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BEVEZETES

A jegyzet rendeltetése a Tanszéken oktatott kvantitativ analitikai kémiai
gyakorlatok végrehajtdsanak segitése. A leirdsok sordban szerepld gyakorlatok
koziil az adott szakos hallgaté csak a sajit szakdnak tematikdjaban szerepld
gyakorlatot koteles elvégezni.

A jegyzet 0sszedllitdsandl els6sorban gyakorlati itmutatasra torekedtiink.
Az egyes feladatok elvégzéséhez sziikséges miveletek részletes leirdsa elott
megadott, tdjékoztatd jellegli elvi bevezetés az analitikai kémiai el6addsokbodl
ismert anyag rovid Osszefoglaldsa. A gyakorlatok anyagit képezi tovabba az
analitikai munkdhoz elengedhetetleniil sziikséges egyensilyi és sztdchiometriai
szamitdsok elsajatitdsa is, melyet az Acs G., Csikkelné Szolnoki A., Jaky K.,
Véber M.: Analitikai kémiai példatar, Szeged, 1998. segiti.

A jegyzet alapjat az 1995-ben kiadott (Csikkelné, Dombi, Jaky,
Nemesné), azonos cimii utmutatd képezte, amely atirdsat a Kkorszerisitett
(kdrnyezetvédelmi szempontokat is szem el6tt tartd) tematika és dj laboratériumi
eszk6zok bevezetése tett indokoltta.



1. A MENNYISEGI ANALIZIS MUVELETEIL ELJARASAI

A klasszikus mennyiségi (kvantitativ) kémiai analizis sordn tomeg- és/vagy
térfogatmérési miiveletek Osszességébdl 4allo eljardsok mérési eredményeibol
szamitjuk ki a megfelelden elOkészitett vizsgdlandé minta egy vagy tobb
komponensének mennyiségét.

1.1. Az analitikai mintak tomegének mérése

Az analitikai munka sordn a mérendd anyag mennyiségétdl és a mérés
pontossdgigényétdl fiiggden kiilonféle érzékenységli mérlegeket hasznalunk.

A tomegmérés elvérdl, a mérlegek kiilonbdzd tipusairél és azok
hasznélatar6l  kiillonb6zé  praktikumokban részletes leirds taldlhat6, a
kovetkezdkben csak az analitikai (0,1 mg) pontossagi mérést részletezziik.

A mérések célja kétféle lehet:

a.) ismeretlen tomeget kell pontosan lemérniink,

b.) gondosan el8készitett anyagbdl kell meghatdrozott mennyiséget
lemérniink, ez a mivelet az un. bemérés.

A mérés moédja attél fiigg, milyen analitikai mérleg 4ll rendelkezésiinkre.
A gyakorlatok sordn a hallgatok digitélis kijelzésti analitikai mérleget hasznélnak.

Ismeretlen tomeg mérésénél a mérleg bekapcsoldsa utdn megvarjuk amig a
kijelz6n a nulla érték megjelenik. Ezutdn a mérendd targyat a mérleg serpenydjére
helyezziik és a mérlegszekrény ajtajat becsukjuk. A kijelzén megjelenik a mérendd
targy tomege 0,1 mg pontossiggal, amelyet az egyensuly bedllta utin a
jegyz6konyvbe feljegyziink.

Bemérésnél kétféle moédon is eljarhatunk. Az egyik a visszaméréses
moddszer, amelyet akkor alkalmazhatunk, ha pl. pontos beméréssel készitiink
mérdoldatot. Visszamérésnél a megfelelden eldkészitett, exszikkatorban tarolt
anyagot csiszolatos fedelli beméré-edényben tessziik a mérleg serpenydjére. Az
egyensily bedllta utdn a megfeleld gomb megnyomdsaval a mérleget letardzzuk. A
kijelz6n a nulla érték jelenik meg, vagyis a tovdbbi mérés sordn ezt tekintjiik
kiindulé éllapotnak. A beméréedényt a mérleg mellé készitett f6z6pohar felett
Ovatosan kinyitjuk és a pohdrba szérunk az anyagbdl, majd az edényt
visszahelyezziik a mérlegre. A kijelz6n megjelend negativ érték mutatja a poharba
szort anyagmennyiséget. A miuveletet addig ismételjiikk, mig + 10 % eltérést
megengedve, de 0,1 mg pontossdggal sikeriil a kivant anyagmennyiséget bemérni.
A f6zépoharban 1évd anyagot vizben oldjuk és veszteség nélkiil atvissziik a
megfelel6 mérélombikba.



Analitikai pontossdggal mérhetiink bemérd csénakban (1 g-ndl kisebb
tomegeket), vagy kisebb fézdpoharban is. A tiszta szdraz edényt a mérlegre
helyezziik és a mérleget letardzzuk. A mérlegrdl levéve kis részletekben raszorjuk
a mérendd anyagot, majd az edényt visszahelyezzilkk a mérleg serpenydjére és
leolvassuk a bemért anyag tomegét. Ha a kivant tomeget nem értiik el, a hidnyt
poétoljuk. A  bemérécsénakrél (a gyakorlaton milanyag bemérdcsonakokat
haszndlnak a hallgaték) az anyagot vizzel, tolcséren keresztiil, veszteség nélkiil
mérélombikba mossuk.

1.2. A térfogatmérés. A térfogatméré eszkozok hasznalata

A mennyiségi analizisben kozelité pontossdgi térfogatmérésre
mérohengert és osztott pipettat, a térfogat pontos mérésre mérélombikot, biirettat
és hasas pipettat hasznalunk.

Az eszkozok tisztitdsa és haszndlata

A pontos analitikai munka alapfeltétele, hogy tiszta eszkodzokkel
dolgozzunk. Haszndlat kozben az iivegeszkozok belsd feliilete konnyen zsirosodik.
Eléfordulhat, hogy a vékony folyadékréteg, amely a tiszta edény falét filmszerlien
vonja be megszakad, és cseppek alakjdban gylilik 0Ossze az edény faldn.
Mosogatashoz altaldban elegendd szintetikus mosdszerek vizes oldatdt hasznélni.
Tokéletes zsirtalanitds érhetd el tomény kénsav és tomény hidrogén-peroxid 5:1
elegyével, permangédnsavval vagy krémkénsavval. Az el6bbi kettdt mindig frissen
készitjiik.

Ezeket a tisztitoszereket természetesen nagy koriiltekintéssel hasznéljuk, és
mindig iigyeljiink arra, hogy maradékukat bdséges csapvizzel teljesen eltdvolitsuk.
Ezutan desztilldlt vizzel oblitsiik ki edényeinket.

A térfogatmérd eszkozoket sohasem szabad melegiteni, mert csak hosszu
1d0 utan nyerik vissza eredeti térfogatukat.

A mérdlombik: hosszi nyaku, csiszolt dugdval és korkoros jellel ellatott
allolombik. Mérdoldatok készitésére és oldatok ismert térfogatra vald higitasira
hasznéljuk. Feltoltésnél a folyadék meniszkuszdnak alsé része a jel sikjat érintse.
Ezutin bedugaszoljuk és tartalmat alaposan dsszerdzzuk.

A hasas pipetta: meghatirozott folyadékrészletek mérésére szolgal.
Egyjeli és kétjeli pipettdkat haszndlunk. Az egyjelli pipetta szabdlyos
hasznélatdnal dvatosan felszivjuk a folyadékot kevéssel a jel folé, a pipetta felsd
nyildsat szdraz ~mutatéujjunkkal befogjuk, kiviilr6l a szardra tapadt
folyadékcseppeket szlirOpapirral letoroljiik, végét az edény faldhoz érintjiik és a
folyadék meniszkuszat jelre éllitjuk. A leolvasdsi (parallaxis) hiba csokkentése
érdekében a pipettdt gy tartjuk, hogy jele szemiinkkel egy magassdgban legyen.
Kitiritésnél a fliggblegesen tartott pipetta csicsat a kb. 45 fokos szdgben
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megdontott pohdr szdraz faldhoz érintjiik, és a benne 1évd folyadékot hagyjuk
szabadon kifolyni. 15 masodpercnyi utdnfolydst varunk dgy, hogy a pipetta csicsa
tovdbbra is az edény faldhoz érjen. A pipetta csicsdban maradt folyadékot nem
szabad kiftjni!

Pontosabbak a kétjelti pipettdk. Ezek kiiiritésénél a fentiekhez hasonléan
jarunk el, de amint a folyadéknivé az alsé korkoros jel felett mintegy 5 mm-t
elérte, mutatéujjunkat ismét rdszoritjuk a pipetta nyildsara, megvarjuk a 15
mdasodpercnyi utdnfolydst, majd ezutdn allitjuk a folyadéknivo "alsé" meniszkuszat
a korkoros jel sikjara.

A Dbiiretta: tetszés szerinti folyadéktérfogatok mérésére alkalmas,
beosztdssal és csappal elldtott tivegcs6. A biirettdkat hosszuk alsé harmadédnal
allvanyba fogva fliggbleges helyzetben rogzitjilk. A biiretta csiszolatos csapjdt,
amelyet tisztitds utdn szdrazra toroltiink, csapzsirral vagy vazelinnel vékonyan
bekenjiik. A jol zsirozott csaptest 4tldtszo és a csap furata zsirmentes. A biirettat 4-
5 mm-rel a 0-jel f6lé toltjiik és a csap Gvatos nyitdsaval a térfogatskala O-pontjara
allitjuk a folyadéknivot (4tlatszé folyadék esetén az "alsé" meniszkuszt, sotét
mérdoldatndl a "fels6" meniszkuszt). A leolvasas eldtt a biiretta csapjan fliggd
cseppet az edény felemelésével - az edény faldhoz érintve - mindig levessziik.
Ugyeljiink arra, hogy levegébuborék ne maradjon a csapban ill. a biiretta szdraban.
A biiretta hasznélatakor a leolvasds pontossdgédra is iigyeljiink. Az osztdsnak
megfeleld térfogatot kozvetlen leolvasdssal, a koztiértékeket becsléssel allapitjuk
meg. A biirettat kb. 10 cm®/perc sebességgel iiritjiik ki, igy az utdnfolyasbél eredd
hibédkat kikiiszoboljiik, illetve alland6 értéken tartjuk. A csap elzdrdsa utdn, kb. 30
madsodperc elteltével, olvassuk le a folyadéknivo all4sat.

A leolvasds parallaxis hibdjat itt is elkeriilhetjiik, ha szemiink azonos
magassiagban van a folyadéknivéval. Az un. Schellbach-biirettit (hatsé, tejiiveggel
bevont oldaldnak kdzepén sotétkék csik van) konnyebb leolvasni, mert a folyadék
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"alsé" meniszkuszdnal a kék csikot elvékonyodva l4tjuk.

A térfogatmérd eszkozok hitelesitése

A hallgatok a gyakorlat sordn hiteles, tn. A jelii térfogatmérd eszkozoket
(pipettdt, biirettit és mérélombikot) haszndlnak, amelyek térfogata 0,01 cm’
pontossdggal ismert. Ezeket hitelesiteni (kalibrdlni) nem kell. A gyakorlatban
azonban még taldlkozhatunk Un. B-jelli térfogatmérd eszkdzokkel, melyeken csak a
névleges térfogatuk van feltiintetve. A mennyiségi meghatirozasok pontossaganak
biztositdsa érdekében ezek tényleges térfogatit, meg kell dllapitani. A névleges és
tényleges térfogat kozotti kiilonbség a térfogatmérd eszkoz korrekciods értéke.

A hitelesités a térfogatmérésnél nagyobb pontossigi tomegméréssel
torténik, centigramm érzékenységii digitlis tiramérleg segitségével. Megmérjiik
az eszkozbe toltott vagy abbdl kifolyt, ismert (f) homérsékletii desztillalt viz
tomegét. Az atlagos kornyezeti hémérsékletre (20 °C-ra) vonatkoztatott pontos
térfogat a kdvetkezd mdédon szdmithaté ki:



Vz():Kt[m

ahol Vy - a pontos térfogat cm’-ben, 20 °C-on
m - a térfogathoz tartozé viztomeg, g-ban,
K, - a kalibraciés tényezd, amely a hitelesitéshez haszndlt viz

stirtiségét, a mért tomegnek a 1égiires térrel valé redukcidjat és az tiveg hdtagulasi
egyiitthat6jat egyesiti egyetlen dlland6ban.

A vizzel torténd hitelesitésnél haszndlatos K, kalibracids tényezd értékei
kiilonbdz6 hémérsékleten:

Homérséklet K Homérséklet K,
19,0 1,0026 24,0 1,0036
19,5 1,0027 24,5 1,0038
20,0 1,0028 25,0 1,0039
20,5 1,0029 25,5 1,0040
21,0 1,0030 26,0 1,0041
21,5 1,0031 26,5 1,0042
22,0 1,0032 27,0 1,0043
22,5 1,0033 27,5 1,0045
23,0 1,0034 28,0 1,0046
23,5 1,0035 29,0 1,0049

A kiszamitott térfogatot 0,01 cm’-re kerekitve adjuk meg.

A méroélombikot betoltésre kalibraljuk, azaz a betdlthetd folyadék pontos
térfogatat kell ismerni, ezért csak szdraz eszkoz hitelesithetd.

A kovetkezOképpen jarunk el:

A tiszta, szdraz mérSlombikot (névleges térfogata 100 cm’) dugéjaval
egyiitt a digitdlis tdramérleg serpenydjére helyezziik és feljegyezziik a tomegét
centigramm pontossidggal. Ezutdn a mér6lombikot jelig toltjilk ismert
hémérsékleti desztilldlt vizzel, gondosan iigyelve arra, hogy a jel feletti részen
vizcseppek ne maradjanak (sziikség esetén sziir6papircsikkal tavolitjuk el azokat).
A mérbélombikot dugéjaval lezarjuk és visszahelyezve a serpenydre tomegét Ujra
megmérjik. A két mérés kiillonbsége megadja a lombikban 1évd viz tomegét. A
kalibralds miiveletét haromszor megismételjiik, a pontos térfogatokat kiszamitjuk
és kozépértékiiket képezziik, ha a legnagyobb és a legkisebb érték kozott az eltérés
0,05 cm’-nél nem nagyobb.

A biirettat és a pipettat kifolyasra kalibraljuk, ezért itt nem sziikséges
szdraz eszkozt hasznalni. A 10 cm’-es pipetta és a 12 cm’-es biiretta hitelesitésekor
a pipettabdl kifolyt ill. a biirettdbél cm’-enként (mindig a O-ponttdl) leengedett
folyadékrészletek tomegét csiszolt feddvel ellatott bemérdedényben (vagy csiszolt
dugés Erlenmeyer-lombikban) mérjiikk le (max. 0,05 g eltérés fogadhat6 el). A




megfeleld térfogatokat kiszdmitjuk. A biiretta korrekcids értékeit a névleges
térfogat fiiggvényében milliméterpapiron dbrazoljuk.

1.3. A térfogatos analizis: titrimetria

A térfogatos analizis sordn addig adagolunk ismert hatéértékii un.
mérdoldatot a vizsgidlandé anyag oldatdhoz, mig a hatdanyagtartalom éppen
maradéktalanul 4talakul. Ez a mivelet a titrdlds. A titrdlds végpontjdig
(ekvivalencia- vagy egyenértékpontig) elhaszndlt mérdoldat térfogatiabdl
kovetkeztetiink a meghatarozandé alkotérész mennyiségére. A titralds végpontja
szinvaltozas alapjan vizudlisan, vagy miiszeres mddszerrel érzékelhetd.

A titrimetridt a meghatdrozas alapjat képezd reakcidk tipusa, ezen beliil a
felhaszndlt mérdoldat hatéanyaga szerint osztjuk fel (csapadékos titraldsok, acidi-
alkalimetria vagy neutralizdciés analizis, komplexometria, redoxititralas
(permanganometria, bromatometria, cerimetria, kromatometria), jodometria,
reduktometria  (titanometria, aszkorbinometria, stb.)). Az eldirdsoknak
megfelelden, gondosan elvégzett mérésekkel altaldban 0,1 %-os pontossag érhetd
el.

A méréoldatok koncentriciGjat az analitikdban mol/dm’-ben fejezziik ki.
Az igy megadott koncentraciét molaritdsnak (M) is nevezziik. 1 mdlos az az oldat
amelynek 1 dm’-re 1 mol oldott anyagot tartalmaz.

Az gyakorlatok leirdsdndl a mérések soran haszndlt segédoldatok
koncentréiciéja sok esetben g/dm’-ben (tomegkoncentricid) vagy tomény savak és
ldgok esetén tomegszazalékban %(m/m) van megadva.

Régebben a mérdoldatok koncentrici6éjat normalitdsban (N) fejezték ki
(régebbi kiadast konyvekben még taldlkozhat vele a hallgat6). 1 normal az az
oldat, amelynek 1 dm’-rében grammegyenértéktomegnyi (E,) anyag van oldva. Az
egyenértéktomeget a meghatirozds szempontjabol dontdé reakcid hatdrozza meg.
Példaul:

5 Fe?* + MnO, + 8 H" = 5 Fe** + Mn®" + 4 H,0 E.(Fe) = A(Fe)
Br, + As** =2 Br + As™* E.(As) = A(As)/2
Cr,O  +14H +6e =2Cr’* +7 H,0 E.(K,Cr,0,7)=M,(K,Cr,0,)/6

Egy anyag egyenértéktomege valtozé lehet aszerint, hogy milyen reakcidban vesz
részt.

Méréoldatok készitése és hatoértékiik megdllapitdsa

A mérboldatok koncentracidjat a lehetd legnagyobb pontossdggal kell
ismerniink. Mérdoldatot ismert mennyiségli hatéanyag pontos bemérésével



készithetiink, vagy a kozelitd pontossaggal késziilt mérdoldat hatoértékét
ut6lagosan allapitjuk meg.

Pontos beméréssel készithetd a mérdoldat, ha alapanyagunk kelld
tisztasdgu, pontosan ismert Osszetételll és mérés vagy tarolas kdzben nem bomlik.
A mérdoldat készitéséhez hasznalt alapanyag molekulatomegének ismeretében
kiszamitjuk, hogy a kivdnt molaritdsu oldat elkészitéséhez mennyi anyag
sziikséges. Ezt a mennyiséget + 5 % eltérést megengedve, de analitikai
pontossdggal bemérjiik egy f6zOpohdrba (lasd 1.1. fejezet), a bemért tdmeg pontos
értékét a jegyzOkonyvbe feljegyezziik A mérélombikba egy tolcsért helyeziink el
ugy, hogy a lombik nyaka és a tolcsér szdara kozott a légmozgasnak utat
biztositunk. Egyittal gondoskodunk a lombik vagy a tolcsér rogzitésérdl is (pl.
szir6allvany). Az anyagunkat kevés desztillalt vizben oldjuk és a pohar csapzsirral
bekent részén a lombikba Ontjiik az tivegbot segitségével. A poharat, az livegbotot,
a tolcsért, végiil a tolcsér kiemelésekor annak szdrat is desztillalt vizzel gondosan
4toblitjiik, a lombikot jelig toltjiik és jol Gsszerdzzuk. A méréoldat 10-20 cm’-es
részleteivel kioblitjiikk a tiszta, jol zard (err6l még a mérdoldat betdltése elott
gy6zddjiink meg) taroléedényt, ezutdn toltjilkk at a mérdoldatot. Az oldat pontos
koncentraciéjat mol/dm’-ben kifejezve, szamitdssal hatirozzuk meg. Az iiveget
felcimkézziik, rairjuk a mérdoldat nevét, pontos koncentricidjat, készitésének
idépontjat és a készitdjének nevét.

Kozelito pontossagii beméréssel készitiink mérdoldatot, ha az elézbleg
ismertetett feltételek nem teljesiilnek. A mérdoldat koncentréciéjat ilyenkor utdlag
allapitjuk meg. A hatéérték pontos megallapitasa kétféle mddon torténhet:

- szilard anyag segitségével,

- segédmérdoldattal.

