiAbérsav

- A bSr kvantitativ meghatirozdsa kurkuma-
papir sezitségivel is t8rténhetik., int mir omli-
tettem a bér kimutatdsa ily midon igen rézgl ere- |

nand(28), Bertrand, Agulhon (29, 30), Fendler
(31, 32), Goske (33) és Skraup (34).

 Fent emlitett irdk &ltal kidolgozott eljé-
risok mind azon alapulnak, hogy sésavas-bSroldat-
ba mirtott kuriumapapir szinét ismert mennyiségi
bért tertalmazd sésaves oldatba mirtott kurkumse
popir szinével hasonlitjdk Ssssze, 25 perces-3 6mi
§114s utén.

gos ke és Skraup utel el8szdr arra, hogy a
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lugeal (nitriumkarbonit oldat) megeseppentett kur-
kumapapir kék szinét is Ussze lehet hasonlitani,
ami, s8tétebb szinrfl lévin s56 a meghatérnzést
éradkeongehbé teszi.

. ‘ Cassal és Gerrans végzik a bepérlést elf-

: sgér oxileav jelenldétdben, o teletkezett fukszin-

| vOrls paradfkot etilclkohollsl felvessik és ezen
oldat szindt hasonlitjdk Ussze ismert bérmennyi-
séget tartalmaezd ¢s azonos mbédon elldillitott ol-
datok szindvel. Gribb s jrnand bork(savat hasz-
ndlnak oxflsav helyett ¢s egy kurkunét, borkfsa-
vat ¢s alkoholt tartsluazd oldutba mArtott sazird- |
papirrcl kémlelnek (35). Scott és Tebb {37) tala-
. Jok  DSrsevtartalminck meghatdroszdsira metilbors-:
|§t0¢ desztillilds utdn szintén kurkumit haszndlnsk.
| RSszletesen foglolkoztak a bérnsk kurkuninos negha-
tdrogdsival G,Bertrand és L,3ilberstein (38, 39)
l Heftel (40), L.Robinson {41), Allpert (42), Kar .
- (43) ¢és P.laska ds 3.Tumd (44).
4z irodalomban taldlhstd birdlotok alapjén
{4) ezek az eljirdsok mind essk tulsigosan nagy
~=05 hibdval vigeshetSk (20-30) el. Ezért jé ered-
nények elirése végett, a meghatdrozis metodikdjén
kellett véltoztatnom. Ilyen irdnyu kisdrleteimheg

||||||
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a fenti médszerek kdzdl legmozbizhatdbbnak 1l4tszé
Haftel-féle eljirdsbdl indultam ki. Lieghatdrozott
{imennyiségil bértdrzsoldathoz 5 ml n/1C kileiuwhid-
|iroxid szusspensiot adtam 4s vizfirdin szfrazra pi-
roltan, dalatt o ssiragsarcdék lehiilt, = vizfurds
hénbrs kletét korilbelul 55%-<ra 411itottam be. 4
Juaraddkot 1 ml sésavas oxdlsavoldettal {20 ml kone
contrilt sdésav és 80 wl oxilsav telitett vizes ol=
duta) felvettem, majd 2 ml 0.1 ;%-0s alkohols kurku
ninoldatot aévafhazzé, 55°§~0n sgdragyra piroltem

és coutén még 30 pereis nelegitettom, Lehilds ukdn
{195 /=08 alkohollsl felvettem s szirés vegy centris
ffugdlés utdn Lange-RSth fényelektronos fotoneterrel
1 cm széles kitvettdt &s z51d szinssiir(t hassnilve
kolorimetrizdltam, A Kulynbség csup’n abbarn 11t,
hogy Iiaftel, t&rzsoldatbsl ell4llitott szinskdls-
val dolgozott, 4n pedig ebsszorpeid # kilsnbsiget:
mértem. lleghatirozisaimat s 11, 74blézat tuntoti
fel. 1 tdibllzat adotaibdl az 14thats, hogy Naftel
eldirdsa szerint eljfxva (& szin intenzitdst foto-
neterrel mérve) az eredmdnyek nem pontosak. B4r
szab:d Szemmel Osszehasonlitva alig litunk elté.
rést, 2z cbgzorpeid % ingsadozdsa mdgis nagyon nagy

%nak bizonyult.

|||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
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Az A

11. Téblézat.

_ mérve.

