4-ші Лабораторлық жұмыс  – Тақырыбы: «Топырақтағы жалпы азот мөлшерін Кьельдал әдісімен анықтау.» (4 сағат).  

Сабақтың мақсаты: Студенттерді топырақтың құрамындағы азот мөлшерін анықтау әдістері мен таныстыру.

Тапсырмалар: 
Топырақ үлгісін анализге дайындау. Химиялық ыдыс пен реактивтерді дайндау.

Топырақ үлгісін өлшеу, күйдіру, қайнату, титрлеу. Анализ нәтижелерін кестеге толтыру.

Жұмыс барысы.

Азот өсімдік үшін негізгі қоректік элементтердің бірі. Топырақта азоттың шамамен 94 проценті органикалық қосылыстар құрамына енеді. Ал гумустың 5 проценті жалпы азоттың үлесі болып есептелінеді. Демек, топырақта азоттың жалпы қоры органикалық заттар мен гумус мөлшеріне тікелей байланысты келеді. Сондықтан топырақта гумус мөлшері 4,5-8,0 процент аралығында болса, жалпы азот 0,3-0,5 процент болады. ашық боз топырақта гумус 1,0-1,5 процент аралағында болғандықтан, жалпы азот мөлшері 0,1 процентке дейін төмендейді. Қазақстан топырағының жыртылатын қабатында жалпы азот мөлшері 0,05 проценттен 0,5 процентке дейін ауытқып отырады. 

Топырақ құрамындағы жалпы азот мөлшерін әртүрлі әдістермен анықтайды. Топырақтағы жалпы азотты анықтауғы қолданылаиын әдістер оның құрамындағы органикалық қосылыстардың минералдық түрге көшіруге негізделген. Ол үшін топырақты концентрлі күкірт қышқылымен күйдіреді.

Кьельдал әдісі. Мұнда топырақты күкірт қышқылымен жоғары температурада күйдіреді. Нәтижесінде топырақ құрамындағы органикалық заттардың аминді түрдегі азоты аммоний қосылысы – күкірт қышқыл аммонийге ауысады.

Органикалық заттардың ыдырау процесін жылдамдату үшін катализатор ретінде, селен, перегидрол немесе хлор қышқылын қолданады.

 Ал аммоний сульфатынан аммонийді оны қаныққан сілті ерітіндісімен әрекеттестіру арқылы ажыратады. Реакция барысында түзілген аммиакты 0,02Н күкірт қышқылының ерітіндісімен байланыстырады. Аммиак әрекеттеспей қалған күкірт қышқылының мөлшерін, ерітіндіні 0,02Н сілтімен титрлеу арқылы біледі.

Жұмыс барысы. 0,5 г ауады құрғатылған топырақты сиымдылығы 100-250 мл Къельдал шыны сауытына ауыстырып, үстіне 8мл конценртлі күкірт қышқылын және 0,5-0,8 мл 30-40 проценттік хлорлы қышқылын құяды да 30-60 минутке қалдырады. Осы мерзім ішінде күкірт қышқылы топырақ құрамындағы органикалық заттарды күйдіреді. Сонан кейін шыны сауыт ауызын кішірек варонкамен жауып, электр плиткасының үстіне орналастырып, жайлап қыздырады. Ішіндегі ерітінді толық ыдыраған соң, шыны сауытты электр пликасынан түсіріп суытады. Суытылған ерітіндіні 4-5 рет дистилденген сумен шая отырып Кьельдал аппаратының шыны сауытындағы сұйықтйқтйң жалпы көлемі 300-400 мл шамасында болуы керек. Оған бір-екі тамшы фенолфталеин, 30-40 мл қаныққан сілті ерітіндісін құйып, бір түйір мырыш металын салады.

Къельдаль аппаратының ауызын тамшы ұстағышы бар тығынмен жауып, тамшы ұстағышты тоңазытқышқа қосады. Ал тоңазытқыштың екінші ұшын стакандағыъ 30 мл 0,02Н күкірт қышқылының ерітіндісіне салады. Стакандағы 0,02Н күкірт қышқылының ерітіндісіне 1,2 тамшы қызыл метил индикаторын қосу керек.

Енді тоңазытқышқы су жіберіп, Къельдал аппаратының шыны сауытындағы сұйықтықты 2 сағаттай қайнатады. Осы мерзім ішінде аммоний сульфатының ыдырауынан түзілген аммиак тоңазытқыш арқылы өтіп, стакандағы 0,02Н күкірт қышқылын 0,02Н сілтімен титрлеу арқылы біледі.

Бұл процесті мына теңдікпен көрсетуге болады:

CH2NH2COOH + 3 H2SO4  =  2CO2 + 3SO2 + 4H2O + NH3
2NH3 + H2SO4 = {NH4}2SO4
Топырақ құрамындағы жалпы азот мөлшерін төмендегі формуламен есептейді:

Х  (а – б) * 0,00028 * 100 /Н  ,

мұнда, Х – жалпы азот мөлшері, %;

а – стакандағы 0,02Н күкірт қышқылы ерітіндісінің көлемі, мл; б – 0,02Н күкірт қышқылын титрлеуге жұмсалған 0,02Н сілті ерітіндісінің көлемі, мл;

Н – талдауға алынған топырақ массасы, г;

0,00028 – 1 мл 0,02Н күкірт қышқылы 0,00028 мг азот байланытыратынын көрсететін коэффициент;

100 – процентке ауыстыру коэффициент

Қажетті реактивтер: 

1. сыбағалы салмағы 1,84 H2SO4; 

2. 50%-ды NaOH ертіндісі; 

3. 0,05 Н H2SO4 титрленген ертіндісі; 

4. 0,05Н NaOH титрленген ертіндісі; 

5. Металды селен үнтасы; 

6. CuSO4 және  K2SO4  ; 

7. спирт немесе парафин; 

8. пемза кесектері; 

9. Несслер реактивы.