Az els6 esetben jol mérhetd, ismert Osszetételli szildrd anyag (az udn.
faktoralapanyag) pontosan bemért mennyiségét kozvetleniil titrdljuk a
mérdoldattal. A lejatszod6 reakcid sztochiometridjdnak ismeretében eldzetesen
kiszamitjuk hdny grammot kell bemérni ahhoz, hogy az oldatunkbdl az optimélis
mennyiség fogyjon (pl. 10 cm’-es biiretta esetén kb. 8-9 cm’). A megfeleld
mennyiséget, = 10 % eltérést megengedve, de analitikai pontossdggal titrdl6
lombikba mérjiik, kevés vizben oldjuk €s az eldirdsnak megfelelden elvégezziik a
titrdlast. Egy dltaldnosan felirt reakcié esetén:

aA +bB — cC+dD

ahol A a mérdoldatot, B pedig a szildrd anyagot jelzi, az egyenértékponban igaz a
kovetkezd Osszefiiggés:




ahol

-Ca - mérdoldatkoncentracié (mol/dm®)

-V, - mérdoldatfogyds (dm’)

-Mp - abemért anyag méltomege (g/mol)

-m - a bemért anyag tomege (g)

Az 6sszefiiggésbdl a mérdoldat pontos koncentracidja cu kiszdmithato.

Legaldbb harom parhuzamos mérést kell végeziink.

Az egyes bemérésekre kapott mérdoldat-fogydsokbdl szamolt értékek
kozott 0,3 % relativ eltérés lehet, ezek kozépértékét fogadjuk el helyes értéknek.
Ennél nagyobb eltérésnél még legaldbb egy tjabb mérést végziink. A pontos
koncentraciét négy értékes szamjegyre kerekitetten adjuk meg.

A hatéérték megdllapitdsinak masik moédja az, hogy ismert, pontos
koncentraciéji mérdoldat un. segédmérdoldat gondosan kimért részleteit titraljuk a
bedllitand6 mérdoldattal. A parhuzamos titrdlasok koziil azoknak a mérdoldat-
fogyéasoknak (legalabb haromnak) a kozépértékét fogadhatjuk el a helyes értéknek,
amelyek relativ eltérése 0,3 %-nal nem nagyobb.

A fenti daltaldnos reakcié alapjan a végpontban érvényes az aldbbi
egyenldség:

b-c,V,=acyV,

ahol  aés b sztdchiometrikus egyiitthatok,

B jeldli a segédmérdoldat,

A pedig a meghatdrozand6 oldat térfogatat és koncentraciojat.

Fontos tudni, hogy haszndlat elétt a mérdoldatot mindig jol Osszerdzzuk,
szdraz f6zOpohdrba ontiink ki beldle a biiretta feltoltéséhez vagy a pipettdzashoz és
a fel nem hasznalt részt nem Ontjiik vissza a tarol6edénybe.

A titrdldsok kivitelezése

A megfelelden elokészitett vagy ampulldzott vizsgdlandé anyag oldatat
tolcséren 4t desztilldlt vizzel mennyiségileg (4ltaldban 100,00 cm’-es)
mérélombikba mossuk 4t, majd jelig kiegészitjiik. Az igy késziilt torzsoldatot
alaposan homogenizaljuk. A torzsoldatbdl pipettdval pontosan mért ardnyos (un.
alikvot) részleteket vesziink ki (t6bbnyire 100 cm3—es) titrdlé6 lombikokba. Az
eléirdsnak megfelelden higitjuk, hozzdadjuk a sziikséges segédanyagokat,
indikatort, stb. Minimdlisan 3 mintarészletet készitiink eld. A biirettat alaposan
atoblitjik a mérbéoldat kis részleteivel majd feltoltjiik azzal, dgy, hogy a
meniszkusz legmélyebb pontjat a O jelre allitjuk. A titrdlas sordn egyik keziinkkel
szabdlyozzuk a biiretta csapjit, masik keziinkkel a titrdl6 lombikot mozgatjuk,
hogy a becsepegd mérdoldat folyamatosan elegyedjék a vizsgdlandé oldattal.

Az elsO titrdlds csak tdjékozddas a végpont helyérdl, a bekovetkezd
szinvaltozdsrdl, stb. A kovetkezd titrdldsnédl a végpont eldtt lassan, cseppenként



adagoljuk a mérdoldatot. A titrdlds végén kb. 30 masodperc utanfolydsi id§ utdn
olvassuk le a biirettat. A kipipettdzott részletekre kapott fogydsok kozépértéke
képezi a szamitas alapjat.

A titrdlds eredményének kiszamitdsa

A titrdldsi eredmények kiszdmitisa az analizis alapjdul szolgdl6
reakcidegyenlet figyelembevételével torténik. EzErt a szdmitds sordn az elsd 1épés
mindig a reakcidegyenlet felirdsa! Az aA + bB — cC + dD altalanos
reakcidegyenletet alapul véve igaz az, hogy, ha A a titrdladsndl hasznalt mérdoldat,
B pedig a meghatdrozand6 anyag, akkor a titrdlds végpontjdban: b ny = a ng, ahol n
a megfeleld anyagok moéljainak szamat jeloli. Ennek alapjén, valamint a mérdoldat
koncentracidja (ca) és a mérboldatfogyds (Vi) ismeretében eldszor kiszamitjuk,
hogy a pipettaval mért térfogatban (V,) mennyi a vizsgiland6 anyag mennyisége
(molban).

b-c,-V,
Ng=—"-
a

Ezutdn kiszamitjuk a torzsoldatban (V)) a vizsgdlandé anyag moljainak szamat,
majd ezt megszorozva az anyag molekulatomegével (Mg) megkapjuk az
analizishez bemért vagy az ampulldba zirt teljes anyag mennyiségét, melyet
leggyakrabban mg-ban adunk meg:

Az anyagtartalmat 0,1 mg pontossiggal adjuk meg. Ennek alapjan
kiszdmithatjuk a torzsoldat koncentrici6jat is (pl. mol/dm’-ben) vagy, por alaki
minta esetében, az Osszetételt tomegszdzalékban.

Visszaméréses modszer vagy visszatitrdlds

Bizonyos meghatdrozdsokndl csak dgy jarhatunk el, hogy a mérdoldattal
nem titrdlunk, hanem ismert mennyiségben feleslegben adjuk a meghatdrozandé
anyag alikvot részletéhez (pl. konnyen ill6 anyagok meghatdrozdsa esetén) és a
mérdoldat feleslegét mérjiik vissza un. segédmérdoldattal. A titrdlds eredményének
kiszamitdsandl ebben az esetben két reakcidegyenletet kell figyelembe venniink:
(1) a méréoldat és a meghatdrozandé anyag kozott lejatszédé reakcid, (2) a
mérdoldat feleslege és a segédmérdoldat kozott lejatszodd reakcid. A szamitds
sordn a segédmérdoldat fogydsanak és koncentracidjanak ismeretében a masodik
reakciobdl kiszdmitjuk a mérdoldat feleslegét (molban) és ezt kivonva a mintdhoz
hozzdadott mérdoldat dsszmdlszamabdl, megkapjuk a meghatdrozandd anyaggal
reakcidoba 1épett mérdoldat mdljainak szamat. Ezt felhaszndlva, az (1)
reakcidegyenlet alapjan kiszdmoljuk a meghatidrozand6 anyag méljainak szamat a
pipetta térfogatdban, majd a torzsoldatban. Az 1igy kapott mennyiséget
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megszorozva a meghatdrozandé anyag molekulatomegével, megkapjuk az
ampullaba levd teljes anyagmennyiséget mg-ban.

1.4. A jegyzokonyv vezetése és egyéb kovetelmények

A laboratériumi gyakorlatra a hallgaté koteles felkésziilni a soron
kovetkez6 analizis anyagabdl és ismernie kell a miiveletek kivitelezésének maédjat.
Az eredményes munka feltételeihez hozzatartozik a jegyzOkonyv szakszerli
vezetése, a rendelkezésre allo 1do ésszerll beosztasa, a felszerelés €s munkaasztal
tisztantartdsa, a laboratériumi rend valamint a tiz- és balesetvédelmi szabdlyok
betartdsa.

A végzett munka legfontosabb adatait jegyzOkonyvben rogzitjiik.
Baloldalra célszerli a datum, a gyakorlat cime, a kiadott ismeretlen szdma
(ampullaszdm) és az analizis menetének rovid lefrdsa utdn, felirni a meghatarozas
alapjat képezd reakcidegyenletet, még a gyakorlat megkezdése elétt. Ide keriil az
eredmény kiszdmoldsdhoz sziikséges egyéb adat is, mint a mérdoldat pontos
koncentrici6ja, a torzsoldat és az analizalt részletek térfogata. A jobb oldalra
célszerli a tényleges kisérleti eredményeket és megfigyeléseket feltiintetni. Ha a
meghatdrozas sordn valamelyik adatot nem hasznéljuk fel egy vonallal athizzuk és
ennek rovid magyarazatat melléirjuk. Kijeloljiik a szdmolds menetét és kiszamitjuk
a meghatdrozand6 anyag mennyiségét.

A gyakorlatvezetd rendelkezése szerint a jegyzOkOnyvet —mads
elrendezésben is meg lehet irni, de az minden esetben legyen konnyen attekinthetd,
és a végeredmény kiemelve.
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2. GRAVIMETRIA

A tomegszerinti analizis sordn a meghatdrozand6 komponenst kis
oldhatésagi, jol definidlt (sztochiometrikus) Osszetételli, vagy hokezeléssel azza
alakithat6 csapadék formdjaban levalasztjuk. A csapadékot sziiréssel elkiilonitjiik a
tobbi komponenstdl, mossuk, szaritdssal vagy izzitdssal tomegalland6va tessziik és
tomegébdl szamitjuk ki a meghatdrozandé alkotérész mennyiségét.

A gravimetridsan meghatirozhat6 csapadék:

- kis oldhatésédgu, igy kvantitativen levalik;

- jOl szlirhetd;

- a ra tapado6 szennyezddés vagy kisérd komponens kimoshat6 anélkiil, hogy akar
csak a kis része is oldddna;

- szaritassal vagy izzitdssal tomegdllandéva tehetd és tomegéllandé alakja
sztochiometrikus dsszetételil.

A tomegszerinti analizis miiveletei

A csapadék levdlasztdsa: a hig oldatbol valé levélasztds mddszerét
alkalmazzuk. A meghatdrozandé anyagbdl készitett torzsoldat alikvot részletét
magas f6zOpoharba pipettazzuk és desztillalt vizzel higitjuk. A lecsapast altalaban
kis tultelitettség mellett végezziik, ezért a reagenst keverés kozben, cseppenként
adjuk a forr6 oldathoz kis feleslegben. A levélasztand6 csapadék tulajdonségaitél
fliggben ettdl eltérhet az eljards (lasd pl. a szulfdtionok meghatarozasa). Ha
helyesen végezziik el a levalasztdst, akkor a forrds megsziinte utdn azonnal
iilepedd, gyorsan sziirddd csapadékot kapunk. A csapadékos oldatot legaldbb egy
éjjelen 4t oraiiveggel lefedve allni hagyjuk. A csapadékos oldat lassu hiilésével
eldsegitjiik a csapadék atkristalyosoddsdt és a csapadékrészecskék novekedését.

A csapadék sziirése és mosdsa: A csapadékot sziiréssel valasztjuk el az
anyaligtél, és a szlrére gyiijtott csapadékot mosdssal szabaditjuk meg a
tomegnovekedést okozé szennyezd anyagoktol.

A csapadék tulajdonsagai és tovédbbi kezelése hatdrozza meg, hogy a sziirés
szlirOpapiron vagy liveg szlir6tégelyeken torténik-e.

Papiron sziriink, ha a csapadékot izzitani kell. Csapadék
szemcseméretének  megfeleld  porusatmérdjli,  hamumentes  sziir6papirt
megnedvesitve a jénai iivegtolcsér faldhoz simitjuk (Iégbuborékmentesen), dgy,
hogy a széle kb. 1 cm-rel lejjebb legyen a tlcsér pereménél. Az igy elOkészitett
szlir6t szlir6allvanyra helyezziik. A sziirlet felfogasara tiszta poharat helyeziink a
tolcsér ald ugy, hogy a szlir6 szdra a pohar faldhoz érjen. Ezzel noveljiik az
Osszefiiggd folyadékoszlop hosszdt, €és megeldzzik a leszlirt folyadék
kifreccsenését.

A sziirés eldtt a csapadékos oldatot fedd odraiiveg alsé oldaldra freccsent
csapadéknyomokat kevés desztilldlt vizzel a pohdrba mossuk. A pohdr szélét a
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kiontdvel szemben, kiviilrl leheletfinoman 3-4 cm hosszan, a pohdr pereméig
érden (a peremét nem) bezsirozzuk, hogy a folyadék kiontéskor ne folyjon végig az
edény faldn. El6szor mindig az oldat tisztdjat ontsiik a szlir6papir oldaldra (sosem
a cstcsdra), 2-3 cm hosszd gumicsd darabkaval elldtott iivegbottal irdnyitva azt. A
szlirére ontott folyadék felszine legaldbb 5 mm-el maradjon a szlird pereme alatt.
A folyadék tisztdjat addig ontjiik le, mig a csapadékos folyadék térfogata annyira
lecsokken, hogy az iivegbottal felkavarva egy részletben a sziirére dnthetd. Ez el6tt
célszerli a szlirlet felfogdsara szolgal6é poharat egy masik, tiszta pohdrral kicserélni,
mert ha a csapadék egy része datmegy a szlirbn, nem kell az egész
folyadékmennyiséget ujra sziirni. Az edényben maradt csapadékot az sziirlet
felhasznaldsdval is felvihetjik a sziirére, Igy nem kell tdllépniink az el&irt
mosofolyadék mennyiségét.

Az livegbotot csak a csapadékos pohdrban, vagy a sziird felett lehet tartani.
Mindig a poharat a sziir6 folé emelve vehetjiik ki az iivegbotot a poharbdl.

A mosdéfolyadékot kis részletekbe Ontjiik a pohdrba, innen pedig a szlir6re
(iivegbot segitségével), megvarva, hogy az el6zd részlet teljesen atfolyjon a
szrdn. A mosds akkor tekinthetd befejezettnek, ha az ellendrzésre hasznalt
reakcié negativ (pl. kloridionok kimosdsdt eziistionnal ellendrizziik). A
szlirOpapiron sziirt csapadékot a mosds befejezése utan szikkadni hagyjuk, majd a
tolcsérben a sziirGpapirt dvatosan Osszehajtogatjuk és az eldzetesen izzitott és
lemért izzit6tégelybe helyezziik.

A szliréshez kiillonb6zé pérusatmérdjlii zsugoritott sziirélapot tartalmazd
sziirétégelyeket is haszndlhatunk, ha a csapadékot csak szaritani kell. Ennek
szdmos elénye van a papiron valéd szliréssel szemben. Péld4ul, szivatassal a szlirés
és a mosds idejét jelentdsen csokkenthetjiik, a csapadék kimosdsa tokéletesebb.
Hatranyuk viszont, hogy nem izzithatok és csak koriilményesen tisztithatok. Az
analitikai gyakorlatban legtobbszor a finomabb pérusi, G4-es jelzésii sziirdket
hasznéljuk. A sziir6tégelyt gumiperemes kehelytdlcsérbe (un. tulipanba) helyezziik
és gumidugoéval a szivépalackhoz illesztjiikk. Az iires tégelyek tomegét a sziirés
elott lemérjiik. Szlirésnél a papiron torténd sziirésnél leirtak szerint jarunk el,
tigyelve arra, hogy a moséfolyadék mindig befedje a csapadékot. A moséfolyadék
utolsé részletének leszivatdsa utdn a tégelyt szaritdszekrényben szaritjuk.

A csapadék hokezelése: A csapadék kimosdsa utdn feladatunk a csapadék
alland6 tomegének, ill. dllandd Osszetételének biztositdsa. A tomegallanddsdgot a
csapadék tulajdonsigatdl fiiggden szaritdssal vagy izzitdssal érhetjiik el. Ettdl
fliggden a csapadékot szlirhetjiik szlirOpapiron vagy livegsziirén. Sziirépapiron
szirt csapadékot mindig izzitani kell. Az izzitds porceldn-, kvarc-, vagy
fémtégelyekben torténik, amelyeket el6zdleg ugyanigy izzitunk, mint a
csapadékos tégelyeket. A sziir6papirt a harmas rétegnél fogva hizzuk ki, és még a
tolcsér felett Osszehajtogatjuk. A csomagot tigy helyezziik a tégelybe, hogy a
harmas papirréteg feliil legyen, és Ovatosan a tégelybe nyomjuk. Az
izzitbkemencébe nyitott ajté6 mellett el6bb elhamvasztjuk a sziir6papirt, és csak
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miutdn mar nem ladngol, csukjuk be az ajtét és izzitjuk a csapadékot az eldirt ideig.
Az izzitas befejezése utdn a tégelyeket exszikkatorban hagyjuk lehiilni.

Uvegsziirén ~ sziirt  csapadékot csak  héfokszabdlyozéval — ellatott
széritészekrényben széritunk. A csapadékot 100 °C-on széritjuk, ha kristdlyvizet
tartalmaz és 130 °C-on, ha kristdlyvizet nem tartalmaz. A tiszta szlirétégelyt a
csapadék sziirése eldtt ugyanazon a hdmérsékleten szaritjuk, amelyen a csapadékot
szaritani kivanjuk, majd exszikkatorban lehitjiik és a mérésig ott taroljuk.

A csapadék mérése: A gravimetrias eljarasokndl a csapadék tomegét a
csapadékos és az iires tégely tomegének kiilonbsége adja, ezért elengedhetetlen,
hogy a tégelyeket mindkét esetben ugyanazok a fizikai hatdsok érjék.

- Izzitds vagy széritds utdn a porceldn- vagy sziir6tégelyeket csak tégelyfogdval
vagy csipesszel foghatjuk meg, mindaddig amig analitikai mérlegen nem mértiik le
Oket

- Izzitas utdn a tégelyeket 1-2 percig hiilni hadjuk (legtobbszor a kemenceajtéra
helyezve), majd szaritdanyagot tartalmazé exszikkatorban hagyjuk lehilni (min. 30
percig) mig feliilete a levegdvel egyensilyba keriil. Ez az un. 1égszéaraz allapot. A
szaritoszekrénybdl kivett szlir6tégelyt varakozds nélkiil azonnal az exszikatorba
helyezziik. A nem higroszképos csapadékokat iires (nedvszivd anyag nélkiili)
ekszikatorban is hiithetjiik.

- Az exszikkatorbdl fogéval kivett tégelyeket a mérlegszekrényben (lehetdség
szerint ugyanabban, amelyben az iires tégelyeket mértiik) 4llni hagyjuk néhiny
percig, hogy a kornyezet hdmérsékletét felvegyék. Azutan a tomegmérésnél leirtak
szerint jarunk el.

A sziirdtégelyek tisztitdsa: A csapadékos tégelyekbdl a csapadék f6
tomegét bd vizsugarral eltdvolitjuk, majd 1:1 higitasd salétromsavban fézziik 15
percen at. Ezutdn bd vizzel leoblitjiik és szivatds kozben desztilldlt vizzel is
atmossuk.

Az elemzés eredményének kiszamitdsa

Az elemzéskor legalabb hdrom parhuzamos meghatarozast végziink. A
vizsgdlandé mintdb6l mérdlombikban torzsoldatot készitiink €s analitikai
pontossdggal kivett azonos részletekbdl valasztjuk le a csapadékot. A kapott
csapadéktomegek szamtani kozépértéke a szamitds alapja (csak az 1 %-nél kisebb
eltérést mutaté tomegeket dtlagolhatjuk), A keresett alkotérész mennyiségét mg-
ban vagy tomegszdzalékban adjuk meg.

A csapadék tomegébdl (m), a keresett alkotérész (M;) valamint a mért
vegyiilet (M,,) molekulatomegébdl a sztdchiometriai ardnyok figyelembevételével,
egyszerll aranyossdggal kiszdmithatjuk a lecsapott oldatrészletben (V,) a keresett
anyag mennyiségét. A mérélombik térfogatat (V)) is figyelembe véve szamitjuk ki
a meghatdrozand6 anyag 0sszes mennyiségét.
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2.1. Szulfationok meghatarozasa barium-szulfat alakjaban

A fémszulfatok koziil a barium-szulfat oldédik legkevésbé vizben.
Oldhatésagi szorzata Kg, = 1,1- 10", Asvényi savak jelenlétében oldhatésdga né.
Ennek ellenére s6sav jelenléte sziikséges a levalasztdsdhoz, mert savanyu kozegbol
(pH = 1) megfeleld szemcseméretii, jol szlirhetd barium-szulfét kristalyok valnak
ki. A levalasztast forr6 oldatbdl végezziik, mert a szobahdmérsékleten képzddd
kicsiny kristdlyok konnyen dtmennek a sziir6n.