% ingadozdsa Lange-R5th fotometerrel

Kindrt B neny-~
nyiség y~ban

lxt A #%

ssszehasonlits oldat viz

0
0.2

0.5

10

83.4, 82,

13.1, 12.1, 13, 12. 7, 12,
13.3

156.6, 17.3, 19i 16. 1. 18. 9,.5
26v 9' 28} 27' 53
. - 29.5

34, 39.8,

49, 52.4,

38.2,
38
51.1,

51.4

64. 6

6 rs 61..)
> 9 £:%8

76.6, 75,

840.7}
85, 81.9,

73.9,
75.7

29.7, 25.7, %
37.5, 35.6,
29.4, 52.7,

66.3, 62.2, |

77, 75.4,

84, 83, 85.1

83, 84.6, 86, 85.4

1

El8szor az oldat fluoreszkilisiban kerestem

ga hibdt ¢s eszért a szirasmaradékot mis olddszerek-
gkel prébiltam felvenni. Ezecket a kisdrleteket a 12
IT4blézat szemlélteti. iz oldszerek kbzil a tAblé-
%zat szerint is a metil- és etilalkohol bizonyultak

RV EIUI]
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. lezjobbnak; én a kettl kizil etilalkoholt hasz-
[nédltan.
I 12, Tiblizat.
{*lda.,sarezz nptisa a sginre és Tluoresseenciira.
‘ (261d szird)

#lddszer Hegjezysés
alkohol virds szin, gyenge fluoress-
' cenaci
3 sr. alichol | naranesvirds szin, fluoress- |
+ 1 sp. &ter : cencis
0i=-08 ceetsav!| narones szin, igen erls fluo4
' reszecncis
CCl, vir8s szin, zysage fluoressz-
cencie
Klorofornm naranes szin, flvoreszceancia
bengin nem oldddik
petroléter . nem oldddik , :
20%-0s sésav | narenes szin, igen er8s fluo-
ke reszcencia
9. | 50%~0s kénsav | narancs szin, igen erls fluo-
reszeencia

v Goske &s Skraup valamint P, F.ldchel (- 5} aze-
rint a kurkuminos reskeidt ugy lchet droiken yebbs-~
fae:mi, hogy a reckeis végén Loletkezett virbs szint
E iuwgal n..trim‘xr‘bmt‘tal vogy inkibb azmmimhiﬁ-

||||||||||||||||||||||||||||||

Rigler r.-t. Budapast.
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, I:rﬁaidéal zﬁl&es- Skté véltostatjuk., BbHEL kiindule
wo negprsbdlten o 20 ul wlkohollal felvett oldat-

?333 1 ul 5 %03 armonimhidroxidot adni é&s as gy
Iiel&gmz% szint kolerinmetrizdlni, Rz esonmban nem |

i

- |wolt oflravezell, A luz hozzdaddisa ugyanls esak
[Bvalitativ odlokra tessi érzélenmyebbé a Mei&t,
3 szin nélyebb lesz, 45 jobban Lithatévd wilik,
I ' '“ﬁ;it;;ti? cflokra azocban nom alkalmas, mert &
15 szimsly 7ilds nem arfinyos o bSrmennyisizével, azaw
- fe 21, ”i‘iﬁ)}éz ghon 1athntd zbozornelld o % ingadozds
"=tavés§r is megmprad ot méz ndvelkszik. A kaletke-
.;B_e ‘c,szi;a jfval 1abiiizabh o v0rds spinndl, igen
|horar hslvinyodsi kezd e 1-2 Sra mulve teljesen
Eei tianik, e‘sak a kurkuma oldat ='rza ssine marad
|wissze. iz oldet erfsen fluoreszk’l, sft ovid i- .
éa welil bemne lebegd pelyhes csopadék keletkesik.
: .. reczeons mennylsdzdnek megviltostatdisa :
aiaesea befalygssal sem o meghatérozhetd bér mennyi
'ﬁﬁ"re {0.1-8 1): sem pedig a meghatdrozis hibae-
re@ém ére. Tifbe alkelnaztam kétszeres, vagy hf ;
;szarss featék ammyis get, 8 v-nal t&bh bdrt me
’térczﬂi nem tudtam,
¥isérleteln sserint az oxdlsav ténénysége
non befolyicolje a sgin intenzitdist, mert mir egd

%’-siseﬁmlssvkmlmwm ....... o hatdat,.