A mobdszer elvileg rendkiviil egyszeri, a gyakorlatban anndl tobb
hibalehetéség addédik, a vizsgdlandé minta Osszetételétdl és a levélasztas
koriilményeitdl fiiggéen. A hibdk oka az, hogy a bdarium-szulfit konnyen
szennyezOdik a jelenlévd kiilonboz6 anyagokkal. A zavaré ionok hatdsanak
kikiiszobolésére szamos eljaras ismeretes.

A leggyakoribb az alkdli-szulfatok vagy az (NH,4),SO, koprecipiticidja a
lecsapdszer lassu adagoldsakor. Ez negativ hibit okoz mert az eldbbi kisebb
tomegli mint a BaSO,, az ammoénium-szulfat pedig izzitdskor el is tdvozik a
csapadékbol. Ezt a hibat kikiiszobolhetjiik, ha a BaCl,-oldatot gyorsan ontjiik a
szulfat-oldathoz.

BaSO4: M, = 233,40
S0,%: M, = 96,06

Sziikséges anyagok

1 mol/dm’ sésavoldat
50 g/dm’ barium-klorid-oldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 20,00 cm’ részletét 10 cm® 1 mélos sésavval megsavanyitjuk
és desztillalt vizzel 100 cm’ térfogatra higitjuk. A forrasig melegitett oldathoz
4lland6 kevergetés kozben, szintén forrdsig melegitett 15 cm® 5 %-os barium-
klorid-oldatot ontiink egyszerre. A levalasztdsnal haszndlt tivegbotot kevés forrd
desztillalt vizzel ledblitjiilk. A reakcidelegyet oraliveggel lefedve egy éjjelen at
allni hagyjuk.

A csapadékot a legkisebb pérusméretli szlirpapiron sziirjik és forrd
desztillalt viz részletekkel (5-6) mossuk. A sziirlet kloridion-mentességét eziist-
nitrat-oldattal ellendrizziik gy, hogy az iivegsziird végérél egy csepp oldatot
Oraiivegre tesziink és egy csepp AgNO; oldatot adunk hozza. Ha latszik a
képzddott AgCl (fekete alapot haszndljunk), a mosdst meg kell ismételni. A
kimosott csapadékot 1/2 6ran 4t szikkadni hagyjuk, majd a szlirGpapirt évatosan
Osszehajtogatva porcelantégelybe tessziik. A kemence nyitott ajtaja mellett a papirt
elhamvasztjuk és 1 6ran at 600 °C-on, csukott ajté mellett izzitjuk.
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Meghatdrozando a vizsgélatra kapott oldat szulfition-tartalma mg-ban.

2.3. Bariumion meghatarozasa BaCrQ, alakjaban

A barium-kromat oldhatdsagi szorzata Kg, = 2,3- 107°, Gyengén ecetsavas
kozegben a csapadék kvantitativen levdlaszthatd. A moddszer igen pontos
eredményeket ad, idegen ionok kevésbé zavarjak, mint a barium-szulfat alakban
torténd barium meghatarozast.

BaCrO4: Mr = 253,33
Ba: A, =137,34

Sziikséges anyagok:

1 mol/dm’ ecetsav
100 g/dm’ kalium-kromat-oldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 20,00 cm® részletét desztillalt vizzel 100 cm’-re higitjuk, és 10
cm’ 1 mélos ecetsavval savanyitjuk. Az oldatot forrdsig melegitjiik és forrds
kozben cseppenként 10 cm® kalium-kromét-oldatot adagolunk hozza. A csapadékos
elegyet még 1-2 percig forrdsban tartjuk. Oraiiveggel lefedve egy éjszakan 4t allni
hagyjuk, majd a csapadékot G4-es sziirén sziirjiik, 50 cm’ hideg vizzel mossuk,
végiil 130 °C-on 2 6rén at szaritjuk.

Meghatdrozando a vizsgélatra kapott oldat bariumion-tartalma mg-ban.

2.4. Kalciumion meghatarozasa CaC,04 H,O alakjaban

Ammoénium-oxalat hatdsara kalciumionokat tartalmazé forré oldatbél jol
sziirhetd és moshatd kalcium-oxaldt-monohidrat csapadék valik le, melynek
vizoldhatésaga kicsiny (Ks, = 2,6- 10'9), 20° C-on 100 ml vizben 0,7 mg oldédik.

Hig ecetsavas kozegben (pH = 3) a kalcium kvantitativen levalik, ezért az
eljards alkalmas a kalciumionnak magnéziumiontdl valé elvdlasztiasidra is. A
csapadék semleges vagy ammonids hideg oldatbdl rendkiviil finom eloszldsban
vélik le, ezért sziirése gyakorlatilag lehetetlen.

CaC204- HzoZ Mr = 146,11
Ca: A, =40,08
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Sziikséges anyagok

a. It. ammonium-klorid
1 mol/dm’ ecetsav
25 g/dm® amménium-oxaldt-oldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 20,00 cm’ részletét desztillalt vizzel 100 cm’-re higitjuk, 3 g
amménium-kloridot és 10 cm’ 1 mélos ecetsavat adunk hozza.

A forrisig melegitett oldathoz osztott pipettdval cseppenként 20 cm’
ammoénium-oxaldt-oldatot adunk. A csapadékos oldatot ezutdn még 1-2 percig
forrasban tartjuk. Oraiiveggel lefedve egy éjszakan 4t allni hagyjuk, majd a
csapadékot G4-es sziirére gyijtjiik, 50 cm’ hideg vizzel mossuk és 3 éran 4t 100
°C-on szdritjuk.

Meghatdrozando a vizsgiland6 oldat kalciumiontartalma mg-ban.
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3. CSAPADEKOS TITRALASOK

A csapadékos titrdldsoknal olyan mérdoldattal titrdlunk, amely a
meghatdrozandé iont rosszul oldédé csapadék alakjdban levilasztja.
Meérooldatként a leggyakrabban eziistnitrdtot hasznalunk, ekkor argentometridrél
beszélink. A moédszer halogenidionok és pszeudohalogenidek meghatdrozasara
alkalmas. A csapadék teljes levalasztasdhoz sziikséges mérdoldat mennyiségének
megallapitdsa, azaz a végpont észlelése tobbféle moédon torténik. Kozvetlen
titrdldsokndl kromdationnal (Mohr-féle végpontjelzés) vagy un. adszorpcids
indikatorokkal torténhet.

A kromdtion az eziistionnal vordsbarna szinli eziist-kromat-csapadékot
képez. Mivel az eziist-kroméat oldhatésdga nagyobb mint az eziist-halogenideké, a
titrdl4s sordn elébb a halogenidcsapadék valik le, majd a mérdoldat feleslegének
hatdsara indul meg az eziist-kroméat csapadék képzddése, melynek vorosbarna szine
jelzi a végpontot. Annak érdekében, hogy az eziist-kromat valéban a végpontban,
vagyis a halogenidion teljes levaldsa utdn képzddjék fontos a kromdtkoncentraci
helyes megvélasztasa, ami az oldhatdsdgi szorzatok ismeretében kiszadmithato.

Az adszopciés indikdtorok olyan festékanyagok, amelyek az eziist-
halogenid-csapadék feliiletére adszorbedlddnak, a végpontot az adszorbedlddott
festék eziistsdjanak szine jelzi.

Visszaméréssel jar6 meghatarozasoknal segédmérdoldatként kalium-
tiociandt- vagy ammonium-tiocianat-oldat szolgdl. Ilyenkor a titralds végpontjanak
jelzése vas(Ill)ionok segitségével torténik. A mérdoldat feleslege ugyanis a
vas(Ill)ionnal intenziv, vérds-barna szini komplexet képez.

e ze s

A mérdoldat kozvetlen beméréssel készithetd analitikailag legtisztabb
mindségli eziist-nitratbol. Ilyen készitmény hidnydban a mérdoldat hat6értékét
analitikai tisztasdgu kalium-klorid segédmérdoldat titraldsdval allapitjuk meg.

0,05 M eziist-nitrat-oldatot 1 moélos oldat higitdsdval vagy 8,5 g eziist-
nitratot lemérve és 1 dm” desztillalt vizben oldva készitiink.

0,05 mol/dm’ koncentraciéji kalium-klorid-segédmérgoldat készitése

A 0,05 mol/dm’ koncentraciji kalium-klorid segédmérdoldatot pontos
beméréssel készitjiikk a faktoralapanyagként kijelolt kalium-kloridbdl: 0,3728 g +
0,05 g-ot bemérink egy kis f6zépohdrba és dtmossuk a 100,00 cm’-es
mérdlombikba. Az oldat pontos koncentraciéjat szamitdssal allapitjuk meg.

AgNO;: M, = 169,87
KCI: M, = 74,56
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Sziikséges anyagok

a. It. eziist-nitrat

a. It. kalium-klorid

fluoreszcein indikator

100 g/dm3 dextrin-oldat (forrd vizben oldva és szlrve)

0,05 mol/dm’ koncentracigja eziist-nitrat-oldat pontos

s se s

A kalium-klorid segédmérdoldat 10,00 cm® részletét desztilldlt vizzel 25
cm’-re kiegészitjiik, hozzdadunk 3 csepp fluoreszcein indikdtort és 3 csepp dextrin-
oldatot, hogy a csapadék koaguldldsat megakadalyozzuk. Az oldatot csak enyhe
mozgatassal keverjiilk és addig titrdljuk az eziist-nitrat-mérdoldattal, mig a
zbldessarga csapadékos folyadék szine rézsaszintire véltozik.

e ze s

A mérdoldatot analitikai tisztasagi kalium-tiocianat olddsdval készitjiik.
Hato6értékét eziist-nitrat-mérdoldat Volhard szerinti titrdldsdval allapitjuk meg.
0,05 mdlos mérdoldatot 5,0 g, tiramérlegen mért kalium-tiocianat 1 dm® vizben
valé oldasaval készitiink.

KSCN: M, =97,18
Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm’ eziist-nitrat-méréoldat

a. It. kalium-tiocianat

100 g/dm’ salétromsav-oldat

100 g/dm3 vas(III)-nitrat-indikatoroldat

A meghatdrozds menete

10,00 cm’ 0,05 mol/dm’ koncentriciéji eziist-nitrdt-oldathoz 20 cm’
desztillalt vizet és 3 cm® kiforralt és lehtitott salétromsavat adunk. Indikatornak 0,5
cm’® vas(Ill)-nitrdtot haszndlunk és az oldatot alland6 rizogatds kozben addig
titrdljuk a kalium-tiocianat-mérdoldattal, mig a vas(Ill)-tiociandt halvany
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vorosbarna szine megjelenik. A végpont kozelében erdteljes rdzogatds kozben,
cseppenként titralunk.
3.1. Kloridionok meghatarozasa Mohr szerint

A kloridionok semleges kozegben kozvetleniil titralhatok eziist-nitrat-
mérdoldattal, a végpont jelzésére kilium-kromdtot haszndlunk. A titrdlds sordn
eldszor eziist-klorid csapadék valik le, majd a mérdoldat feleslegbe keriilésével
vordsbarna szinii eziist-kromdt- csapadék jelenik meg.

Cl: A, =3545

Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm® eziist-nitrat-méréoldat
50 g/dm’ kalium-kromat-indikatoroldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm® részletéhez 20 cm’ desztilldlt vizet és 0,5 cm’
kalium-kromat indikétort adunk. Ezt a z6ldesséarga csapadékos oldatot eziist-nitrat-
mérdoldattal addig titrdljuk (4lland6 razogatds kozben), mig barnds

szindrnyalatuva valik.

Meghatdrozando az ismeretlen minta kloridiontartalma mg-ban.

3.2. Bromidionok meghatarozasa Fajans szerint

A bromidionok argentometrids mérésénél a végpont jelzésére gyengén
ecetsavas kdzegben az eozin adszorpcids indikétor alkalmazhaté.

Br: A, =7991

Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm?® eziist-nitrat-mérboldat
50 g/dm’ ecetsavoldat

eozin indikator

A meghatdrozds menete
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A torzsoldat 10,00 cm’® részletéhez 20 cm’® desztilldlt vizet, 2 cm® ecetsavat
és 2 csepp eozin indikdtort adunk. A rézsaszinli csapadékos oldatot eziist-nitrat-
mérdoldatunkkal addig titrdljuk, mig az eziist-bromid csapadék vordsesibolya
(mdlna) szintre valtozik és koagulal.

Meghatdrozando a kiadott oldat bromidiontartalma.

3.3. Bromidionok meghatarozasa Volhard szerint

A bromidionokat tartalmaz6 salétromsavas oldathoz pontosan ismert, f616s
mennyiségben eziist-nitrat-mérdoldatot adva, az eziist-bromid kvantitativen levalik.
Az eziistionok feleslege tiociandt-mérdoldattal Fe(Ill)ionok jelenlétében
visszamérhetd.

Br: A, =79,91
Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm” eziist-nitrat-méréoldat

0,05 mol/dm® kélium-tiocianat-méréoldat
100 g/dm’ salétromsav

100 g/dm3 vas(III)-nitrat-indikatoroldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’® részletéhez 10 cm® kiforralt salétromsavat és 20,00
cm’  eziist-nitrit-méroldatot adunk. Indikitornak 0,5 cm’ vas(III)-nitratot
alkalmazva az elegyet ers rizogatis kozben 0,05 mol/dm’ koncentraciéji
tiociandt-mérdoldattal titrdljuk, mig a fehér csapadékos oldat tisztdjdban a vas-
tiocianét vorosbarna szine halvidnyan megjelenik.

Meghatdrozando  az  ismeretlen  oldatb6l  készitett  torzsoldat
bromidiontartalma mg-ban.
3.4. Savanyusagtartosité fiiszerkeverék kloridiontartalmanak meghatarozasa
ElO6készitd miiveletekkel a nétrium-kloridot a fiiszerektdl kvantitativen
elkiilonitjiilk, majd argentometridsan Volhard szerinti visszaméréses moddszerrel
mérjiik.

Cl: M, =3545
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Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm” eziist-nitrat-méréoldat

0,05 mol/dm® kélium-tiocianat-méréoldat
100 g/dm’ salétromsav-oldat
vas(III)-nitrat-indikator-oldat

A meghatdrozds menete

Eldz0leg a fliszerkeveréket szitdn atszitdljuk, hogy a nagyobb
fiiszermagoktdl (korriandermag, mustdrmag, bors) megszabaduljunk. Ezutdn a
fiszerkeveréket porcelanmozsdrban finom porrd dorzsoljiikk. A porcelantégelybe
kiadott mintabdl 0,3-0,4 g-ot analitikai mérlegen, bemérdcsonak segitségével
féz3pohdrba mérjiik és kb. 50cm’ desztillalt vizben oldjuk. Teljes feloldédas utdn
az oldatot redSs sziirén 100 cm’ mér6lombikba sziirjik (igy a kaportdl
szabadulunk meg) és desztillalt vizzel jelig toltjik. Az igy eldkészitett
torzsoldatbél 10 cm’-es részleteket titrdlslombikba pipettazunk, hozzdadunk 10
cm’ 100g/dm’®  koncentriciéji salétromsavoldatot, 20 cm’ 0,05 mol/dm’
koncentriciéji eziist-nitrat-mérdoldatot és 0,5 cm’ vas(IIl)-nitrdt indikatort. Az
elegyet erds razogatas kozben 0,05 mol/dm’ koncentraci6ju tiocianat-méréoldattal
titrdljuk, mig a fehér csapadékos oldat tisztdjaban a vas-tiocianét vordsbarna szine
halvdnyan megjelenik.

Meghatdrozando a fliszerkeverék kloridiontartalma tomegszédzalékban.
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4. ACIDI-ALKALIMETIRA

TITRALASOK VIZES KOZEGBEN

Az acidi-alkalimetrids titrdldsokkal meghatdrozhatok erds vagy gyenge
savak illetve bazisok, valamint olyan vegyiiletek, amelyekbdl valamilyen kémiai
reakcié sordn ekvivalens mennyiségli sav vagy bdzis allithat6 eld. Mérdoldatként
erds savat illetve erds bazist alkalmazunk. Vizes kdzegben végzett titrdldsokndl sav
mérdoldatként dltaldban sdsavat, lig mérdoldatként pedig natrium-hidroxidot
hasznédlunk, melyek koncentraciéja nem kisebb mint 0,05 mol/dm’.

Végpontjelzésre un. sav-bazis indikdtorokat haszndlunk, amelyek olyan
gyenge szerves savak é€s bazisok, amelyek disszocidlatlan formajanak mas a szine,
mint a disszocidlt alaknak. A titrdlds végpontjdban a mérdoldat feleslege
protondlja, vagy deprotondlja az indikatort, (attdl fiiggden, hogy savval vagy
ldggal titralunk) amely szinvaltozast eredményez. Az indikator dtcsapdsi pontjdban
a két indikatorforma koncentriciéja megegyezik. Ezért a sav-bazis titralasoknal
mindig dtmeneti szinig titrdlunk!

A sav-bazis titrdlasok egyik sarkallatos pontja az indikdtor helyes
megvalasztdsa. Erds savak és bazisok titrdlasdndl, mivel nagy a pH-ugrds az
ekvivalenciapontban, barmilyen, a titrdlasi gorbe meredek szakaszdn datcsap6
indikdator haszndlhat6 végpontjelzésre. Gyenge savak és gyenge bazisok
titrdldsandl az ekvivalencia pont kémhatdsat és igy az indikdtor kivalasztisit az
hatdrozza meg, hogy a reakciéban képzddott s6 savasan vagy ligosan hidrolizal. A
végpont észlelésének még pontosabbd tételére (pl. hig oldatokban) sok esetben
keverékindikatorokat haszndlunk. A keverékindikdtorok d4tcsapdsi tartomdnya
+0,1-0,2 pH mig a kétszinii indikatoroké + 1 pH.

A kovetkezd tablazat a tovabbiakban ismertetésre keriild gyakorlatok soran
haszndlt indikatorok jellemzdit foglalja dssze:

Indikétor Atcsapisi Savas szin Bézikus szin
pH-
tartomany
metilnarancs 3,2-4,4 vOros narancssirga
brémkrezolzold 3,9-54 sarga kék
metilvoros 4,2-6,2 vOros sarga
fenolftalein 8,0-10,0 szintelen vOros
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Indikétor Atcsapisi Savas szin Bézikus szin
pH-
tartomany
timolftalein 9,4-10,6 szintelen kék
metilvoros-bromkrezolzold | 5,1 narancsvoros zold
(1:3)
metilvoros-metilénkék (1:1) 15,3 ibolya zold

e ze s

hatéértékének meghatarozasa

A mérdoldat pontos beméréssel nem készithetd, mivel a tomény s6savoldat
koncentriciéja nem allandé. A megfeleld higitssal eldallitott kb. 0,1 mol/dm’
koncentraci6éji sésav-mérdoldat pontos koncentracidjat leggyakrabban kélium-
hidrogén-karbonat titrdlasdval hatdrozzuk meg. (A ndtrium-hidrogén-karbonat
bomlékonysdga miatt, az egyéb karbonatok pedig nedvszivéd tulajdonsdguk, ill.
véltozo6 kristalyviztartalmuk miatt kevésbé alkalmasak faktoralapanyagnak.)

A koncentracidmeghatiarozas reakcidegyenlete a kdvetkezd:

KHCO; + HCI = KCl + CO; + H,O

Indikatorként metilnarancsot vagy metilvordst hasznalunk. A végpont eldtt
az oldott széndioxidot kiforraljuk.

KHCOs: M, = 100,12

Sziikséges anyagok

a. It. tomény s6sav (36 m/m %-os)

a. It. kalium-hidrogén-karbonat

metilnarancs indikétor

A meghatdrozds menete

A méréoldat készitéséhez tomény sdsavat haszndlunk. A szamitott
mennyiséget kozvetleniil 1 dm’-es mérélombikba mérjiik, amelyet eldzetesen félig

toltottiink desztillalt vizzel. Az oldat Osszekeverése utan a lombikot desztillalt
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vizzel jelre toltjiik. Ismételt, alapos homogenizalds utdn egy, az oldattal kioblitett
taroléedénybe ontjiik 4t a sdsavat, amelynek koncentricidja gondos tdrolds és
kezelés mellett nem valtozik.

Analitikai tisztasdgd kalium-hidrogén-karbonatbdl kb. 0,07+10% g-nyi
mennyiséget analitikai mérlegen 0,1 mg pontossidggal f6zOpohdrba mériink,
desztilldlt vizben oldjuk és 100 cm® mérélombikba kvantitativen dtmossuk, majd a
lombikot jelre toltjiik. Az igy elkészitett torzsoldatb6l 10 cm’ részleteket
f6zépohdrba mériink, hozzdadunk 1-2 csepp metilnarancs vagy brémkrezolzéld
indikatort és az elkészitett sdsav-mérdoldatunkkal esetében dtmeneti sziniire
(metilnarancs esetén hagymaszin, bromkrezolzdld esetén sziirkészold) titraljuk.
Néhany szem horzsakovet tesziink az oldatba és 1-2 perces forraldssal az oldott
szén-dioxidot eltavolitjuk. Jeges vizzel gyorsan szobahdmérsékletre hiitjiikk és a
visszasargult oldat titralasat befejezziik.

Meghatdrozandé a 0,1 mol/dm’® sésav-méréoldat hatéértéke

hatéértékének meghatarozasa

A szilard natrium-hidroxid erdsen higroszkopos tulajdonsdgu, és feliiletén
a levegdbdl szén-dioxidot megkdtve karbondt képzddik, ezért pontos hatéértékii
oldat kozvetlen beméréssel nem készithetd.

A méréoldat hatéértékét ismert koncentraciéji savoldattal vagy
ugynevezett faktoralapanyagokkal (pl. hidrazin-szulfat, kalium-hidrogén-ftalat)
hatdrozzuk meg. A gyakorlat sordn az el6bbi mddszert alkalmazzuk.

NaOH: M, = 40,00
Sziikséges anyagok

50 m/m %-os natrium-hidroxid-oldat
0,1 mol/dm® ismert hatéértékii sésav-méréoldat
metilvords indikator

A meghatdrozds menete

A méréoldat készitéséhez tomény (50 m/m %-os , 1,528 g/cm’ siiriiségii)
ligoldatot készitiink. Az 50%-os toménységii ndtrium-hidroxid-oldatbdl a Na,CO;
kivdlik és leiilepszik az edény aljdra, igy higitdssal elvileg karbondtmentes
mérdoldat készithetd. A szdmitott mennyiséget dugattyus vagy gumilabddval
elltott osztott pipettdval (az oldat felkavardsa nélkiil) 1 dm’-es mérélombikba
mérjiikk, majd kiforralt és lehlitott desztilldlt vizzel higitva a sésav mérdoldat
készitésénél leirtaknak megfeleléen elkészitjiik mérboldatunkat. A ndtrium-
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hidroxid-mérdoldat taroldsa koriiltekintést igényel! A nem megfeleléen lezart
tivegben tdrolt ldgoldat a levegd CO,-jdnak hatasara elkarbonatosodik, hatéértéke
csokken. A mérdoldat megtimadhatja a taroldiiveg feliiletét, az oldatba keriilt
natrium-szilikat pufferanyagként viselkedik €s kiilondsen hig oldatokban a titralast
zavarja. Ezért az oldatot célszeriibb kifejezetten erre a célra gyartott milanyag
tivegben térolni.

10,00 cm® ismert koncentraci6ji sésavat titrdlolombikba mériink (ha a
Idgot mérnénk a titrdl6lombikba, kevergetés kozben konnyebben abszorbedlnd a
levegd széndioxidjat ami csokkentené a koncentracidmeghatdrozas pontossagat). 1
csepp metilvords indikdtor hozzaaddsa utan 0,1 mol/dm’ koncentraciéji natrium-
hidroxid-mérdoldattal vorosbdl 4dtmeneti (hagymavords) szintire titrdljuk az
oldatot.

Meghatdrozandé a 0,1 mol/dm’ koncentraciéji  natrium-hidroxid-
mérooldat hatoértéke.

4.2. Ecetsav meghatarozasa

Az ecetsav egyértékii gyenge sav (K, = 1,8 - 107), er8s bazissal
megtitralhatd. A képz6do s6 ligos hidrolizise miatt az egyenértékpont pH-ja 7-nél
nagyobb, ezért a titrdlas végpontjanak jelzésére fenolftalein indikator alkalmas.

Az oldott szén-dioxid a meghatdrozast zavarhatja, ezért hig (0,01 - 0,001
mol/dm’) oldat titraldsakor gondoskodnunk kell a zavaré hatds kikiiszobolésérol
kiforralt desztillalt viz és pentdn véddréteg haszndlataval.

CH;COOH: M, = 60,05
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® natrium-hidroxid-méréoldat
fenolftalein indikator

A meghatdrozds menete

A kb. 0,1 mol/dm’ koncentrici6jd térzsoldatbél 10,00 cm’-t
titrdlélombikba mériink, 2-3 csepp fenolftalein indikdtor hozzdaddsa utdn 0,1
mol/dm®  koncentrici6ji ndtrium-hidroxid-méréoldattal kezd6dé rézsaszinig
titraljuk. Ugyeljiink arra, hogy csak enyhe korkoros mozgatéssal keverjiik a lombik
tartalmat a titrdlds sordn, mert igy nagyobb mennyiségli szén-dioxid oldéddsat
keriiljiik el.

Meghatdrozando a kapott oldat ecetsavtartalma mg-ban.
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4.3. Kénsav meghatarozasa

A kénsav kétértékii sav. Az elsd proton disszocidcdja vizes oldatban teljes,
a masodiké mar nem. Ez utébbi 1épés egyensiilyi dllandéja (K, = 1,2 - 107) csak
kozepes erdsségli savnak megfeleld értékii, ennek ellenére egy 1épésben liggal
megtitralhatd. Indikatorként legalkalmasabb a metilvoros.

H,SO,4: M, = 98,08
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® natrium-hidroxid-méréoldat
metilvoros indikator

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’-ét titrdlolombikba mérjiik, egy-két csepp
metilvoros hozzdaddsa utdn 0,1 mol/dm’® koncentraciéji natrium-hidroxiddal
hagymavords szin elérésig titraljuk.

Meghatdrozando a kiadott oldat kénsavtartalma mg-ban.

4.4. Foszforsav meghatarozasa

A foszforsav haromértékii sav. Els6é és mdsodik disszocidcids édllanddja
(K =7,5-107 és K, = 6,2 - 10™) kovzotti 6t nagysagrendbeli kiilonbség miatt egy-
és kétértékli savként is kozvetleniil megtitrdlhatd, a titrdldsi feltételek pontos
betartdsa mellett.

Az elsd titrdldsi 1épcsé egyenértékpontjdnak pH-ja kb. 4,7. Jelzésére
metilnarancs vagy bromkrezolzold indikdtor alkalmas. A szindtmenet a fellépd
pufferhatds miatt azonban nem éles, ezért H,PO, 0sszehasonlité oldat haszndlata
célszerll.

H3PO4: Mr = 98,00

A masodik titralasi 1épcs6 ekvivalenciapontja pH = 9,5 értéknél van. Az
egyenértékpont indikdldsdra timolftaleint célszerli haszndlni. Szilard nétrium-
klorid (100 cm’ oldathoz 18 g nétrium-klorid) hozzdadasaval az ionerdsséget
jelentds mértékben megvaltoztathatjuk és igy fenolftaleint is haszndlhatunk az
indikalasra. (Ezzel a mddszerrel a meghatdrozds kisebb pontossagu.)
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H3PO4: Mr = 98,00

foszforsav haromértékli savként csak kozvetve titrdlhaté (pl. Ca;(POy4), csapadék
levalasztdsa utdn). Koriilményes volta miatt ez az eljards nem ajanlatos.

Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® natrium-hidroxid-méréoldat

0,05 mol/dm’ kalium-dihidrogén-foszfat-oldat
timolftalein indikator

brémkrezolzold indikator

A meghatdrozds menete

Meghatdrozds egyértékii savként: A kb. 0,1 mol/dm’ koncentriciéji
torzsoldatb6l 10,00 cm’-t titrdl6lombikba mériink. Hozzdadunk 2 csepp
brémkrezolzold indikétort. Parhuzamosan 0,05 mol/dm’-es kalium-dihidrogén-
foszfat-oldatot készitiink és ennek 20 cm’-ébe is 2 csepp indikatort tesziink és a
titrdland6 oldat mellé 4llitjuk. A vizsgdlandé oldatot 0,1 mol/dm’® koncentriciGju
natrium-hidroxiddal titrdljuk mindaddig, mig a két oldat szine megegyezd lesz.

Meghatdrozds kétértékii savként: A torzsoldat 10,00 cm’ részletéhez 2
csepp timolftalein indikdtort adunk és az oldatot natrium-hidroxiddal kezdddd
(halvany-) kék szinig titrdljuk.

Meghatdrozando a kiadott oldat foszforsavtartalma mg-ban.

4.5. Alkali-hidroxidok és alkali-karbonatok egymas melletti meghatarozasa
Warder szerint

A vizben oldott karbondtion a Bronsted-féle sav-bazis elmélet szerint
kétértékli bazisnak tekinthetd. A két protondléddsi éllanddja kozotti nagy
kiilonbség miatt savval valo titrdlasi gorbéje két jol elkiiloniild 1€pcsét mutat (K; =
1,77 - 10", K, = 2,32 - 10°).

Egyértékli bazisként titrdlva egyenértékpontja pH = 8,4 értéknél van, ami
fenolftaleinnel j6l jelezhetd. Ennél a pH-értéknél a jelenlévd erds bazisok titrdldsa
is befejezettnek tekinthetd. A titrdldsnal alkalmazott nagymennyiségli (a
végtérfogatban 50-60 g/dm’ koncetraci6ji) natrium-klorid az ionerésség jelentds
megvéltozasdn keresztiill dontéen az indikdtor 4tcsapdsi tartomédnyra hat és
"kozelebb hozza" a szindtcsapdst a titrdldsi ekvivalenciapontjdhoz.

Az oldat sésav-mérdoldattal tovabbtitralhaté a 4.1. pontban ismertetettek
szerint. A titrdldsndl szénsav (széndioxid) keletkezik, ami az oldat erdteljes
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rdzogatasdval eltdvozhat, ezért ez keriilend6. A széndioxid veszteséget az is
csokkenti, ha a titrdldst alacsonyabb hémérsékleten (15 °C alatt) végezziik.
Titralhatunk a CO, kiforralasaval metilvoros indikator mellett.

Eldszor fenolftalein indikator jelenlétében halvany rézsaszinig végezzik a
titrdlast, majd folytatjuk metilvords indikdtor hozzdaddsdval, amely a mdsodik
ekvivalenciapont jelzésére alkalmas (lasd 0,1 mol/dm’ koncentrici6ji sésav-
mérdoldat hatéértékének megallapitdsa). A két titrdlds eredményének kiilonbsége
az alkdli-hidroxidok mennyiségével egyenérték.

Na,CO;: M, = 105,99
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® sésav-mérdoldat
fenolftalein indikator

a. It. natrium-klorid
metilvoros indikator

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’-es részletéhez 2 csepp fenolftalein indikatort és 1 g
nétrium-kloridot adunk. 0,1 mol/dm’ koncentriciéji sésav-méréoldattal, nagyon
enyhe rdzogatds kozben, halvany rézsaszinig titrdljuk. Ezutdn 1 csepp metilvoros
indikatort adunk az oldathoz és tovabb titrdljuk az dtmeneti szin megjelenéséig.
Kiforraljuk az oldatot (horzsakd) és gyors lehiités utan befejezziik a kisargult oldat
titrdl4sat.

Meghatdrozando a kapott oldat ndtrium-karbonét- és natrium-hidroxid-
tartalma mg-ban.

4.6. Oxalsav meghatarozasa

Az oxélsav olyan kétértékil, kozepes erdsségii sav, amelynél a konszekutiv
disszocidcié egyes szakaszai nem kiilonithetdk el jol egymastdl (K, = 6,5 - 107,
Ky = 6,1 - 107). Meghatdrozdsa az egyes titraldsi 1épcsék alapjan, kiilon-kiilon
csak nagy hibdval, egy 1épésben viszont minden kiillonosebb nehézség nélkiil
elvégezhetd.

COOH }
o = 99 | om0
COOH CoO

+
]
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Az oxdlsav meghatdrozdsdnak egy mdsik médja azon alapszik, hogy a
disszocidciés egyenstly - Ca**-ionok hatdsara - a kalcium-oxalat-csapadék levaldsa
miatt gyakorlatilag teljessé valik és igy az oxalsav ldg mérdoldattal 14tszélag erds
savként titralhato.

COOH
| + Ca®* = c|;OoﬁCa + 2HY
COOH coo ™

C,H,04-2H,0: M, = 126,07
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® ndtrium-hidroxid-mérdoldat
0,1 mol/dm® sésav-méréoldat
metilnarancs indikator

200 g/dm’ kalcium-klorid-oldat
fenolftalein indikator

A meghatdrozds menete

Titrdlds gyenge savként: A torzsoldat 10,00 cm’ részletéhez 2-3 csepp
fenolftalein-indikétort adunk. Az oldatot 0,1 mol/dm’ koncentraciéjd natrium-
hidroxid-mérdoldattal a halvany rézsaszin megjelenéséig titraljuk.

Titrdlds a kalcium-oxaldt-csapadék levdlasztdsa utdn: Az elkészitett
torzsoldat 10,00 cm® részletéhez 1 csepp metilnarancs indikdtort adunk és 0,1
mol/dm’ koncentraciéji natrium-hidroxiddal dtmeneti szinfire titrdljuk. Ezutin az
eldre elkészitett és a metilnarancs dtmeneti szinére sésavval megtitralt 200 g/dm’
koncentraciéji CaCl,-oldatbél 2 cm’t adunk a vizsgilandé oldathoz. A
visszavorosodott oldatot ldg-mérdoldattal tovabb titrdljuk az indikdtor dtmeneti
szinének megjelenéséig.

Meghatdrozando az oldat mindkét mddszer szerinti megallapitott

oxalsavtartalma mg-ban.

4.7. Borkésav meghatarozasa

eltérés miatt (K = 9,0 - 10*, Ky, =42 - 10'5) az egyes disszocidcids szakaszok
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nem kiilonithet6k el. Az egyértékli gyenge savakhoz hasonléan a borkdsav egy
1épésben titralhatd.

900H CI)OO"

CH—OH H—OH

I + 20H = CI) © + 2H,0
(I'}H—OH Cl)H—OH

COOH COO

C4H6063 Mr = 150,09
Sziikséges oldatok

0,1 mol/dm® natrium-hidroxid-méréoldat
fenolftalein-indikator

A meghatdrozds menete

A vizsgilandd szildrd anyagbdl torzsoldatot készitiink a kovetkezdk
szerint: a kiadott porkeverék analitikai pontossdggal mért 0,7-0,8 g-nyi
mennyiségét kevés vizben oldjuk. (Az oldédést enyhe melegitéssel eldsegitjiik.) A
feloldott és szobahémérsékletre hiitott anyagbol 100,00 cm’ térfogati torzsoldatot
készitiink, amelybél 10,00 cm’-t titrdlélombikba pipettazunk. Hozzaadunk 2 csepp
fenolftalein indikatort és 0,1 mol/dm’ koncentraciéji natrium-hidroxiddal titraljuk
a halvanyrézsaszin szin megjelenéséig. (A végpont eldtt a reakcidelegy
hidrokarbonét szennyez6désétdl szdrmaz6 CO,-ot kiforraljuk.)

Meghatdrozando a kapott porkeverék borkdsavtartalma tomegszazalékban.

4.8 Borsav meghatarozasa

A bérsav vizes oldatban annyira gyenge sav (K, = 7,3- 10"%), hogy luig-
mérdoldattal kozvetlenil nem titrdlhat6. Tobbértékii vicindlis alkoholokkal
azonban stabilis komplexeket képez, amelyek kozéperds savak (K, = 10°™):

| | |
—C—OH  HO_ OH HO—C— —C—0
+ B 4 |- BT | | + 3H0 +H
7/ o/ N~

—(|3—OH HO HO—(|3— —(|:—
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Az igy keletkezd sav fenolftalein indikdtor jelenlétében titrdlhatd. A
meghatdrozasndl polialkoholként leggyakrabban mannitot, esetleg invertcukrot
alkalmazunk nagy feleslegben.

H3BO3§ Mr = 61,83
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® ndtrium-hidroxid-méréoldat
fenolftalein indikator
mannit

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’ részletéhez 2-3 csepp fenolftaleint és 1 g mannitot
adunk, majd 0,1 mol/dm® koncentrcigji natrium-hidroxiddal kezd6dé rézsaszinig
titraljuk.

Meghatdrozando a kapott oldat borsavtartalma mg-ban.

4.9. Kénsav és borsav egymas melletti meghatarozasa

A bérsav olyan gyenge sav, hogy 0,1 mol/dm’ koncentraci6ji oldatdnak a
pH-ja nagyobb mint 5. Ennél kisebb indik4tor-exponensii indikdtorok (metilvoros,
metilnarancs) a bdrsavra gyakorlatilag nem érzékenyek. Ezek alkalmazasédval a
bérsav mellett jelenlévd erds savak vagy bdzisok megtitrdlhatok. A titrdlas
tobbértékli alkohol hozzdaddsa utan (lasd 4.8. pont, bérsav meghatarozasa)
folytathat6 és a bérsav mennyisége meghatdrozhato.

Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® ndtrium-hidroxid-mérdoldat
metilvoros indikator

mannit

fenolftalein indikator

A meghatdrozds menete

A torzsoldatb6l 10,00 cm’-t titralélombikba pipettdzunk. Hozzdadunk 1
csepp metilvoros indikdtort és 0,1 mol/dm’ koncentrici6ji nétrium-hidroxid-
mérdoldattal atmeneti (hagymavoros) szintire titrdljuk. Az oldott széndioxidot
forraldssal eltavolitjuk és az oldatot gyorsan lehtitve befejezziik a titralast.
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Ezutan 1,0 g mannitot és 2 csepp fenolftalein indikatort adunk a titrdlandé
oldathoz, majd 0,1 mol/dm’ natrium-hidroxiddal a rézsaszin szin megjelenéséig
folytatjuk a titraldst. (A mannit hozzdaddsa utdn az oldat szine ismét piros lesz,
majd a titrdlas folyaman sargdvd viéltozik, tehdt az indikator rézsaszin szinének
megjelenését a sarga oldatban észleljiik.)

Meghatdrozando a kapott oldat kénsav- €s borsavtartalma mg-ban.

4.10. Natrium-tioszulfat meghatarozasa

A tioszulfat-anion semleges kozegben broémmal szulfattd oxidalhatd,
mikozben az aldbbi egyenlet értelmében tiz egyenértéknyi mennyiségli sav
képzodik:

S,0; +4Br,+ 5H,0=2S0,” +8Br + I0H"

A brémfelesleg kiforraldsa utdn a keletkezett erds sav natrium-hidroxiddal
megtitralhatd.

A modszer j6l haszndlhat6 kis mennyiségli tioszulfit meghatarozdsara,
mert az oxiddcié sordn molekuldnként 10 H" képzdédik. Emiatt sokszorozo
eljarasnak is nevezik a meghatarozast.

Nazszo3: Mr = 158,11
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® natrium-hidroxid-méréoldat
brémosviz
metilvords indikator

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’ részletét f6zGpoharba pipettizzuk és 50 cm’-re
higitjuk. Dugattyts pipettaval néhany cm® brémosvizet adunk évatosan az oldathoz
és enyhe mozgatdssal homogenizdljuk a pohdr tartalmat. Ugyeljiink arra, hogy az
oldatban a brom kis feleslegben legyen. (Halvanysarga szin jelzi.) Horzsakd
hozz4addsa utdn a brom feleslegét forraldssal eltdvolitjuk. Egy csepp metilvoros
indikatort adunk az oldathoz, voros szinének eltlinése még szabad bromot jelez. (A
brém kiforraldsa sordn elpédrolgé vizet pétolni kell.)

A lehiitott oldatot 1-2 csepp metilvéros indikator jelenlétében 0,1 mol/dm’
koncentraciju natrium-hidroxid-mérdoldattal titrdljuk a hagymavords szin
megjelenéséig.
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Meghatdrozando a kapott oldat natrium-tioszulfit-tartalma mg-ban.

4.11. Hexametilén-tetramin (urotropin) meghatarozasa

A hexametilén-tetramin vizben oldva egyértékii gyenge bazisként
viselkedik. Melegen, savfelesleg hatdsara azonban elbomlik:

(CH2)6N4 +6 Hzo +4H"=6 HCHO + 4 NH4+

A keletkez6 formaldehid az oldatbdl forraldssal eltdvolithaté és igy a
hexametilén-tetramin bomldsa gyakorlatilag teljessé tehetd.