Rigler r.~t. Budapest,
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7 *ba alkor sem, ha a kolorimetriz&lds elftt tibb ides

1 }. ¢soport). Lényeges javulds mutatkozott akkor,
: %a a mmm o0ldédsédhog nem alkahalt, hanen Jég~

‘tésrél van szé. 5zt & megfigyelést résgben mir a |
‘Haftel médszerdnek olvégzése is igazolja. Na ugya-

- [gsn telitett oxilssvhoz 20 ml koncentrilt sésavat
| edteam, akkor a koverdk 1-2 percen belil zavarosod-
| ni kesdett és finom kristdlyokban oxilsav vAlt ki.
[ Ilyen mennyiségek clkalmazésénil az srény oxdlsav

|

 |pig €11ni hagytem, azutén ssirtem és a szirletbfl |
" [haszniltom 1 ml-t (13. T4blizat, 1, csoport}. EQ l
|mdsik kisérlet sowozstben o sziwasuaradkot 0.2 |
o xl koncentrdlt sésavval vettem fel és asutén edtem
~ [bozss Yol telitett oxflsavat (13. T4bldsat 2. eso- |
_I*m) 4 két kisérlet sorosat (1. és 2. csoport)
‘kﬁsﬁtt v:&te:és amint létjak alig észlelhet§.

mint nugyobb mennyiségi. Itt tehdt katalitikus he-

1A Y

nis Haftel leirdsa saerint jdrtam el 4s 80 ml hid

é5 sésav kBz6tt tehit megbomlik, Ellenbrzéskdpen |
végogten olyan kisérleteket is, ahol e fentebb le-
irt uton el8kdszitett oxdlsav-sdsav oldstot pir nad

Nem csUkkent a 1l. T4blizatban l4thaté hi-

ig centrifugiltam, holott ezzel a fluoreszcencisit
sikertilt éssrevehetSen cstkkenteni (13. T&bldzat,

Rigler t Budapest, '
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. Mivel az eredmények (/~os hibs) még igy sen
voltak kielégitdek, megprébiltam oxilsav helyett
mis organikus savok katalitilus hatfsét is tanulms-
Byozni, e 14. T4blizetban feltuntetett eredménnyel.
b tablizatbdl 14thaté, hogy a legjobban a tinény
‘Eeatsavban, 11letve timény ecetsave-oxilsav keverd-
) Léhen oldott kuriumin felel meg. A tovédbblakban te-
-_§«t ugy jértam el, hogy jégecetet oxdlsavval teli-
';:emtem. pér napi £114s és rézogatds utdn sszirtes
s ennek az oldatmak 100 ml-ét hessniltam 0.1 mg
Burkumin feloldésihos. A n/10 k’ ‘lciushidroxiddsl
bopérolt bérsev tirasoldatot 0.2 ml koncentrdlt sé-
Bavval felvettem, 2 ml fentebb leirt mSdon elké-
szitett rcagenst adtam howzd, 55°C-on ssdrazrapérol

;am, mejd 20 ml alkohollal felvwve centrifugiltam
és fotometrdltam.

; A vizfuirdlnek 55°C-ra valé bedllitésa a mé-
hodik bepérlisndl azért fontos, mert magnsabb hi-
Errsekleten {(forrd vizfurds) a bér, etilborit aleke

§a nem haszn lhatunk, (Bobinuan). 52 a feltevés
§~annan csak arra ag esetre vonatkogik, ha az etil-

iéban elillan, Bzért pdlddul honokfurdit erre a eél3

, itrat képrédéséhes satikséges vegyliletek jelen vannall

xégecetat alkalussva oldészerkiént ez nem 411 fenn,

Rigler r~-t. Budapest,

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||
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14. Tabldzat.

4 bér kurkuminos reakeidnil
orgenilkus sgvak hatdsdra.

elfidizett szin

Haszn .1t sav

Szin

Kglorimetrizé-
lishog vqlé hasz-
nslhatds g,

- ] -
SR

Szalicilsav
Ox4dlsav

Boetsav
Ttilicénsavas o

Szulfoszalicilsav

ndulasav
Dithiosgalicilsav

- Borkisav

Citromsav

- o-aminobongoesav
nrjeddsi tejsav
. Csersav
- Pirogallussav
~ Alrmesav

e-klorbensocsay

- Iropionsav

-

 inlonsav

'Ségaeeéban ol-
dott %urknminnal
Sav aclkil

virts

virods

viris
Elinkvirds
vords
vixria
viris
vinrds
viris
téglavirbs
virds
karminviris
sttétvords
vorés

vird

4]

krrminvBris

sUtltvbris

vorss

LI I
gt

keyminvirbs

e T L

i

21.9 P
19.2 o
10.6 ptt
20.9 ¥
10.3 F
2.0 F

JINEY

Rl B -

*:“-\b“'nnw-‘..naw.u..-

+
20.9 Ny

P
18.4 7!
12.0 P
A U - S~ ey
16.7 pht
24.0 ot

18.1 ot

U I AN SR




e ‘zu.gy hogy kolorimetrizilis szempontjibél nem alkal—

 |mert ez idévesztesdget okoz és hibaforr’st rejt ma-

‘ 5m6 felvételkor keletkezd. csapafdk, a Jelenlévﬁ
o f%élcimra vezethetS vissza, asért megprébiltam

igy nyugodtan haszndlhatunk forrd vizfurdbt, azasz
magesabb himérsdékletcet is, ami nem csak nagy mér-
tékben gyorsitja a me@até.rozés kivitelét, henem
& hiba /5-ot is csBkkenti. A/téhlézatban a szémok
| jelentik az A-% killdnbséget Lange-Réth fotometer-
rel mérve, a vakpréba és 2 v B kdzbtt, 20 ml 95 %-
©0s alkohollal vald felvdtel uté.n. T=tiszta és F=
|fluoresakil; minnél tsbb ' van a kitevdben anndl
|itisatdbb, illetve anndl inkdbb fluoreszkil asz ol-
© |dat (mannit és glicerin nem katalizdljdk a folya-
L ‘mtot, legalibb is ilyen kis mennyiségi bSr eset

"' 'msak)
[ Metodikailag kifogdsolhaté Naftel eljérésé-
Iw a fotometrizdlds elltt ssilkkséges emtrif%élésf'

:‘ g&ban Mivel a mésodik bepirlds utdni alkohollal

aE émcmmmarmm helyett més lugot alkalmazni. Ro-
-’binsgg sgerint natriumhidroxid erre a célxa nem
 |plkelmas, mert csSkkenti a sgin intenzitésit. il-

o ?.amlé bérmennyiséget alkalmazva ndvekvs nétriumhide
| rozm mennyiség mellett, esupin bizonyos hatérig
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; észleltek szinintenzitds csbkkenést, Ha ezen a ha~-
;éren tul ndvelték a lug mennyiségét, a szin inten-
éitésa nem viltozott. in kdliumhidroxiddal, kélium-
kerbonittal és bériumhidroxiddal végesztem kisérle-
lteket. E18bbicknél alig volt vordsddés észlelhets,
’itébbinél volt ugysn vorosbdés, de jéval gyengébb,
Imint kilciumhidroxidnfl. Megpréb ltam trzsoldattal
{lolgozva e luggal vald bepirlist teljesen elhagyni
‘,gs a vizsgdilati oldathog azonnsl a reagenst adva
E reakeids elegyet forrd vizfurddn bepdrolni.
- apasstaltam, hogy igy eljirva igen jé eredményeket

“kaptam és a szin intenzitdsa is igy volt a legerS- :
- ipebb.

: A bepérlést nyugodtan végeszhetjilk platina e-
|@ény helyett porcellénban. Platina edényt esak ab-
v_}ué az esetben kell hasznilni, ha a meghatirozandd
"}%r mennyisége nagy térfogstban van jelen és azt
';gfghatérasés eldtt lugos kSzcgben kell bep4rolni
388?aﬁyn kiizegben vesztesdégek mutatkoznsk). Robin-
son utdbbi esetben bérmentes Uveget haszn’l, sze~
' ?intam kvarce edény is megfelcl.

z Az alkoholos oldat szine hirom 6rdig 41landb-
jmerad s csak esutén kesd halvinyodni, mig eléri a
?nrknmin természetes szindt, sbtétben egy napig is




125 T4blizat,

Szém Kig?gzg B,_?ag-ban Fltérés | f-o0s hiba

1. 0.2 0.2 - -

2. 0.8 0.8 - -

3. 1.5 1.5 - -

4, 2.0 2.1 +0.1 +5.00

5. 3.5 3.7 +0.2 1 +5.87

6. 4.3 4,5 + 0.2 + 4.65
i 7. 5.0 4.9 - 0,1 - 2.00

8. 5.5 5.4 - 0.2, - 3.57

9. 6.6 6.9 + 0.3 4+ 4.54
10. 7.8 7.6 -~ 0.2 | =2.57

Kozépértékben: +0.13 +2.82

: Vakprsbit minden esetben be kell 41litani,
; rt{ a reagensek szennyegzve lehetnek bdrral. 3sé-
;ia meghatirogdsoindl ezt elhagyhatjuk, ha eldsd-
leg egy extinkeids gérbit vettlnk fel és az Srté-
éelést errll leolvasva végesattk. A kolorimetrigd-
; hoz mindig kimosott és kiszdritott kivettdt haszl
BSLljunk, mert & vizsgdlati oldattal veld &toblitds
2z slkohol gyors pérolgdsa folytdn szinmdlyuldst