Az urotropinhoz adott, ismert mennyiségli sav feleslegének visszatitraldsa
képezi a meghatarozas alapjat.

C6H12N4: Mr = 140,19
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® sésav-mérdoldat

0,1 mol/dm® natrium-hidroxid-méréoldat
horzsako

metilvoros indikator

A meghatdrozds menete

A torzsoldatbél 10,00 cm’-t titrdlélombikba pipettdzunk, hozzaadunk 2 -
10,00 cm’ 0,1 mol/dm’ koncentraciéji sésav-mérdoldatot. Par szem horzsakovet
tesziink az oldatba, forrasig melegitjiik, majd 10 percen at enyhén forraljuk.

A szobahdmérsékletre hiitott oldathoz 1-2 csepp metilvords indikatort
adunk és a savfelesleget 0,1 mol/dm’ Kkoncentriciéji nétrium-hidroxid
mérdoldattal visszatitraljuk.

Meghatdrozando a kapott oldat hexametilén-tetramin-tartalma mg-ban.

4.12. Metilglilkamin meghatarozasa

A metilgliilkamin (1-dezoxi-1-metilamino-szorbit) nitrogénjének
protonmegkotd képessége révén, vizes oldatokban bazisként viselkedik.
Baziserdssége (K, = 6,7 - 10°) elegendéen nagy ahhoz, hogy erds savval
kozvetleniil megtitrdlhaté legyen. A titrdlds végpontjdnak jelzésére metilvoros
indikator alkalmas.
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C7H1705N: Mr = 195,22
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® sésav-mérdoldat
metilvoros indikator

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 100,00 cm’ részletéhez 1 csepp metilvros indikatort adunk és
0,1 mol/dm’ koncentriciéji sésav-méréoldattal 4tmeneti (hagymavoros) szinig
titraljuk.

Meghatdrozando a kapott oldat metilgliilkamin-tartalma mg-ban.

4.14. Alkali-halogenidek (KCl) meghatarozasa ioncserélé gyanta segitségével

Az alkélifémionok mennyisége acidimetridsan meghatdrozhatd, ha vizes
oldatukat H-formara alakitott kationcseréld gyantaoszlopon engedjiik 4t. A gyantin
végbemend ioncsere utdn az oszloprol az alkdliionokkal egyenértékli hidrogénion
eludlhaté desztilldlt vizzel, amely ndtrium-hidroxiddal metilvorés indikétor
jelenlétében megtitrilhato.

Erdsen savas tipust ioncseréld gyanta (pl. a Varion KS, amely polisztirol
vazon szulfonsav aktiv csoportokat tartalmaz), kelld szelektivitdsi a mennyiségi
elvédlasztashoz.

KCl, M, = 74,56
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® ndtrium-hidroxid-mérdoldat
kationcseréld gyanta

10 g/dm’ natrium-klorid-oldat

3 mol/dm” sésavoldat

20 g/dm’ nétrium-hidroxid-oldat
metilvoros indikétor

A meghatdrozds menete

Az ioncserélo gyanta eldkészitése, formdldsa, oszlopkészités: Kb. 15 g
kationcserél gyantit bé vizzel, vagy 10 g/dm’ koncentriciéji natrium-klorid-
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oldattal tobb 6ran it - esetleg egy éjszakdn - duzzasztas céljabdl allni hagyjuk. A
duzzaszté folyadék leontése utdn 3 mol/dm’ koncentraciGju sésavoldatot ontiink a
gyantdra és néhdany (2-3) 6ran at dllni hagyjuk a szennyezd fémionok eltdvolitdsa
céljabol. Ha az oldatunk nagyon elszinezddik, a sésavas mosdst még 3-5-szor
megismételjiik.

A gyantit ezutdn b vizzel, tobbszori dekantdldssal alaposan kimossuk,
majd annyi 20 g/dm’ koncentraciéji natrium-hidroxid-oldatot 6ntiink rd, hogy a
gyantét elfedje. Maximalisan kétérai allds utdn a ligot béséges desztillalt vizzel,
dekantdlva kimossuk. (A miiveletek sordn az oldatok pH-jat indikatorpapirral kell
ellenOrizni.)

A semlegesre mosott gyantat csappal ellatott tivegcsdbe vissziik. Az oszlop
toltésekor tigyelni kell arra, hogy a gyantaszemcsék kozé levegdbuborék ne
keriiljon. A felontést ezért ugy végezziik, hogy a vizzel felkevert gyantét a vizzel
megtoltott iivegesObe juttatjuk, ahol a gyantaszemcsék leiilepednek. A felesleges
vizet a csapon at leenged;jiik.

Az 1igy elOkészitett oszlopon levd un. Na-formdju gyantit H-formara
alakitjuk. E célb6l kb. 100-150 cm’ 3 mol/dm’ koncentraciéji sésav-oldatot
engediink 4t az oszlopon 2-4 cm’/perc dramldsi sebességgel. A formdlds utdn a
gyantit semlegesre (pH > 5) kell mosni (ehhez kb. 100 cm’ desztillalt vizre van
sziikség). Ugyeljiink arra, hogy az oszlopon levd gyanta dllandéan folyadékkal
fedett legyen!

Az alkdli-halogenid meghatdrozdsa: A torzsoldat 10,00 cm’ részletét
kozvetleniil a kationcseréld gyantdval toltott oszlopra vissziik fel. A teljes ioncsere
érdekében tligyeljiink arra, hogy az oldat atfolydsi sebessége az oszlopon az 1
cm’/perc értéket ne haladja meg! A vizsgiland6 oldat felvitele utan az oszlopot
desztillalt vizzel dtmossuk. Az dramldsi sebesség kezdetben kb. 2 cm’/perc, majd
50 cm’ viz felontése utan legfeljebb 4 cm’/perc legyen. Az eludldst mindaddig
folytatjuk, mig a lecsepegd oldat semleges kémhatasii lesz. (Ellendérzése
indikétorpapirral torténik.) Az eluens térfogata lehetdleg ne legyen tobb 100-150
cm™-nél.

A f6zOpoharba Osszegyijtott oldathoz 2-3 csepp metilvords indikdtort
adunk és 0,1 mol/dm’ koncentraci6éji natrium-hidroxid-mérdoldattal atmeneti
(hagymavoros) szintire titraljuk.

Az oszlopon 1évé gyanta mindig folyadékkal fedett legyen!

Egy 20 cm hosszid, 1 cm 4tmérdjli gyantatolteten (15 g szdraz gyanta) kb.
5-6 parhuzamos meghatarozds végezhetd el.

Meghatdrozando a kapott oldat kdlium-klorid-tartalma mg-ban
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4.15. Ammoniumionok meghatarozasa ammonia desztillacidjaval

Az ammoénia, mint gyenge bdzis az ammoéniumsokbol ldggal
felszabadithat6. Desztilldlé késziilékben a szabaddd tett ammonia dtdesztillalhat6
és szeddben, savban felfoghatd. Erre a célra ismert mennyiségli sésav vagy kénsav-
mérdoldatot hasznilhatunk, amelynek feleslegét lig-mérdoldattal, metilvords
indikator jelenlétében visszatitraljuk. Hasznalhatunk az ammoénia felfogdsara
szénsavmentes desztillalt vizet €s telitett borsav oldatot is. Ez utobbi esetekben,
alkalmas indikétor jelenlétében (metilvoros vagy metilvords-metilénkék keveréke)
az ammonia erds savval kozvetleniil is megtitrdlhat6. A gyakorlat sordn az
ammoniat borsavoldatban nyeletjiik el és s6savval titraljuk.

NH;: M, = 17,00
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® sésav-mérdoldat

2%-0s borsavoldat

100 g/dm’ natrium-hidroxid-oldat
metilvoros-metilénkék keverékindikator
fenolftalein indikator

horzsako

A meghatdrozds menete

Az ammoénia meghatdrozdsat Schulek-Vastagh-féle desztillalé késziilék
segitségével végezziik.

A vizsgiland6 torzsoldat 10,00 cm® részletét a késziilék Kjeldahl-
lombikjaba vissziik és desztillalt vizzel kb. 30 cm’-re egészitjiik ki. Hozzdadunk 1
csepp fenolftalein indikatort és néhdny szem horzsakovet. A desztillalé késziilék
csiszolatait vazelinnel tomitjiik az 0sszeszerelés elott.

A szedének hasznalt 150-200 cm’-es Erlenmeyer-lombikba 40 cm® 2%-os
bérsavoldatot €s 3 csepp metilvords-metilénkék keverékindikdtort tesziink és ezt
ugy helyezziik el, hogy a hiitd szdrdnak vége majdnem az edény aljira érjen. A
hiitdvizet kis dramlasi sebességgel meginditjuk. Az adagol6tdlcséren annyi (kb. 2-3
cm’ 100 g/dm’ koncentriciGji nétrium-hidroxid-oldatot engediink a Kjeldahl-
lombikba, hogy az indikdtor ligos kozeget jelezzen. (A desztillicié sordn végig
ligosnak kell lennie az oldatnak.) Kevés vizzel a Kjeldahl-lombikba 6blitjiik a
ligot (a lombik maximdlisan a 2/3 rész€ig lehet toltve) és a tolcsér csapja felett
folyadékzarat létesitiink. Melegitéssel meginditjuk a desztilldlast.

A lombik tartalmdnak 50-60 %-at atdesztillaljuk (kb. 10 perc). Az
atdesztilldl6 ammonia hatdsédra a szed6lombikban az indikétor szine lilabol zoldbe
vélt. A forralas megsziintetése nélkiil leeresztjilk a szed6edényt, tovabbi 1-2
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percig tarté desztilldlassal a hiitd belsd falat ledblitjiikk a kondenzal6dé vizgdzzel,
majd kiviilrél is lemossuk kevés desztillalt vizzel. Ezutan megsziintetjik a
melegitést.

A szedbedénybe felfogott ammoénidt 0,1 mol/dm’ koncentraciGju
sOsavoldattal titraljuk. A titrdlds sordn a keverékindikator szine z6ldbdl lildba valt,
az dtmeneti szin sziirke, ez jelzi a titradlds végpontjat.

Meghatdrozando a kapott oldat ammoniatartalma mg-ban.

4.17. Aminosavak meghatarozasa

Az aminosavakat kozvetlen titrdldssal nem lehet meghatdrozni. A titrdlas
végrehajthaté azonban, ha az amino-csoportokat formaldehiddel lekdtjiik. Ezen
alapul a Sorensen-féle formoltitralas.

Az aminosavak gyengén ligos kozegben mar szobahdmérsékleten is
addiciondlnak formaldehidet N-meltilol- és N,N-dimetilol-aminosavak képzddése
kozben:

R
A CHo0 R cho  HOHC _  f
HN—CH—COO" —— HOH,C—HN—CH—C0O" ——> >N—CH—CO0
OH HOH,C

Mivel a hidroximetil-csoport erds elektronszivdsa folytdn a nitrogénatom
protont hasznosité készsége mindkét szdrmazékban nagyon csokkent mértékd,
ezért az amfoter jellegli aminosavak vizes oldata fenolftalein indikétor
alkalmazasaval formaldehid felesleg jelenlétében pontosan megtitralhato.

4.17.1. Glicin meghatarozasa

A modszer elvét lasd a 4.17. pontban.

o HOH,C
HN-CH;—COO™ + 2 HCZ ~— — N—CH,—C00"
H HOH,C

/
\

C2H502NZ Mr = 75,07
Sziikséges anyagok
0,1 mol/dm® natrium-hidroxid-méréoldat
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fenolftalein indikator
a. It. formaldehid (38-40 m/m %-os vizes oldat)

A meghatdrozds menete

A kapott torzsoldatot kiforralt, desztilldlt vizzel 100,00 cm’-es
mérélombikban jelig toltjiik és Osszerdzzuk. Egy csiszoltdugds Erlenmeyer-
lombikba ebbdl bemért 10,00 cm’ részletet 2 csepp fenolftalein jelenlétében 0,1
mol/dm® natrium-hidroxiddal halvanyrézsaszin megjelenéséig titraljuk. Ezutdn 10
cm’ formaldehidet adunk az elegyhez. Bedugaszoljuk a lombikot és 5 percig allni
hagyjuk, kdzben tobbszor 6sszerdzzuk. Az oldatot 2 csepp fenolftalein jelenlétében
0,1 mol/dm’ natrium-hidroxiddal halvany rézsasziniire titraljuk. Az analizishez
felhaszndlt viz és formaldehid ligfogyasztdsat vakprobdban meg kell hatdrozni.
(10 cm® desztillalt vizhez 10 cm’ formaldehidet adunk és 2 csepp fenolftalein
jelenlétében 0,1 mol/dm’ koncentraci6ji natrium-hidroxiddal halvany rézsaszinig
titraljuk.)

Meghatdrozando a kapott glicin mennyisége g-ban, amino-nitrogén-
tartalma mg-ban.

4.17.2. Tej fehérjetartalmanak meghatarozasa

A Schulz szerinti eljdrds gyors tdjékoztatdst ad a tej Osszes
fehérjetartalmar6l. A tejben 1évé amfoter fehérjék szabad amino-csoportjait
formaldehiddel lekétjik és igy a karboxilcsoportok okozta savassdg liggal
megtitralhat6 (formol titrdlés).

Sziikséges anyagok

fenolftalein indikétor (20 g/dm’ koncentraci6ji alkoholos oldata)

kalium-oxalat hidegen telitett oldata (28 g 100 cm’ vizben)

0,1 mol/dm® ndtrium-hidroxid méréoldat

a. It. formaldehid (38-40 m/m %-os vizes oldat)

fukszin-oldat (0,005 g gyémént fukszin - azaz bazisos fukszin - 50 cm’
vizben oldva)

A meghatdrozds menete

25,00 cm’ pontosan bemért tejhez 0,25 cm’ (8-9 csepp) fenolftalein
indikatort és 1 cm’ hidegen telitett kdlium-oxalat-oldatot adunk, majd 2 perc milva
0,1 mol/dm’® koncentraciéjd natrium-hidroxid-mérdoldattal az 6sszehasonlitd oldat
rézsaszin szinére titrdljuk (fogyott A cm’). Ezutdn az oldathoz 5 cm’ semlegesitett

39



formaldehidet (1520 cm® formaldehidet fenolftalein jelenlétében az
Osszehasonlitd oldat szinére titrdlva semlegesitjiik) adunk, az elegyet
homogeniziljuk és két perc milva 0,1 mol/dm’ koncentraciéji natrium-hidroxid-
méréoldattal az osszehasonlité oldat szinére titrdljuk (fogyott B cm’).
(Osszehasonlité oldat: a hatilyos szabvany szerint 25,00 cm® vizsgalandé tejhez 1
cm’ fukszin-oldatot és 1 cm’ hidegen telitett kdlium-oxalat-oldatot adunk.)

A (B-A) - cnaon/0,143  Osszefiiggés kozvetleniil megadja a  %-os
fehérjetartalmat. (A 0,143 tényez6 egy atlagos fehérje moltomeg, a bemérés és a
tej stirtiségének figyelembe vételével adodik.)

Meghatdrozando a tejminta fehérjetartalma %-ban.
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TITRALASOK NEMVIZES KOZEGBEN

A nemvizes kozegben végzett acidi-alkalimetrids titrdlasok azért
jelentdsek, mert az alkalmasan megvalasztott oldészerben az olyan gyenge savak
10™-nél kisebbek. Ezek a vegyiiletek vizes oldatokban nem titralhaték, mivel az
ekvivalenciapontban jelentkezd pH-valtozas a végpont jelzésére nem elegendo.

Lig méréoldatként tetrabutil-ammoénium-hidroxid benzol-metanolos-
oldatat, vagy alkoholdtok (pl. néatrium-metildt) benzol-metanolos elegyét
alkalmazzuk. Hat6értékilk meghatdarozdsa sztdochiometrikus Osszetételii szerves
savakra (pl. benzoesavra) torténhet.

Leggyakrabban haszndlatos savmérdoldat a jégecetes perklorsav. A
gyakorlatok sordn is ezt a mérdoldatot haszndljuk. A perklérsav elénye az, hogy a
legtobb szerves olddszerben jol oldédik, valamint ecetsavban a legerdsebb savként
viselkedik az ismert dsvanyi savak koziil.

Indikatorként timolkéket, kristalyibolyat, gencidnaibolyét, tropeolin 00-t,
stb. haszndlhatunk.

0,1 mol/dm’ koncentriciéji jégecetes perklorsav-mérsoldat készitése
és pontos koncentracigjanak meghatarozasa

Perkldrsavbodl csak kozelitd pontossdgi mérdoldat készithetd. A mérdoldat
hat6értékét kalium-hidrogén-ftalat megtitralasaval allapitjuk meg.

KHC8H404: Mr = 204,23
Sziikséges anyagok

a. It. 99,5 m/m %-os jégecet
a. It. 70 m/m %-os perklérsav
a. It. ecetsavanhidrid

a. It. kalium-hidrogén-ftalat
gencidnaibolya indikétor

A meghatdrozds menete

Tiszta, széraz, iivegdugés iivegben kb. 975 cm’ legaldbb 99,5 m/m %-os
jégecethez szdraz méréhengerbél 9 cm’ 70 m/m %-os perklérsavat és 15-16 cm’
ecetsavanhidridet adunk. Az edényt bedugaszolva néhany napig allni hagyjuk.

Exszikkdtorban tdrolt kdlium-hidrogén-ftalatb6l analitikai mérlegen
pontosan bemért 0,15 g + 10 % mennyiséget szdraz pohdrban, 10 cm’ 99,5 m/m %-
os jégecetben oldunk. A nehezen old6dé anyag teljes felold6ddsdt nem kell
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bevarni, mivel a kdlium-hidrogén-ftalat a titrdl4s folyaman feloldodik (az elegyben
finom, fehér csapadék jelenik meg). Az oldatot 2 csepp gencidnaibolya indikétor
jelenlétében szdraz biirettaba toltott jégecetes 0,1 mol/dm’ koncentraciéju
perklérsav-mérdoldattal kék szinig titraljuk. (A kék szin a mérdoldat tovabbi 1-2
cseppjére sargara valtozik.)

Meghatdrozandé a 0,1 mol/dm’ koncentriciéji perkl6rsav-mérdoldat
hatéértéke.

4.18. Amidazofén meghatarozasa

A nitrogéntartalmi gyenge bazisok erdssége protondonor oldészerekben,
pl. jégecetben, megnd és igy ezek perklorsavval titralhatokka valnak.

Az amidazofén (1-fenil-2,3-dimetil-4-dimetil-amino-pirazol-5-on) dimetil-
amino-csoportjdban 1évd nitrogén protonaffinitdsa vizes oldatban kicsiny, ezért
gyenge bazis, igy sav-mérdoldattal kozvetleniil nem titrdlhaté meg. Jégecetben, az
oldészer hatdsdra bdziser6ssége megnd, ezért perklérsav-mérdoldattal
meghatédrozhat6 a reakcid szerint.

CHs

CHs
HsC NH:T
— CHs IN—— H\CH3
No + CH;COOH," + CIOf —— N + CH;COOH + CO4
o) HsC”™ "N~ ~0

I |
CeH5 CBHS

A titrdlas végpontjat jégecetben oldott tropeolin 00 indikatorral jelezziik.
A jégecet oldoszerhez benzolt adunk a bazis oldhatésdginak novelése céljabol.

C13H17N30: Mr = 231,30

Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm’ jégecetes perklérsav-mérdoldat

tropeolin 00 indikétor

benzol-jégecet 3:1 térfogati elegye

A meghatdrozds menete
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Az amidazofént 20 cm’ 3:1 térfogati benzol-jégecet oldészerben
hatdrozzuk meg. Az oldészer illékonysdga miatt a meghatdrozast célszerti az oldat
elkészitése utdn azonnal elvégezni.

A kiadott oldatot 2 csepp tropeolin 00 indikator jelenlétében 0,1 mol/dm’
koncentraciéju perklérsav-mérdoldattal megtitrdljuk, a végpont kzelében lassan,
cseppenként adagolva a mérdoldatot. A titrdlast addig folytatjuk, amig az oldat
sarga szine ibolyaszintivé valik. A végpont elérése utan a szin nem véltozik.