ta bémldatba#

T e e S P PO
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a. meghatfrozdst o kivetkezdképen végezzik., A tSrzs-
éldathél 0-8 v bérnak merfeleld mennyisdéget lchetd-
ivg kidntdvel ellitott kvarctégelybe pipettézunk
[o kivett oldat memnyisdige 2 ml-nél nc legyen t8bdb);
hozzdadunk 2 ml resgenst (0.1 g kurkuma oldva 100
il oxdlsavval telitett jégecetben) és forrs vizfir-
f6n szirazra paroljuk. Lehiillés utdn 20 ml 95~98 %=
ps alkohollsl felvessszilkk s 3 perces megviligitéis
ptén 2814 szilr alkelmegédse mellett fotometrdl juk.
igy eljérva sikeriilt, amint az a 15. T4blizatbll

is 14thaté a meghatérozés hibéj’t 10 # alé ssorita-

X é.g_ bér meghatdrozdsa kurkuminnal é.svénxvisek-
‘oen. Az elsl kurkuzinos kolorimetrids bérueghbaté-
;ozést dsvényvizekben llargaret D.Foster (36) viges-
te Ag irodelomben idevonutkosdlag csak ez az egy. |
pdat talilhats. K6slemény’ben metodilkit nem kizsl,
ae més birdlatok (Fresemins, sumuleanu 4, 8) alap-
jén meghatérozisa csak igen nugy hibdval (20-30 jo-
ps hibdval) végezhetS. Utal arra, hogy as dsvinyvi-
zek hosszabb 41l4s folyamdm zg Uvegb8l bSrt oldhat-
nok ki, amidért is a vizsgdlatot célszeri azonnal a
merités utin végrehajtani,

AZ Usszes kvantitativ bdérmeghatirozdsolk k-

llllllllllllll !
b < p—
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Wil (a spektrdlanalitikait kivéve) a kurkuminos a
3.egérzékenyebb és ag 4ltalam médositott formijéban
ﬁsv:m.yviaek esctében is igen poutosan és kbgvetleaid
ﬁinagy el8ny & titrimetrids eljdrissal szemben) ki-
yitelezhetl, Lgy elizotes tdjckoztats meghatdrozis
ptan az dsvinyvigbhll aunyi ml-t vessink a vigsgilat
hoZ, hogy az O-8 | bdérmak feleljen meg (sok bért
:.&rtalmaza vizeknél meghatsir ozott térfogatra higi-
rank G nindig ugyeljink arrs, hogy a kivett dsvénygt
-' ;;iz térfogata 2 ml-nél nagyobt me legyem). a prébat
kitntivel ellitott kvarc- vagy platinatégelybe mér-|
jﬁk, 2 ml resgens (0.1 g kurkuma oldva 100 ml ox:il-
Bavval telitett timény ecetsavban) hozzdaddsa utdn ||
Ei‘o:"ré visfurdtn seérasra piroljuk ¢s addig hagyjuk
viufur&f'n. nlg a2z ecetsav tékdletescn elillant,
bonz ssaga mir nen éczlelhetl. 4 szobuhlmérsikletre
5aha.zlt nsregtikot 20 ml 95-98 ::.0s alkohollal fel-
vessaitk, (s allohol si-a asdrt fontos, mert nUvek-
- 6 vigkoncentrieild nbvekvi fluoreszeenciit jcolcat)
; §s teljes feloldddds utin, 1 om sadles kiivet: é.ban,
.'ﬁl& szinszurlit hassnilva 3 perces negviligitic utdh
; {_tu.netrﬁljzzk As Usssehasonlitd cldot desztillfls i
iz, as Crtikcket egy elizlleg ugysn sgon reagens
- jpe kel felvett e;x:t.xakeies gnreérul olvassuk le.

||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

Rigler r.-t. Budapest,
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I auinck el7, 45 he mégis, akror oly minimdiis meny-

W, e 3@ lovinmyvizckben, mint nyomelemek szere-
i pelnek, igy ezek wonnylsdige a bérikes kirest, mely
litorsnliint 500 mg 1s lchet, oly minimAlis, hogy

@4l olyon vizcknll tapes ztalton mvar{hat&$t,
[ melyelmdél o vag mennyisige igen nsgy, assz negkde

83701 kivant menayicdget kipipetidzni, Ilyen
| neges vustertalon azfmban nagyon ritk n fordnl
- ell.

Izr 21j vwe wlzezten a 15 és 1‘?. T@,blémtban

f’alt‘wnteﬁett neghatirosisninat,

| 4 veatoldt xidsls sazcrek gAtoljik, de esek
sviuyvisokiboa rendes I¥riiminyck mellett nen for-

nyiciouen, hosy a neghetérozsist nem savarjak, Viss

| gilotedn corfn 3Zy csctben sem telsltem olysn visdt,
| ‘_ah’él er oxidlls ooorehk zawvard hatis't ésslelhete
T 2o volaa.

LT r@“}:cio‘t mvzx‘g fimek, mint Ti, g2r, Mo,

a ukchotirosdse: zgvarﬁwtfxs 3l ninesenck, hgye-

zeliti vogy folilmi’ds smnak bBdrtertalndt, Ilyen-
kor cfluzeri 2 veset ol%zdleg smokott mddon ammo
niival leecsapni és = ferrihidroxid esspaddk Ussses+
econlcofdsa utin o f;}mtérazwhcz az oldat tisg-

gyokorlatben Sovimrvizek bbreav me@mtéf-

e

i QL LTI IR

Rigler r.-t. Budapest,
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o E&M saemm; és asutén titraljuk.

o ;bdr spektroszkopiius moghatirozfsit oly nfdon vé= -
. | gonték, hogy e metilbordt z81d Lingf otésipck ine |
. tm.wésé,t mérték. Bz az aljéris osonbon ecyélta~
o [14n nem mepbizhats &s kdrilrényesebb, mint o mir
S ﬁéz'gyelt kolarimetrws 1llctve titrimetrifs eljde
L zéx.

. ‘"?Mtﬁ.ﬁaﬂ. meghatémés elénybsebben hamm&lma |

00 0000000000000 A O e NIHIIG
 ere— et e e et e e P

rozésénil Pentiek sgerint légeéinbw ugy Jé-

Jrunk cl, hogy elbb zunmlaw\és g@_}gzatu térfoga~
[Ftos médszerdvel hatdrozzuk meg 8% éavﬁﬁyvmm léwi
" | v bérsavat. Ha az igy elvigzett vmashaw ronde alapy
| dén a viz bérsavtartalms legalébb hatszor nagyobb-
| mak adédott, mint o kovasavtartelm, akkor a N:s*-
] r&léasal kapott eredmmt alfaga&haﬁuk. Magasabb
- [kovesavtartalon esetében azonban & meghatdrcx&st

kurkuminnal vegy kwmotrép 2B~vel végaasﬁk, nert
:amkkel a8 eljérisokiel hsmerabb aélhaa m.mk.
mintha a bdrsavat elsbb levﬁlasﬂ.;uk {3chulek és

Zl Ma Pummim»wlilw mmgr,mm is A“‘
- Skanl, M&E&!@ és Calfee (54, 55, 56) a

Igen kis memxyisdgﬁ béT esetébem & spe

& kolorimetrids vagy & titrimetrids,

Rigier r.-t, Budapest,
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. vi'*elmel mér & hurkuminos és kromotrdp 2B-s méd-
| szer iz 2ldéy Jrackenynek ¢s pontosnak bizonyult,
de hn olyan isvinyvizek bérsavtartalminek megha=
) térogdsindl van sz6, melyekndl a bdrsav mennyisége
i literenikcnt 50 ¢ alul ven, abban a3 esctben a spek

trilanalitikel eljér st is alkalmozhatjuk. Liinden
i esetre ilyen minindlis Lérmennyisdgek pontos mneg=.
| hot ‘rozdsdndl mir ssdvolmunk kell azzal a ténnyel,
S -hogy. e viz £1lds folyamdn az Uvegbll bért old ki,
\Z Arodalomben tal dlhetd sdutok ‘alapjén tehdt x-
iden isuerteten onnek o meghatdrozdsusk is a 1é-
yegpt, samdl is 1akiby, wert £ilcg novényi 4s
Alati szervak vizzg 1.tindl ez az ¢lidrdis igen
;-_;.g,y saolzélatoint tohet, o acghoeltirosdshoz clew
mib L) ug anyas ¢o mivel clézotes honveszhds
-a&- kimial elokdezitls fole sla.é_,ea, az 0g¢ésg mive
et nenm veuz iginybe t8bbet, mint cgy érdt. i hide

| " znaxizmlman £10 4 és a mﬁgmzturoghato logkisebb .
’ bér:nuzm ijés pir szazsd vy