Meghatdrozando a kiadott oldat amidazofén-tartalma mg-ban.
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5. KOMPLEXOMETRIA

Fémionok mennyiségi meghatdrozdsira olyan tobbfunkcids ligandumokat
(un. kelatképz6 anyagokat) hasznalunk, amelyek egy molekuldja a fémion Osszes
koordinaciés helyének betoltésére elegendd szami és alkalmas donor atomot
tartalmaz. E ligandumok nagy stabilitdsi, sztochiometrikus Osszetételi
fémkomplexei egy 1épésben is nagy sebességgel alakulnak ki. Komplexometrids
meghatdrozdsokhoz az amino-polikarbonsavakat, koziilikk is az etilén-diamin-
tetraecetsavat (EDTE-t) ill. séit hasznaljdk leggyakrabban (EDTA).

HOOC—H,C _ __CHp—COONa
> N—CHy—CHy—NZ « 2H0
NaOOC—H,C CHy—COOH

EDTA

A meghatdrozdsok pontossidga és szelektivitisa az oldatok pH-janak a
bedllitdsdval, segédkomplexképzOk adagoldsdval, stb. fokozhat6. Az
alkédlifémionok kivételével, megfeleld koriilmények kozott, gyakorlatilag minden
fémion komplexometridsan meghatdrozhatd. A mérési koriilmények megvélasztisa
stabilitisi az EDTA-komplexe a hdrom- és négyvegyértékli fémionoknak, ezért
ezek savanyd kozegben (pH~1-3) titrdlhatok. A kozepes stabilitdsi komplexet
képezd adtmenetifémek altalaban 5-6 pH-n, mig a kis stabilitdsi EDTA-komplexket
képezd alkalifoldfémek ligos (pH~10-12) kémhatédsd oldatban titralhatok meg. A
kozvetlen titraldsos modzserek mellett, sziikség esetén visszaméréses és kozvetett
modszerek is alkalmazhatdk.

A titrdlasok végpontjanak jelzésére leggyakrabban szines komplexeket add
un. fémindikatorok haszndlatosak. A végpontjelzés azon alapul, hogy az
indikatornak a meghatdrozandé fémionnal képzett komplexe mds szinii, mint az
indikator sajit szine az adott reakcidkoriilmények kozott. A titrdlds elején az
indikator fémkomplexének szinét latjuk. A titrdlds sordn a mérdoldat eldszor a
szabad fémionokkal reagdl, majd a végponthoz kozeledve elkezdi kiszoritani az
indikatort fémkomplexébdl. Az oldat szine fokozatosan valtozik. A végpontban a
szabad indikdator szine latszik, amely tovabbi mérdoldat adagoldsara nem valtozik.
Ezért a komplexometridban mindig szindllanddsdgig titrdlunk! Az indikétor
megvalasztdsandl figyelembe kell venni a mérendd fémion természetét, az oldat
kémhatasat (sok esetben a fémindikdtor protondlédott és deprotondlédott formdja
eltérd szinll) és az esetleges zavard tényezoket (pl. fémion szennyezés).
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YTV

EDTA-méréoldat készitése és pontos koncentraciéjanak
meghatarozasa

Az EDTA-mérdoldatot (a kereskedelmi forgalomba Komplexon III, vagy
Selecton B, néven keriild) etilén-diamin-tetraecetsav két kristdlyvizet tartalmazd
dinatrium s6janak bemérésével készitjiik.

Az oldat pontos koncentricidjat célszerli meghatdrozni, mert enyhén
nedvszivd és nem mindig sztochiometrikus Osszetételli. A  hatéérték
meghatdrozdsihoz alkalmasan megvalasztott fémsé- (pl. Zn**, Mg**, Pb**)-oldatot
haszndlunk. Az oldatokat nagytisztasigd (min. 99,99 %-os) fémek d4svanyi
savakban val6 olddsaval, vagy megbizhatd tisztasdgi fémoxid ill.fémsoé olddsaval
allitjuk eld.

A méréoldat hatéértékének meghatarozdsara célszeri OSlom(ID)iont
haszndlni, mivel nagy relativ atomtomege miatt a bemérés relativ pontossiga
javithaté. Az 6lom EDTA-val 4-12 pH tartomdnyban titrdlhat6. A legmegfelel6bb
5-6,5 pH-t acetatpufferrel vagy hexametilén-tetraminnal allithatjuk be. A titrdlas
végpontjat fémindikatorral (pl. metil-timolkékkel) jelezziik. (A fémindikatorok
tobbbsége - mint pl. a metil-timolkék is - vizes oldatban bomlékony, ezért szilard
porkeverékben - pl. kalium-nitrattal - higitva hasznaljuk.) Fémindikdtorok
alkalmazdsakor szindllandosdgig titralunk!

N32C10H14N208 -2 HzoZ Mr = 372,24
Pb(NO;),: M, = 331,20
Sziikséges anyagok

a. It. Selecton B,

a. It. Slom(II)-nitrat

100 g/dm’ salétromsavoldat

200 g/dm’ hexametilén-tetramin-oldat

1:200 szilard higitast metiltimolkék indikétor

A meghatdrozds menete

7,5 g Selecton B,-t tiramérlegen lemériink, feloldds utdn 1 dm’-es
mérdélombikba vissziik és jelre toltjiik. 0,6624 g + 10 % Slom(I)-nitratot analitikai
mérlegen visszaméréssel kis f6zopoharba mériink. Kevés desztillalt vizben oldjuk
és hozzdadunk 3 cm’ 100 g/dm’ koncentrci6ju salétromsavat. A pohar tartalmat
100,00 cm’-es mérélombikba kvantitativen atmossuk és jelre toltjiik.

A fémsé-oldatbél 10,00 cm’-t titralélombikba pipettizunk, hozzdadunk 2
cm’ hexametilén-tetramin-oldatot, és 0,1 g metil-timolkék indikétor jelenlétében a
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mint4t 0,02 mol/dm’ EDTA-mérdoldattal addig titréljuk, amig a kék szinii oldat
szine 4llandé sarga nem lesz.

Meghatdrozandé a 0,02 mol/dm® EDTA-mérboldat hatéértéke.

5.1. Réz(I)ionok meghatarozasa

A réz(IDion az EDTA-val stabilis komplexet képez, 3-10 pH-tartomdnyban
kozvetlenill titrdlhatd. A végpont jelzésére szdmos fémindikator (pl. murexid,
PAR, PAN) hasznalhato.

Cu: A, = 63,54
Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm’ EDTA-mérdoldat
acetat puffer
10 g/dm3 PAN (1-(2-piridil-azo)-2-naftol) indikator

A meghatdrozds menete

Az elkészitett torzsoldat 10,00 cm’ részletéhez 20 cm’ vizet, majd 5 cm’
acetat puffert adunk. A sé feloldddasa utdn 4-5 csepp PAN-indikdtor jelenlétében
0,02 mol/dm® EDTA-méréoldattal megtitraljuk. A titrdlast a végpont kizelében
lassan, a mérdoldat cseppenkénti adagoldsdval végezziik. A fémion-indikétor
komplexének szine lila, amely a végpontban kéken keresztiil zoldbe valtozik.
(Vigyézat konnyen tdltitrdlhat6!)

Meghatdrozando a kiadott oldat réz(Il)iontartalma mg-ban.

5.2. Vas(IlI)ionok meghatarozasa

A vas(Ill)ionok az EDTA-val nagy stabilitdsi komplexet képeznek, ezért
savas (pH ~ 2) oldatban kozvetleniil titrdlhatok. Savanyd oldat hasznélatdra van
sziikség a hidroxid-csapadék levéldsdnak elkeriilése végett. A legtobb kation
EDTA komplexének stabilitdsa kisebb, mint a vasé, ezért a meghatdrozast csak
kevés ion zavarja.

Indikdtorként szulfo-szalicilsav, tiron, esetleg redox-indik4torok, mint pl.
variaminkék hasznalhatok.

Fe: A, =55,85
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Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm’* EDTA-mérdoldat
szulfo-szalicilsav indikator

50 g/dm’ sésavoldat

50 g/dm’ nétrium-hidroxid-oldat

A meghatdrozds menete

Az elBkészitett torzsoldatbdl 10,00 cm’-t titrdlélombikba pipettizunk. Az
oldat pH-jat 2 és 3 kozé éllitjuk be 50 g/dm’ sésav vagy 50 g/dm’ nétrium-
hidroxid-oldattal (a pH-t indikétor-papirral ellendrizziik). 3 csepp szulfo-
szalicilsav indikdtor hozzdaddsa utédn a lila szin(i oldatot 40-50 °C-ra melegitjiik és
0,02 M EDTA-mérdoldattal dllandé sarga szin megjelenéséig titraljuk.

Meghatdrozando a kiadott oldat vas(Ill)iontartalma mg-ban.

5.3. Bizmut(IIT)ionok meghatarozasa

A bizmut(Ill)ion savas (0,2-2 pH-ji) kozegben kozvetleniil
meghatdrozhaté. Savas kozegben a titrdlast csak kevés fémion (pl. Fe’*, Hg™)
zavarja.

A végpont jelzésére szdmos, a komplexometridban hasznélatos indikétor
(xilenolnarancs, metiltimolkék, pirokatechinibolya, stb.) alkalmas.

Bi: A, =208,98
Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm® EDTA-mérdoldat

50 g/dm’ salétromsavoldat

50 g/dm’ amménium-hidroxid-oldat

10 g/dm’ xilenolnarancs-indikator-oldat

A meghatdrozds menete

A vizsgiland6é torzsoldat 10,00 cm’ részletéhez annyi amménium-
hidroxidot adunk, hogy az oldat éppen opdlos legyen, majd késedelem nélkiil 2
cm’ salétromsavoldattal megsavanyitjuk. Desztillalt vizzel 20 cm’-re higitjuk és 3
csepp xilenolnarancs indikatort hasznalva 0,02 mol/dm’ EDTA-méréoldattal
szindllanddségig titrdljuk. A szindtcsapds ciklamen-pirosbdl sargédba torténik.
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Meghatdrozando a kiadott oldat Bi(Ill)iontartalma mg-ban.

5.4. Kalcium- és magnéziumionok egymas melletti meghatarozasa

A kalcium- és magnéziumionok egymas melletti meghatdrozasa az EDTA
komplexeik stabilitdsa kozotti kicsiny eltérés miatt kdzvetleniil nem végezhetd el.
A magnézium azonban pH > 12 oldatban (hidroxid-csapadék kivalasaval)
maszkirozhatd, igy a kalciumion murexid indikdtor mellett zavartalanul titrdlhato.
Kevésbé ligos (pH ~ 10) kozegben a két ion egyiittes mennyisége a
magnéziumionnal szines komplexet ad6 erikromfekete T indikator mellett mérhetd.
(Ez utébbi moédszer a vizek 0Osszes keménységének meghatdrozdsira is
hasznalatos.)

Eljarhatunk dgy is, hogy a kalciumion fent ismertetett, alkalikus kdzegben
végzett meghatdrozdsa utdn, a megtitrdlt oldatot 4tsavanyitjuk és forraldssal
elbontjuk a murexid indikdtort. Az oldat pH-jit ezutin ammoénids pufferrel 10
koriili értékre allitjuk be, és a magnéziumionokat eriokrémfekete T indikétor
hozzdadésa utan titraljuk.

Ca: A, =40,08
Mg: A, =24,31

1 német keménységi fok (NK) = 1000 cm’ vizben 10 mg kalcium-oxiddal
ekvivalens mennyiségii oldott kalcium- és magnéziumsoé.

Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm® EDTA-mérdoldat

murexid indikator

eriokromfekete T indikator

1 mol/dm® nétrium-hidroxid-oldat

ammonids puffer (50 g NH,C1 1 dm® 100 g/dm’® NH,OH-ban oldva), illetve
5 mol/dm’ sésavoldat

200 g/dm’ amméniaoldat

A meghatdrozds menete

A kalcium- és magnéziumionokat tartalmazé torzsoldat 10,00 cm’
részletéhez 20 cm’ vizet és 3 cm’ 1 mol/dm’ natrium-hidroxid-oldatot adunk. A
csapadékos oldathoz 0,1 g szilard higitasti murexidet tesziink és 0,02 mol/dm’
EDTA-mérdoldattal addig titrdljuk, amig az oldat szine vorosbdl lildba valt. A
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meghatdrozas pontossdgit noveljiik, ha a kovetkezd parhuzamos titraldsokndl az
elsd, un. tdjékozodoé mérésnél fogyott mérdoldat mintegy 95 %-4dnak hozzdadisa
utdn ldgositjuk az oldatot (a levdl6 magnézium-hidroxid-csapadék igy
kalciumionokat alig ragad magaval.) A fogyasbdl a kalciumtartalom kozvetleniil
szamithato.

A torzsoldat djabb 10,00 cm’ részletéhez 20 cm’® vizet, 5 cm® ammonids
puffert és 0,05 g eriokromfekete T indikdtort adunk, és EDTA-mérdoldattal
alland6 kék szinre titrdljuk. A végpont kozelében a mérdoldatot lassan,
cseppenként adagoljuk, mert az indikator fémkomplexének elbomldsa nem
pillanatszerti. A magnéziumtartalom a két fogyas kiilonbségébdl kiszadmithato.

A magnéziumionokat megtitrdlhatjuk wgy is, hogy a kalciumion
meghatdrozdsakor a lila sziniire titrlt oldatot 3 cm’ 5 mélos sésavval
megsavanyitjuk, teljes elszintelenedésig melegitjiikk. Ezutan lehiitjiik, 6 ml tdmény
ammoniaoldatot, 0,05 g eriokromfekete T indikdtort adunk hozza és dlland6 kék
szinig titrdljuk. Ebbdl a masodik fogydsbol a minta magnéziumtartalma
kiszdmithato.

Meghatdrozando a kiadott oldat kalcium- és magnéziumion-tartalma mg-
ban, valamint a 100,00 cm’-re higitott oldat keménysége német keménységi
fokban.

5.5. Cink(II)ionok meghatarozasa

A cinkion tdg (4-12) pH-tartomdnyban, komplexometirdsan kozvetleniil
titrdlhat6. A titrdlds mind savas, mind alkalikus kozegben igen egyszeri, nem
igényel nagy elOkészitést, ezért kiterjedten alkalmazzdk visszamérésen alapul6
titrdldsokhoz. Hasonléképpen alkalmazhaté az EDTA-méréoldat pontos
koncentraci6éjanak meghatirozasahoz is.

A végpont jelzésére tobb indikator (pl. metiltimolkék, eriokromfekete T,
xilenolnarancs, stb.) is alkalmas.

Zn: A, = 65,37

Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm® EDTA-mérboldat
metiltimolkék indikator

100 g/dm’ hexametilén-tetramin-oldat

A meghatdrozds menete
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A kb. 0,02 mol/dm’ koncentrici6ji, gyengén savas oldat 10,00 cm’-éhez
0,1 g szilard higitasi metiltimolkék indikdtort és 5 cm’ hexametilén-tetramin-
oldatot adunk. A kékes-lila szinii oldatot EDT A-mérdoldattal 4llandé sdrga szinig
titraljuk.

Meghatdrozando a torzsoldat cink(Il)ion-tartalma mg-ban.

5.6. Nikkel(II)ionok meghatarozasa

A nikkelion az EDTA-val 3-10 kozotti pH-tartomanyban kozvetlen
titrdldssal vagy visszatitrdldssal hatdrozhat6 meg. A nikkelion és a
komplexképzdszer kozotti reakcidé nem pillanatszerti, ezért a titrdlast lassan
végezziik.

A végpont az oldat kémhatdsatdl fiiggden tobbféle indikatorral is jelezhetd,
pl. ammonids kdzegben murexiddel.

Ni: A, = 58,71
Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm® EDTA-méréoldat
murexid indikator

tomény ammonium-hidroxid-oldat
a. It. ammo&nium-klorid

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’® részletét 50 cm’-re higitjuk desztillalt vizzel és
hozzdadunk annyi tomény ammoénium-hidroxid-oldatot, hogy a kivalé csapadék
éppen felold6djék. Az oldathoz ezutdn 0,3 g szildrd ammonium-kloridot és 0,05 g
murexid indikatort adunk. A sérga szinii oldatot 0,02 mol/dm® EDTA-mérdoldattal
dlland¢ ibolya szinig titréljuk.

Meghatdrozando a kiadott oldat nikkeliontartalma mg-ban.

5.7. Aluminium(IIl)ionok meghatarozasa

Az aluminium(Ill)ionok EDTA-val igen stabilis komplexet képeznek, de a
komplex kialakuldsa lassi, a szintén stabilis aluminium(IIl)akvakomplexek
képzddése  miatt. Az  aluminium(IIl)-EDTA  komplex  kialakuldsat
meggyorsithatjuk, ha az EDTA-t savanyd kdzegben foloslegben alkalmazzuk és az
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oldatot nehény percig forraljuk. A lehfitott oldatban az EDTA-f6l6sleget 6-0s pH-n
cink(Il)-mérdoldattal visszamérjiik.

Al: A, =26,98
Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm® EDTA-méréoldat
metiltimolkék indikator

fenolftalein indikator

0,02 mol/dm’ cink-szulfat-segédmérdoldat
5 g/dm’ sésavoldat

50 g/dm’ amméniaoldat

szilard hexametiléntetramin

A meghatdrozds menete

A vizsgalni kivant ismeretlenb8l 100 cm’-es mérlombikba torzsoldatot készitiink.
A torzsoldat 10 cm’-es részleteit 5 g/dm’-es sésavoldattal (1-2 csepp) pH = 2-3
értékiire allitjuk be. A reakcidelegyhez hozzdadunk 20,00 cm’ 0,02 mol/dm’
koncentraciéju EDTA-mérdoldatot és néhdny percig forraljuk. A komplex teljes
kialakuldsa érdekében a még forré oldathoz 2-3 csepp fenolftalein jelenlétében
annyi 5 g/dm’ amméniaoldatot adunk, mig az rézsaszinii lesz. Az elegyet 1-2 prcig
ismét forraljuk, lehiitjiik és néhdny csepp 5 g/dm’ sésavval dtsavanyitjuk és 1-2 g
szilard hexametiléntetramint adunk hozza. Az oldatot desztillalt vizzel 50-60 cm’-
re egészitjiik ki, hozzdadunk 0,1-0,3 g szildrd higitasi metiltimolkék indikétort és
az EDTA folosleget pontosan ismert 0,02 mol/dm’ koncentriciGji cink(II)-
mérdoldattal (koncentracidjit az 5.5. fejezetben leirtak szerint hatdrozzuk meg)
visszatitraljuk. A titrdlds sordn az oldat szine sargabdl kezd6do kékbe valtozik
(vigydzzunk, itt nem allando6 szinig titrdlunk!)

Meghatdrozando a torzsoldat aluminium(IIl)ion-tartalma mg-ban.

5.8. Szulfationok kozvetett meghatarozasa

A szulfdtionokat feleslegben alkalmazott, ismert mennyiségii bariumiont
tartalmaz6é oldattal lecsapjuk, majd a csapadékos oldatban a béariumionok
feleslegét, alkalmas indikdtor (metiltimolkék, fluorexon) jelenlétében
visszatitraljuk.
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A barium-EDTA komplex viszonylag kicsiny stabilitisa miatt a barium
felesleg visszamérése csak alkalikus (10-nél nagyobb pH-ji ) oldatban végezhetd
el.

SO,”: M, = 96,06
Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm’* EDTA-méréoldat
metiltimolkék indikator

0,02 mol/dm’ barium-klorid-segédmérdoldat
20 g/dm’ s6savoldat

50 g/dm’ nétrium-hidroxid-oldat

a. It. tomény ammoénium-hidroxid-oldat

A meghatdrozds menete

A szulfittartalmi  vizsgalandé oldatbél 10,00 cm’-t fézépoharba
pipettizunk, hozzaadunk 30 cm’ vizet és 1 cm’ sésavoldatot. Az igy el6készitett
oldatot felforraljuk, majd forrds kozben, lassu iitemben adagolt 2 - 10,00 cm’ 0,02
mol/dm” barium-klorid-oldattal lecsapjuk a szulftot.

A lehilt, csapadékos oldathoz 0,1 g metiltimolkék indikatort adunk és a
sdrga szinli oldatot cseppenként adagolt natrium-hidroxid-oldattal lila szinre (pH ~
6,5) allitjuk be. Ezutdn az oldathoz 2 cm® témény amménium-hidroxidot adunk és
a megkékiilt (pH ~ 11) oldatot 0,02 mol/dm’ EDTA-méréoldattal fiistsziniire
titraljuk.