)
A neghatdrozds ol &Jj¢u1 & blérspektrun
| 497 7).7 és 2496,773 X nallihosszusdge, kit aris

' iuteaui sa vanila s20lzdl. Lsen vonalok inwnsitég-

ga pr ¢ uir esctéven arinyos a jelsnldvd bor meny%
-Enyi., “gével. Fosteor <o porton {57, 4) szerint alau.xﬁ-
| .ve,elCbb meghatiressuk o lemdrt.. DOE¥ODElatn.

Rigter r.~t. Budapest,
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intenzitdsét (I ) és esutdin a lemért anyag

ilusz egy hoazéadott iswert mennyiségli bSr vonalai-
: az intenzitésﬁt_(Ib). Az intenzitds ndvekeddse

-y

\Intenzitésegységek

I,

Talélt bér y
'1 3\1-—\,-4\__/0-

5. 4bra,

mgek szerint Ih“za =al, mely zegfelel a hﬁgzéadott
r mennyisCuinek. A leolvasds a3 5. dbra szerint
$Brténik, obol .b" a hozsiedotli, LBY pedig a vizs-
gilats anyagban taldlt bért jelentl. iatematikai-
Yag o keresctt bir memngisdzét aldbbi sayenletek
drtclmiben ssdmithatjus SE

L1 P vagy B = buz%°~

|||||||||||||||||

- Rlgler r.-t. Budapest.
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liivel az egyenletben osak az intenzitésck
vissonya szerepel, nam szikséges ag abszolut in-
tenzitisok meghatdrosdsa, hanem csak a relativ in-
tenzitdsoké, amit ogy hoszdkcvert standard anyag sg-
gltségdével érhetink el, :
Foster és Hortom sszerint a vizsgdlati anyags
b6l kétszer 100 mg-ot torzids mérlegen lemérink &s
egy réz mozs'rban finomre eldSrzsblink, !4ind két
prébéhoz 0.1 ml beosztdsu, kihuzott végl pipettd-
val 0.04 ml aranyklorid oldatot (100 y arany ml-
lenként) és 0.04 ml lithiumtartarst oldatot (50 mg
hthiummét ml-enként} adunk. Az arany a vonsat
; kcz‘ta.tési anyag, melynek 2427,9 % nulldmhosszu voe
nsla & 2497.7 % nullsmhosszu bérvonalhoz viszonyit
va, mint vonatkogtatdsi vonsl minden kbvetelmény-
nek megfelel. 4 lithiumtartardt kStSanyagul szol-
g4l, amely megnkadflyozza agz clsé szikraitcsapds-
nil fellépl anysgveszebsdgeket. Fentemlitett két
reagens hozzdadése utén az egyik prébshoz 0.05 ml
borax-oldatot adunk (10 y bér ml-enként) s nind két
mossir tartalmét alaposan Usszekeverjik (rossz. ho-
| :ﬂcgenizé.las igen nagy hibékat rejthet megédban),
,:a prébékat aluminium clektrddbkrs visszilk és csBk-
_ %entett nyomis mellett exszikdtorban ‘beszéritjuk

*

L

||||||||||||||||||||||||||||||||||

Rigler r.-t. Budapest.
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Az elektréda egy olyan aluminium lemes,
melynek élei 2.5, 1.3 és 0.1 cm, Ennek kSzepére
vissziik az anyagot ¢és szétterjedését paraffinnal
|t skaddlyozzuk meg. Részletesebdb utasitésokat, mint
emlitettem az eredeti munkdban taldlunk (57).

Asvényvizben veld bSrmeghatérozéshoz a mege
felelBen higitott viz szirazmeradékit haszniljuk,
anikoris vagy a rézmozsérban, vagy kdzvetleniil az
|l elektrodén végeszzik & bepirlést.

| 5 03SZEFOGLALS,

» 1) Munkémban a bSrsav térfogatos meghatée
| rozéséra ssolgilé gumuleanu és Botegatu- féle el-
|| Jérést behats tanulminy térgydvé tettem. Idevonate
| kozé kisérleteim sgerint a médsser minden tovibbi
[ nélkill alkalmazheté tiszta bSroldatolkndl, valamint
[ ex8s savak vegy lugok jelenlétében. Az eljbrissal
0,08-1,7 mg bérsav, asaz 15-300 y bSr 10.82 %-os
hibédval hatérozhaté meg,

- , Az &svényviszekben 16v8 bérsav meghatdroe
| zést gumuleanu és Botesatu minden esetben kizvet-
lentil végzik, Ellentrz8 vigsgilataim sordn agone -
ban kitint, hogy az eljdrdst a kovasav jelenléte

0
||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

Rigler r.-t, Budapest.
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' mvarja és & kbzvetlen titrdldssal csak abban az |
esetben kapunk hnsmnilheté drtdkeket, ha a vissgi-)
1and6 vizben a bérsav viszonye kovssavhoz kb, 6: 1—

- ms. Ha az ardny hetndl nagyobd, & titrdlis ko,

|7 #=0s hivével elvézezhetS; hu ellemben az ardny ||
: g?aatnél kisebb skkor szikséges az igen nagy pﬁzitivg
: ?xiba miatt a bért elvélesztani, vagy mis médszert
| (mm:ms, kromotrép 2B-s) alkalmazni,
" || As elvflesstést legcélsseribben Schulek &s |
. |Vastagh sserint végeshetjuk olymédom, hogy a bért, |
o %értrimmaste: alak.‘]éhan 4dtdesstilldljuk,
. 2) Vissgflataim szerint hamarabb célhoz ve-]|
~ |met, ha a desstillélison alapuld elvilasstés he- |
}.;Jye‘ht kolorimetrids eljdirdst alkalmazunk, Ilyen
:'_éenetben & gumuleanu-Botesatu-féle térfogatos me-
- [todussal kapott értékek csak t&jékostats jelleggel !
3 f%imk és a tulajdonképeni meghatfrozds (esectleg
~ |megfeleld nigitds utén) kinalisarinnal, kromotrép :
[2B-vel vagy kurkuminnal torténik.
| ) A kinalizerinos eljiréssal _gmith szerint |
e 5—250 Y bérsav, azas 1-40 y bér aldg pontosan za@g-é _
_: Méroshata M‘Laxeljéré.snﬂ egyedill esak as
: f-, Mte@mlhaté, hngy a szinek Gsssehasonlitdsa ssa..

IO TR RN AN S




| b) A kolorimetrifs meghatérosfst eélszertubd a
kinalizarinos reakei$ helyett, az el8ssbr Stett-
a or 4ltal alkalmazott és késSbb dltalam metédi- |
ag médositott, valamint fényelektromos fotomé-~
rre is kidolgozott kromotrdép 2B-s eljérdissal vé-
em:t Az &ltalam kidolgozott metddussel 0-25 y
: 6t Gtlag + 4.80 %e0s hibdval hatérozhatunk meg.
: | e} A bér kolorimetrids meghstérozisa még elS-
. ByUsebben kurkuminnal végeszhetd. Mig eszzel asz eljb-|
féssal sz irodalombél ismert adatok alapjin csak |
i 0-30 #=08 hibdval dolgozbattunk, addig az 4ltalem |
' pédositott formijéval 0-8 y bért, 4tlag 4 2.82 %= |
| e ‘hibdval hatdroshatunk meg.
';_j‘ ? | Olyan ésvinyvizeknél tehit, smelyelmél a
3 a ovasav jelenléte a bSr térfogatos meghatiroszisit
* ‘psak elvélasztds utén tessi lehetdv$, pontosabban
fs gmabban végezhet$ a b6r meghatérosisa kromo-
trép 2B-vel vagy kurkuminnal, Ugyencsak ezen kolo-
tetrids eljirdsokhoz kell folyamodnunk akkor is,
; a vizsgélmdé ésvéngvu bértmalma 3 mg/liter~
él kisebb,
. . 3) lgen kis mennyiségi (kevesebb mint 50 y
iterenként) bér meghatdrozisit dsvényvisekndl
eictrélanantikai elnéré.ssal is végezhetjik, mert

£
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mig a kurkuminos és kromotrép 2B-s eljdirdst ilyene
kor esak bepérlis utin alkalmazhatjuk, addig a
spektrilenalitikai médszerrel még ilyen minimilis
béruennyisdgek esetében is kizvetlenlil az 4sviny-
vizbdl kiindulva végezhetjik a meghatirozést.
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