A lecsapédszer (barium-klorid) koncentriciéjat az ismertetett eljardssal
hatdarozzuk meg, csak a szulfitiontartalmud torzsoldat helyett értelemszeriien
desztillalt vizet hasznélunk.

Meghatdrozando a kiadott torzsoldat szulfationtartalma mg-ban.

5.8. Talajmintak feltarasa és torzsoldat készitése

A vizsgdlandé mintdt szildrd kdlium-hidroxiddal megomlesztett és az
omledéket 1:4 higitdsd sésavban feloldjuk.

Sziikséges anyagok
a. It. klium-hidroxid
1:4 higitasd sésavoldat

300 g/dm’ hidrogén-peroxid-oldat
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a. It. tomény sésav
A feltdrds menete

Az eldzetesen 105 °C-on tomegdllanddsagig szdritott talajmintabol 0,4 g-ot
bemérdcsonakban analitikai mérlegen lemériink. Nikkel tégelyben kb. 1 g kédlium-
hidroxidot megdmlesztiink és az dmledék tetejére szorjuk a feltdrand6 mintat, majd
hozzaadunk még kb. 1,6-1,8 g szemcsés kdlium-hidroxidot. Gazlangon melegitve
Ovatosan elkezdjiik a feltdrdst, vigydzva arra, hogy az démledék ki ne froccsenjen. A
pezsgés megsziinése utdn a mintdt 10-15 percig Ovatosan tovabb melegitjiikk a
feltards teljes befejezéséig. (A kezdetben zold anyag megbarnul.) Az olvadékot
lehiitjiik és 50-60 cm® vizzel 250 cm’-es f3zépoharba dtmossuk

A liigos oldathoz gyors mozdulattal 12-15 cm® tomény sésavoldatot adunk
dlland6 kevergetés mellett) lassti 4tsavanyitdsndl oldhatatlan kovasav védlhat ki),
majd a nikkeltégelyt 40-50 °C-os higitott sésavoldattal kimossuk. A savas oldathoz
ezutin 1-2 csepp 300 g/dm’ hidrogén-peroxid-oldatot adunk és az oldatot
felforraljuk. Lehiités utdn az elegyet 100,00 cm’-es mérélombikba mossuk 4t és 1:4
higitdsd sésavoldattal jelig egészitjiik ki.

5.9. Talajmintak vas(IIl)-oxid- és aluminium-oxid-tartalmanak
meghatarozasa

A talajok {6 alkotéi koziil 5,5-6,3 pH-ju (optimdlis pH = 5,8) oldatban a
vas(lll)- ¢és aluminiumionok EDTA-val stabilis komplexet képeznek. A
komplexképzOdési reakcid azonban igen lassd, amit melegitéssel lehet gyorsitani.
A két ion egymds melletti meghatdrozdsdndl az els6 1épésben egyiittes
mennyiségiiket dllapitjuk meg gy, hogy ismert mennyiségli EDTA-mérdoldatot
adunk hozza és a feleslegét cink-klorid-mérdoldattal visszatitrdljuk. A kovetkezd
1épésben a megtitrdlt oldatban az aluminiumionok EDTA-komplexét natrium-
fluorid adagoldsdaval elbontjuk és a felszabadul6 EDTA-t ismét cink-klorid-
mérdoldattal visszatitraljuk. Ez utobbi fogyds az aluminium mennyiségével lesz
ardnyos.

A titrdldsok végpontjat a szokdsos fémindikdtorok mellett benzidin és
hexaciano-ferrat(Il)/hexaciano-ferrat(Ill) redox rendszerrel is jelezhetjiik. Utébbi
esetben a végpontot a benzidin oxidalt formdja kék szinének a megjelenése jelzi.

A1203: Mr = 101,96 Er =
M,/2

F6203: Mr = 159,69 Er =
M,/2

Sziikséges anyagok
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0,02 mol/dm® EDTA-mérdoldat

0,02 mol/dm® cink-klorid-mérdéoldat (3,3 ZnCl,.1,5 H,0O-t 30 cm® 100
g/dm’ sésavban oldunk és 100 cm’-re egészitjiik ki desztillalt vizzel)

telitett natrium-fluorid-oldat

a. It. tomény ammoénium-hidroxid-oldat

acetat-puffer (50 g CH;COONa.3 H,O-t vizben feloldunk, hozzdadunk 2
cm’ tomény CH3;COOH-t és desztillalt vizzel 100 cm’-re egészitjiik ki)

jégecetes benzidin (2 g benzidint 60 cm’ jégecetben oldunk)

ferrocianid/ferricianid-oldat (2 térfogatrész 10 g/dm3 K4[Fe(CN)g] és 1
térfogatrész 10 g/dm’ K;[Fe(CN)g]-oldat naponta frissen készitett elegyét
tizszeresére higitjuk)

A meghatdrozds menete

A kalium-hidroxidos feltarassal készitett torzsoldatbol 10,00 cm’-t 100
cm’-es Erlenmeyer-lombikba pipettdzunk. Hozzdadunk 10,00 cm® 0,02 mol/dm’
EDTA-mérdoldatot és desztillalt vizzel kb. 30 cm’-re egészitjiik ki, majd
felmelegitjitk 30-40 °C-ra. A felmelegitett oldathoz 1 csepp metilvords indikatort
adunk és tomény ammonium-hidroxiddal (kb. 2 cm®) a rézsaszin eltiinéséig
semlegesitjiikk a mintat. Ezutan 3 cm’ acetdt pufferoldatot adunk az oldathoz és 3
percig forraljuk, majd szobahdmérsékletre hiitjiikk. 5 csepp jégecetes benzidint,
valamint 0,5 cm’® ferrocianid/ferricianid elegyet hozzdadva az EDTA feleslegét
0,02 mol/dm’ cink-klorid-méréoldattal visszatitraljuk. A végpontban az oldat szine
rézsaszinbdl kékbe csap 4t.

A megtitralt oldathoz ezutan 5 cm’ telitett natrium-fluorid-oldatot adunk és
forrdsig melegitjik. A forr6 oldatot 1-2 percig 4llni hagyjuk, majd
szobahOmérsékletre lehttjiik. Ismét hozzdadjuk a mintdhoz az indikdtorokat és az
aluminium-EDTA komplexbé] felszabadult EDTA-t megtitraljuk a 0,02 mol/dm’
cink-klorid-mérdoldattal.

A meghatdrozdsa sordn vakprobdt is végziink a fentiek szerint (a minta
helyett desztillalt vizzel).

Meghatdrozando a vizsgédlt talajminta Al,O; és Fe,Os-tartalma
tomegszdzalékban.
5.10. Bauxitmintak feltarasa és torzsoldat készitése

A bauxitmintdt alkdli- (kdlium-)  hidroxiddal megomlesztjiik és az
omledéket hig sésavban feloldjuk

Sziikséges anyagok
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a.lt. kalium-hidroxid
a. It. tomény sésav

A feltdrds menete

Az eldzetesen, 100 °C-on tomegéllanddsagig széritott bauxitbdl 0,15 g-ot
analitikai mérlegen pontosan bemériink. 1 g k&lium-hidroxidot nikkeltégelyben
megomlesztiink, majd hozzdadjuk a feltdrandé mintdt. Tovdbbi 1,6 g szemcsés
kalium-hidroxid hozzdaddsa utin az elegyet gédzling folott lassan mozgatva,
dvatosan megdmlesztjiik, ligyelve arra, hogy az 6mledék ki ne froccsenjen, majd a
teljes feltards végett 5-6 percig erdteljesebben melegitjiik. (Az dmledék sotétbarna
szinli lesz.) A tégelyt korkorosen mozgatjuk, hogy az 6mledék nagy feliileten
kenddjon szét. A tégelyt a langtdl elvessziik, s amikor az omledék éppen
megdermed, az aljat hideg vizbe madrtjuk. A megdermedt, megrepedezett
omledéket desztilldlt vizben oldjuk. Sziikség esetén enyhén melegitjiik. A
szuszpenziGt 250 cm’-es fézGpohdrba atmossuk, Gvatosan hozzdadunk 10 cm’
tomény sésavat, s lehiilés utdn a teljesen tiszta oldatot 100,00 cm’-es
mérélombikba dtmossuk, végiil a lombikot jelig toltjiik.

5.11. Bauxitminta aluminium-oxid-tartalmanak meghatarozasa

Az aluminiumionok EDTA-val csak lassan reagdlnak, ezért
meghatdrozdsukra visszaméréses mddszert alkalmazunk. A vizsgdland6 oldathoz
ismert mennyiségli és koncentraciéju EDTA-mérboldatot adunk és az oldat pH-jat
pufferrel 5,8-re allitjuk be. (A meghatdrozast zavar$ titdnionokat ammoénium-
dihidrogén-foszfattal valasztjuk le, ha sziikséges.) Az EDTA feleslegét cink-klorid-
mérdoldattal titrdljuk vissza. Az eredeti EDTA-mérdoldat és feleslegének
kiillobnbsége a minta vas- és aluminiumtartalminak egylittes mennyiségével
egyenértékll. Ezutan az aluminiumion EDTA-komplexét telitett natrium-fluorid-
oldattal megbontjuk, és az igy szelektiven kiszoritott komplexképzdszer cink-
klorid-mérdoldattal megtitralhato.

A titrdldsok végpontjanak jelzésére vanddium-komplexondt/difenil-
karbazon indikatorrendszert is alkalmazhatunk.

A1203: Mr = 101,96 Er =
M,/2

Sziikséges oldatok

0,2 mol/dm® EDTA-mérdoldat
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0.02 mol/dm’ cink-klorid-mérdoldat

1:1 higitdsi ammonium-hidroxid-oldat

1:1 higit4sd sésavoldat

telitett natrium-fluorid-oldat

acetatpuffer (készitését 1asd a talajvizsgalatnal)

vanddium-komplexonit (1,17 g ammoénium-metavanaditot és 3,77 g
Selecton B,-t 10 cm’ 50 g/dm’ natrium-hidroxidban oldunk, majd 0,5 cm’® 960
g/dm’ ecetsavval és 200 g szildrd kalium-nitrattal elkeverjiik és vizfiirdén szdrazra
paroljuk)

difenil-karbazon-oldat ((C¢Hs).N,H,CO 2 g/dm3 alkoholos oldata)

metilénkék-oldat: 0,1 g/dm3 vizes oldat

A meghatdrozds menete

10,00 cm’ torzsoldatot 300 cm’-es Erlenmeyer-lombikba pipettazunk,
biirettabdl hozzaadunk 12,00 cm® 0,02 mol/dm® EDTA-méréoldatot, majd 1 csepp
fenolftalein jelenlétében cseppenként annyi (kb. 2 cm’®) 1:1 amménium-hidroxidot,
hogy az oldat r6zsaszin legyen, majd 1:1 sésavval az oldatot elszintelenitjiik. A pH
kozelité bedllitdsa utdn hozzaadunk 10 cm® acetétpuffert, majd 3 percig forraljuk
az oldatot, hogy a komplexképzddés teljes legyen. Lehiités utdn az oldathoz 1
csepp metilénkéket, 0,5 cm’ difenil-karbazon-oldatot és kb. 0,5 g vanddium-
komplexonitot tesziink, majd 0,02 mol/dm’ cink-klorid-mérdoldattal az EDTA
felesleget visszatitrdljuk. A végpontban az oldat szine zoldes-kékbdl lilas-pirosba
csap at. A megtitralt oldathoz 5 cm’ telitett natrium-fluoridot adunk, az oldatot
felforraljuk, s legaldbb 3 percig forrasban tartjuk, hogy az aluminiumhoz kotott
EDTA tokéletesen felszabaduljon. Lehiilés utdn az oldathoz ismét adunk 0,5 cm’
difenil-karbazont (az els6 titrdldskor haszndlt indikdtorok a forraldskor
elroncsolddnak) és a felszabadult EDTA-t cink-klorid-mérdoldattal megtitraljuk.
Az aluminium mennyiségét a mdsodik titrdlds sordn fogyott mérdoldat
térfogatdnak ismeretében szamitjuk ki.

Meghatdrozando a bauxitminta Al,O;-tartalma.

5.12. Bauxitminta vas(IIl)-oxid-tartalmanak meghatarozasa

A mintdkbdl készitett torzsoldat vas(II)ion-tartalma 2-3 pH-ju oldatban
szulfo-szalicilsav indikétor jelenlétében EDTA-mérdoldattal megtitralhats. (Az
esetleges jelenlévd vas)Il)ionokat salétromsavval, forralds kozben oxidaljuk.) A
meghatdrozdst a minta tobbi Osszetevdje nem zavarja.

F6203: Mr = 159,69 Er =
M,/2
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Sziikséges anyagok

0.02 mol/dm® EDTA-mérdoldat

1:1 higit4sd sésavoldat

1:1 higitdsd ammonium-hidroxid-oldat
tomény salétromsav

tomény ecetsav

szulfo-szalicilsav indikator

A meghatdrozds menete

10.00 cm’ torzsoldatot 100 cm’-es Erlenmeyer-lombikba pipettazunk.
Hozzdadunk 2,5 cm® 1:1 higitdsi s6savoldatot és 1,5 cm® tomény salétromsavat.
Az oldatot 2-3 percig forraljuk, majd lehiitve 2,5 cm’ tomény ecetsav-oldatot és
6vatosan annyi 1:1 amménium-hidroxidot (kb. 8-9 cm®) adunk hozzd, hogy az
eredetileg sarga szinli oldat éppen barna szinlivé valjék a vas(Ill)-acetit
megjelenése miatt. Az oldatot 80 °C-ra melegitjiik, 5 cm’ 100 g/dm’ szulfo-
szalicilsavat adunk hozz4, majd 0,02 mol/dm’ EDTA-méréoldattal az ibolyaszin
eltlinéséig titraljuk. A végpont kozelében a titrdlast dllandd kevergetés kozben,
lassan végezziik. A megtitrlt oldat szine anndl s6tétebb sdrga marad, minél tobb
vasat tartalmaz az oldat.

Meghatdrozando a bauxitminta tomegszdzalékos Fe,Os-tartalma.
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6. PERMANGANOMETIRA

A permanganometria méréoldata a kdlium-permanganat-oldat. A kalium-
permangandt erds oxidaldszer, az oldat kémhatdsatdl fiiggen tobbféle reakcidban
(5, 3 vagy 1 elektron felvételével) redukalodik:

- erdsen savas kozegben:

MnO, +8 H" + 5 ¢ =Mn™ + 4 H,0 E,=151V
-gyengén savas vagy semleges kozegben:

MnO, +4 H' + 3 e =MnO, + 2 H,O E,=1,69V
-er0sen bazikus kdzegben:

MnO; + e = MnO,” E, =057V

Permanganat-mérdoldattal  kozvetlen oxidaciés meghatdrozasok és
segédmérdoldat (pl. oxdlsav-, arzén(Ill)-oldat) alkalmazasdval visszaméréses
meghatirozasok végezhetdk.

A permanganometrids titrdldsok végpontjit a mérdoldat intenziv szinének
megjelenése (esetenként eltlinése) jol indikalja.

0,02 mol/dm® koncentriciéji  kalium-permanganat-mérsoldat

készitése és pontos koncentracigjanak meghatarozasa

A permanganometrids meghatidrozdsok zomét erdsen savas kozegben
végezziik. Kalium-permanganitb6l kozvetlen beméréssel csupdn kozelitd
koncentrici6ji mérdoldat készithetd. Ennek oka, hogy az oldatba keriild
porrészecskék, szerves €s egyéb szennyezések a permangandtot mangan-dioxidda
redukdljak, ami katalizdlja a permanganat tovabbi bomldsit. Ennek csokkentése
végett célszeri a mérdoldatot krém-kénsavval kimosott, és desztilldlt vizzel jol
kioblitett, lehetdleg sotét tivegben tirolni, mivel a bomlast a fény is eldsegitheti. A
mérdoldat hat6értékét legaldbb egyhetes 4dllas és liveggyapoton vagy G4-es sziirén
valé sziirés utdn hatdrozzuk meg. Ez id6 alatt a bomldst okozd szerves anyagok
oxidacidja mdr befejezddik, sziiréssel pedig a képzddott mangin-dioxid
eltavolithato, igy viszonylag 4llandé mérdoldatot kapunk. A kdlium-permanganat
mérdoldat hatéértékét natrium-oxaldtra hatdrozzuk meg az aldbbi reakcié alapjan:

2 MnOy + 5 C,0,% + 16 H =2 Mn** + 10 CO, + 8 H,0
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A permanganit és az oxaldtionok kozotti reakcié lassan indul be, ezért a titralast
meleg oldatban végezziik. A keletkezett mangin(Il)-ionok autokatalizise
kovetkeztében a titrdlds eldrehaladtaval a reakcié felgyorsul.

KMnO,: M, = 158,05
N32C2043 Mr = 134,00
Sziikséges anyagok

at. kdlium-permanganét
a. It. natrium-oxalat
200 g/dm’ kénsavoldat

A meghatdrozds menete

Taramérlegen f6zOpoharba 3,2 g kdlium-permangandtot mériink és
mintegy 50 °C-os desztill4lt vizben oldjuk, majd lehiités utdn 1000 cm™-re higitjuk.

A 130 °C-on 2 6ra hosszat szaritott és exszikkdtorban lehiilt nétrium-
oxaldtbol 0,07 g koriili részleteket visszaméréssel, analitikai mérlegen
titrdlslombikba pontosan bemériink. Az anyagot 20 cm’ desztilldlt vizben oldjuk,
hozzdadunk 5 cm’® 200 g/dm’ kénsavat és 60-80 °C-on 0,02 mol/dm’
koncentraciéju kalium-permanganét-mérdoldattal titraljuk a mérdoldat észrevehetd
halvany ibolyaszinének megjelenéséig. A titrdldas kezdetén a mérdoldatot
cseppenként adagoljuk az oldathoz és kevergetés kozben addig varunk, mig az
oldat elszintelenedik. Ezen indukcidés periédus utdn a titrdlds gyorsabban
folytathat6. Ugyeljiink arra, hogy a titrdland6 oldat hémérséklete az
egyenértékpont kozelében ne csokkenjen. Befejezettnek tekinthetjiik a titrdl4st, ha
az oldat halvany ibolya szine 1-2 percig dlland6 marad.

A permanganometrids meghatdrozdsokndl a biiretta leolvasdsit a
folyadékfeliilet fels6 hatdrvonaldval egy magassdgban végezziik, mert az oldat
sOtét szine miatt als6 meniszkusza nem latszik.

Meghatdrozando a kdlium-permangandt-mérdoldat hatéértéke.

6.1. A hidrogén-peroxid meghatarozasa

A hidrogén-peroxid er0sen savas kozegben az oxiddlé (elektrofil)
tulajdonsdgi permangandttal oxigéngédzza oxidadlhato:

2 MnO, + 5 H,0, + 6 H =2 Mn** + § H,0 + 5 O,
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HzOzZ Mr = 34,02
Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm” kalium-permanganét-méréoldat
100 g/dm’ kénsavoldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’-ét titrdlslombikba pipettdzzuk, 5 cm’® 100 g/dm’
kénsavval megsavanyitjuk €és szobahdmérsékleten azonnal, a permanganit-
mérdoldat halvany rézsaszinének megjelenéséig titraljuk.

Meghatdrozando a kiadott hidrogén-peroxid mennyisége mg-ban.

6.2. Mangan(IT)ionok meghatarozasa Volhard-Wolf szerint

A mangin(I)ionokat semleges kozegben a kdlium-permanganit
mangdn(IV)-oxidda oxidélja:

2 MnO, + 3 Mn** + 2 H,0 = 5 MnO, + 4 H"

A reakcidban keletkezd protonok megkotésére - Volhard és Wolf
javaslatdra - cink-oxid és cink-szulfat keveréke alkalmazhaté. A cink(Il)ionok
alkalmazdsa azért is elOnyds, mert cink-manganitok képzésével megakadélyozzuk,
hogy a titralasi sordn képzddd mangan(IV)-oxid a feliiletén mangano-manganitok
keletkezésével mangdn(Il)ionokat kosson meg. A  titrdldsi hiba tovadbb
csokkenthetd, ha az egyenértékpont el6tt az oldatot kevés ecetsavval
megsavanyitjuk. A csapadék flokkuldldsa révén feltisztul6 oldatban a permangandt
szine jobban észlelhetd.

Mn: A, = 54,94

Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm’ kalium-permangandt-méréoldat
at. kristalyos cink(Il)-szulfat (ZnSO,4-7 H,0)
at. cink(II)-oxid

at. jégecet

A meghatdrozds menete
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A torzsoldatbsl 10,00 cm’-t 0,5 dm’-es 4ll6lombikba pipettdzunk és
desztillalt vizzel 300 cm’-re higitunk. Hozzdadunk 1 g cink-oxidot és 4 g cink(II)-
szulfatot. A forrasig melegitett oldatot kicsiny részletekben adagolt 0,02 mol/dm’
koncentraci6jud kalium-permanganat-mérdoldattal titrdljuk. A végpont elétt a forrd
oldathoz 2 cm’ jégecetet adunk. A képzddott mangan(Il)-oxid-csapadék ennek
hatdsdra 6sszedll, a csapadék folotti oldat kitisztul. A végpontot az oldat tiszta
részének 1-2 percig megmaradé rézsaszin szine jol jelzi. Célszerli el6szor egy
hozzavetdleges titrdldst végezni, majd a kovetkezd titrdldsdndl a sziikséges
mennyiségnél valamennyivel kevesebb mérdoldatot egyszerre hozzdadni,
Ujraforralds és az ecetsav hozzdaddsa utdn cseppenként adagoldssal befejezni a
titralast.

Meghatdrozando a kiadott oldat mangan(I)ion-tartalma mg-ban.

6.3. Vas(I)ionok meghatarozasa

A vas(I)ionok kénsavas kozegben permangandttal kozvetleniil is
titrdlhatdk az

5 Fe?* + MnO, + 8 H" = 5 Fe** + Mn*" + 4 H,0O

egyenlet szerint. A savas kozeg biztositdsdhoz sésavoldat hasznalata nem célszerd,
mivel a vas(Il) és a permanganit kozotti reakcié indukdlja a kloridion
permangandtos oxiddcidjat, ami mérdoldat tulfogyast eredményez a titrdlds sordn.
A titrdland6 oldathoz foszforsavat adva csokkentjiik a meghatdrozand6 rendszer
redoxipotencidljat megkonnyitve ezzel a vas(ll) oxidacidjat. Ugyanakkor a
foszforsav szintelen komplexet képez a reakcidéban képzddott vas(Ill) ionnal, igy
eltlinik a vas(IIl) ionok sarga szine, ami az egyenértékpont észlelését megkonnyiti.

Fe: A, =55,85

Sziikséges anyagok

0,02 mol/dm” kalium-permanganét-méréoldat

100 g/dm’ kénsavoldat

200 g/dm’ foszforsavoldat

A meghatdrozds menete

A meghatérozandé vas(Il)ionok kénsavas oldatat 100,00 cm’-re higitjuk. A

torzsoldat 10,00 cm’ részletéhez 10 cm® 100 g/dm’ kénsavoldatot és 10 cm® 200
g/dm’ foszforsavoldatot adunk és 0,02 mol/dm’ kilium-permanganat-méréoldattal
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halvany rdzsaszinig titrdljuk. (A torzsoldat vas(Il)-tartalma allds kézben részben
oxidalédhat, ezért a meghatarozast a kiadast kovetden miel6bb végezziik el!)

Meghatdrozandé a kiadott torzsoldat Mohr-s6-Fe(NH,),(SO4),.6 H,O-
tartalma mg-ban.
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8. JODOMETRIA

A jodometria alapjat képezd

L+2e=2T E,=0,62V
reakcio standard redoxipotencidlja KI jelenlétében a

I’ +2e=3T E, =054V

reakci6 szerint, trijodidion képzddése miatt kissé csokken.

A 0,54 V-ndl kisebb standardpotencidld redukéldszereket kalium-jodidos
jodoldattal kozvetleniil titrdlhatjuk, vagy ismert mennyiségii kéalium-jodidos
jodoldattal reagdltatjuk és a jodfelesleg visszamérése utjan mérjiik.

Azok az oxidaldszerek, amelyek standardpotencidlja 0,54 V-nal nagyobb,
nagy mennyiségben alkalmazott kdlium-jodidb6l savanyu kozegben ekvivalens
mennyiségii jodot tesznek szabadda és ezt natrium-tioszulfattal mérjiik:

L+28S,07"=2T +S,04"

A jodometrids mérések végpontjdban tehat mindig a jod eltiinését vagy
megjelenését kell jelezni. Legalkalmasabb erre a célra a keményitdoldat. A
keményit a trijodidionnal jellegzetes kék szinli jodkeményitét képez. Amikor
kozvetleniil jod-mérdoldattal titrdlunk, a keményitét mar a titrdlds elején
hozzdadjuk az oldathoz. A végpontot a mérdoldat feleslegének hatdsara képzdédd
jodkeményitd szine jelzi. Amikor a joédot titrdljuk néatrium-tioszulfat oldattal az
indikatort csak a végpont eldtt adjuk az oldathoz (ha az oldat szine mar
halvanysarga), mert ellenkezd esetben a rosszul old6dé jodkeményitd kivalik az
oldatbdl és igy csak lassan reagdl a nitrium-tioszulfattal, ami bizonytalanni teszi a
végpontjelzést. A végpontban a tioszulfat redukdlja a keményitéhoz kapcsol6dé
trijodidot, ami a jédkeményitd szétesését, azaz a kék szin eltiinését eredményezi.

0,05 mol/dm’ koncentraci6ji natrium-tioszulfat-méréoldat készitése és
pontos koncentraciojanak meghatarozasa

A natrium-tioszulfat-mérdoldat igen bomlékony. Mar a vizben oldott szén-
dioxid hatasara is hidrogén-szulfit és elemi kén képzddése kdzben bomlik:

S,0;> + CO, + H,O = HSO; + S + HCO;~

Mivel a jodos oxiddciéban 1 mol tioszulfation 2 mol joédot fogyaszt, mig a
hidrogénszulfit vagy szulfition egyet, a fenti reakci6 a tioszulfat-mérdoldat
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hatéértékének novekedését eredményezi. A hidrogén-szulfit illetve szulfition a
levegd oxigénjének hatdsdra lassan szulfattd oxidalédik ami nem reagdl jéddal,
ezért ez a folyamat a mérdoldat hatéértékénak a csokkenéséhez vezet. Ezzel
magyardzhatd tehit, hogy a frissen készitett natrium-tioszulfat-mérdoldat
hatéértéke eleinte nd, majd késébb csokken. A fenti folyamatok lejatszéddsa utin a
mérdoldat hatéértéke hosszabb ideig viszonylag dllandé marad, ezért a hat6értéket
célszerli néhany nap (4ltaldban 1 hét) allds utdn meghatarozni.

A nétrium-tioszulfit-mérdoldat ~ bomldsat  bakteridlis eredetil
szennyezddések is katalizaljak az alabbi reakcidegyenlet szerint:

25,0;> + 120, + H,0 = S,04 + 20H"

Ezért a nagyon hosszi ideig tarolt oldatok pH-ja nd és hatdéértékiik csokken. A
bakteridlis eredetli bomlds gatldsara a mérdoldathoz izobutil vagy amilalkoholt
adnak.

A nétrium-tioszulfat-méréoldat hatéértékét ismert mennyiségli jod
titrdldsaval hatdrozzdk meg. A jodot ismert koncentrici6éji kalium-jodat (KIO;)
vagy kalium-bijodat (KH(IOs),) oxiddlé segédmérdoldat és kalium-jodid-felesleg
sOsavas kozegben torténd reakcidja ttjan allithatd eld, az alabbi reakcid szerint:

103_+6I_+6H+=312+3H20
Na28203 5H20 Mr = 248,18
Sziikséges anyagok

a. It. kristalyos nétrium-tioszulfat

a. It. vizmentes nétrium-karbonat

a. It. n-amilalkohol (vagy izo-butil-alkohol)

a. It. kdlium-jodid

200 g/dm’ sésavoldat

keményitdoldat (90 cm’ forré vizben 0,1 g szalicilsavat oldunk. 1 g
keményitdt 10 cm’ desztillalt vizben elkeveriink és a 90 cm’ forré szalicilsav
oldatba ontjiik. Az oldat tisztdjat hasznéljuk.)

A meghatdrozds menete

Téaramérlegen lemériink 12,5 g  kristdlyos natrium-tioszulfatot
(Na,S,03-5H,0) és veszteség nélkiil 1000 cm’-es mérélombikba mossuk.
Hozzdadunk 700-800 cm® desztillalt vizet, 0,2 g vizmentes nétrium-karbonétot, 10
cm’ n-amilalkoholt (vagy izo-butil-alkoholt), az alkohol teljes elegyedéséig razzuk,
majd azutdn desztilldlt vizzel jelre tolgjiikk a lombikot. A kész mérdoldatot
kréomkénsavval, csapvizzel és desztillalt vizzel kioblitett tivegdugds iivegben,
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lehetdleg sotét helyen taroljuk. A nétrium-karbondt a mérdoldat tiroldsa kézbeni
savanyoddsat akaddlyozza meg, ezdltal lassitja a mérdoldat kémiai eredetli
bomldsat. Az amil-alkohol a kénbaktériumok szaporodasat gitolja. Az oldat
hat6értékét legalabb egy hét dllds utan allapitjuk meg.

A mérdoldat hatéértékének meghatdrozdsahoz analitikai tisztasdga kalium-
jodatbol 0,14+10% g-nyi mennyiséget visszaméréssel analitikai mérlegen 0,1 mg
pontosdggal  fézépohdrba mérjiik, desztilldlt vizben feloldjuk és 100 cm’-es
mérdlombikba kvantitativen atmossuk, majd a lombikot jelre toltjikk. Az igy
elkészitett torzsoldatbdl 10,00 cm’ részleteket csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikba
pipettazunk és feloldunk benne 0,5 g kdlium-jodidot. Az oldatot 5 cm’ 200 g/dm’
koncentrici6ji sésavval megsavanyitjuk. A lombikot bedugaszoljuk, majd két
perces vérakozds utdin 0,05 mol/dm’ koncentriciéji nétrium-tioszulfat-
mérdoldattal halvdnysarga szinig titrdljuk. A végpont jelzésére kb. 5 csepp
keményitdindikatort adunk az oldathoz és elszintelenedésig titralunk.

0,05 mol/dm’ koncentriciéji jéd-mérsoldat készitése és hatéértékének
megallapitasa

A j6d vizben csak kismértékben old6dik (100 g viz 20 °C-on 0,029 g jédot
old), ezért kdlium-jodidos oldatit haszndljuk, amelyben I3 -ionok képzddésével jol
oldédik. Hat6értékét frissen meghatarozott natrium-tioszulfat-mérdoldattal az

L +28,0 =21 +S,05"
egyenleteknek megfelelen, vagy arzén(Ill)-oxidra allapitjuk meg.
H3A803 + I+ Hzo = H3ASO4 +2H"+2T

Az arzénessav a jodot kvantitativen redukdlja, ha a reakcié folyaman
keletkezd savat megkotjiik. Ugyelni kell tehat arra, hogy az oldat pH-ja a titrdlas
végpontjaban 5-9 k6zé essék, ami ndtrium-hidrogén-karbonat adagoldsaval érhetd
el.

I: A, =126,92
A5203: Mr = 197,84

Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm® néitrium-tioszulfat-mérdoldat
a. It. szildrd jod

a. It. kdlium-jodid

100 g/dm’ kénsavoldat

keményitdoldat
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1 mol/dm’® nétrium-hidroxid-oldat
0,5 mol/dm’ kénsavoldat
a. It. natrium-hidrogén-karbonat

A meghatdrozds menete

Széraz, 100 cm’-es csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikba 13 g kalium-
jodidot és 6,5 g tiszta jodot mériink taramérlegen. Legfeljebb 15 cm® vizet adunk
hozz4 és a lombikot bedugaszolva addig rdzogatjuk, amig a jod teljesen feloldodik.
Az igy nyert jédoldatot desztillalt vizzel 1000 cm’-es mérélombikba oblitjiik és
jelére toltjiik. A jéd-mérdoldatot lehetdleg sotét tivegben taroljuk.

0,05 mol/dm®  ndtrium-tioszulfdt-oldatra torténé  hatoértékék
meghatdrozdsndl csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikba 10,00 cm® 0,05 mol/dm’
koncentriciéji jédoldatot pipettdzunk, 2 csepp 100 g/dm’ kénsavval
megsavanyitjuk és ismert faktord 0,05 mol/dm’ koncentraci6ju natrium-tioszulfat-
mérdoldattal azonnal titrdljuk. A végpont jelzésére keményitdindikatort
hasznélunk.

Arzén(IIl)-oxidra torténd hatéérték meghatarozasnal analitikai mérlegen 50
cm’-es pohdrba visszaméréssel pontosan bemériink 0,25 (L 10 %) g vizmentes
arzén(Ill)-oxidot. 5 cm’ 1 mélos natrium-hidroxidban vizfiirdén melegitve oldjuk
és kihlilés utdn veszteség nélkiil a 100,00 cm’-es mér8lombikba oblitjiik. 5,0-5,1
cm’ 0,5 mélos kénsavat adunk hozza és a lombikot desztillalt vizzel jelre toltjiik.
Az igy készitett és szdmitott koncentraciéji 0,025 mol/dm’ arzénessav-oldat 10,00
cm’-ét  csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikban néhdny csepp hig kénsavval
megsavanyitjuk, 2 g szilard natrium-hidrogén-karboniatot és 5 csepp
keményitéindikatort adunk hozzd, majd a bedllitand6 0,05 mol/dm’ koncentraciGju
jodoldattal a kék szin megjelenéséig titrdljuk.

8.1. Formaldehid meghatarozasa Romijn szerint

Kalium-bromat-mérdoldat segitségével kalium-jodidbdl ismert mennyiségii
jodot allitunk eld, ami ligos kdzegben diszproporciondlddik.

L+20H =10 +H,0+T

és a keletkezd hipojodition a formaldehidet hangyasavva oxiddlja, amit a
foloslegben 1évo lug formidt alakjaban kozombosit:

CH,0 + 10"+ OH =HCOO +TI + H,O

A jod foloslegét, az oldat megsavanyitdsa utdn tioszulfat-mérdoldattal
visszamérjiik.
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Savanyu kozegben a jod nem reagdl a formaldehiddel.
CH,O: M, = 30,03
Sziikséges anyagok

0,0083 mol/dm’ kédlium-bromét-mérdoldat
0,05 mol/dm® nétrium-tioszulfat-mérdoldat
a. It. kdlium-jodid

50 g/dm’-es amménium-molibdenat-oldat
100 g/dm’ sésavoldat

100 g/dm’-es natrium-hidroxid-oldat
keményitdoldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’-ét csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikba pipettdzzuk.
20,00 cm’ 0,0083 mol/dm’ koncentraciéji kélium-bromdt-mérdoldatot, 0,5 g
kalium-jodidot és 2 csepp 50 g/dm’-es amménium-molibdenat katalizatort adunk
az oldathoz, 5 cm’ 100 g/dm’ sésavval megsavanyitjuk és a lombikot azonnal
bedugaszoljuk. 3 perc virakozds utin 8 cm’ 100 g/dm’-es natrium-hidroxidot
ontiink az oldatba. Az azonnal lezdrt lombikot alaposan Osszerdzzuk, hogy a
gbztérben 1évd formaldehid is az oldatba keriiljon. Az elegyet sotétben 15 percig
allni hagyjuk, kdzben 5 perc utdn még egyszer Osszerdzzuk. A dugéra tapadt
anyagot desztillalt vizzel az oldatba mossuk, a reakcidelegyet 5 cm’® 100 g/dm’
sésavval dtsavanyitjuk és az el nem hasznalt jédot 0,05 mol/dm’ koncentraci6ju
natrium-tioszulfat-mérdoldattal azonnal titraljuk.

Keményit6indikdtorral (5 csepp) jelezziik a titralds végpontjat.

Meghatdrozando a vizsgalatra kapott oldat formaldehidtartalma mg-ban.

8.2. Tiocianatok meghatarozasa Schulek szerint

A tiocianitok (és a cianidok) semleges vagy savanyd (foszforsavas)
kozegben bromos vizzel bromcian képzddése kozben reagalnak.

SCN + 4 Br, + 4 H,0 = BrCN + SO,> + 7 Br + 8 H

A brémfelesleget fenollal kétjilk meg. A fenollal nem reagdlé brémcidn a
jodidionokat savanyu kézegben jodd4 oxiddlja:

BrCN+2T =L +Br +CN
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A tiociandttal egyenértékii jodot tioszulfat-mérdoldattal mérjiik. Az eljaras
redukdlé anyagok (szulfidok, szulfitok, tioszulfitok) jelenlétében is kozvetleniil
haszndlhato.

KSCN: M, =97,18
Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm® nétrium-tioszulfat-mérdoldat
200 g/dm’ foszforsavoldat

brémos viz (frissen telitett)

50 g/dm’ vizes fenololdat

a. It. kdlium-jodid

keményitdoldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldat 10,00 cm’-ét csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikban 15 cm’
desztillalt vizzel elegyitjiik, 3 cm® 200 g/dm’ foszforsavval megsavanyitjuk és az
elegyhez frissen készitett, telitett bromos vizet csepegtetiink, amig a folyadék sarga
szinlivé valik. Az oldatot lezart lombikban 5 percig éllni hagyjuk, majd gyors
mozdulattal 2 cm® 50 g/dm’ fenololdatot 6ntiink az elegyhez. S6tét helyen 5 percig
ismételten 4llni hagyjuk, mikoézben t6bbszor Osszerdzzuk. Minden egyes
Osszerdzds utdn a lombik dugdjat meglazitjuk. Ezutdn 0,3 g kdlium-jodidot oldunk
fel a reakcidelegyben és a bedugaszolt lombikot 20 percig sotét helyre tessziik,
majd 0,05 mol/dm’ natrium-tioszulfat-méréoldattal titrdljuk. A végpontot 5 csepp
keményitdindikatorral jelezziik.

Meghatdrozando a vizsgalatra kapott oldat kdlium-tiocianéttartalma mg-
ban.
8.3. Fenol meghatarozasa Koppeschaar szerint
A fenol vizes oldatban f616s mennyiségli brommal a vizben rosszul old6dé
tribromfenolld alakithaté 4t és a bromfelesleg jodometridsan visszamérhetd. A

brém feleslege ugyanis kélium-jodiddal redukalhaté és a keletkezd jod nétrium-
tioszulfat mérdoldattal titrdlhato.
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OH OH
Br. Br

+ 3Brp, —> + 3 HBr

Br
Br,+2I'=2Br+1,

A reakcidelegyben ismert mennyiségli brémot ugy éallitunk eld, hogy
ismert térfogati és koncentraciéju kalium-bromat-mérdoldathoz kalium-bromidot
adunk és megsavanyitjuk:

BrO; +5Br + 6 H =3 Br, + 3 H,O
C6H6OI Mr = 94,12
Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm?® néatrium-tioszulfat-méréoldat
0,0083 mol/dm?® kélium-broméat-mérdoldat
a. It. kalium-bromid

200 g/dm’ sésavoldat

a. It. kdlium-jodid

keményitdoldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldatbél 10,00 cm’t csiszoltdugds brémozélombikba (vagy j6l zaré
csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikba) pipettazunk. Hozzdadunk 20,00 cm® 0,05
mol/dm’ koncentraciéjui kalium-bromat-mérdoldatot, 20 cm® desztillalt vizet és 0,5
g kilium-bromidot. Az oldatot 5 cm’® 200 g/dm’ sésavval gyorsan megsavanyitjuk
és a lombikot a megnedvesitett dugdjaval azonnal bedugaszoljuk, majd 15 percig
sotét helyen 4llni hagyjuk. Ezutdn 6vatosan, minél rovidebb idére emelve ki a
dugét, 0,3 g kdlium-jodidot szérunk az elegybe. J6l 6sszerdzzuk, és a kivalt jodot
0,05 mol/dm’ koncentraciGju natrium-tioszulfattal titrdljuk. A végpont jelzésére 5
csepp keményitét haszndlunk. (A tribrém-fenol csapadék feliileti jédadszorpcid
miatt a megtitrdlt oldatban is gyenge kék szint mutat, ami tioszulfat feleslegben is
lassan ttnik el.)

Meghatdrozando a vizsgélatra kapott oldat fenoltartalma mg-ban.
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8.5. Jodidionok meghatarozasa
8.5.1. Sokszorozé eljaras

A jodidion meghatdrozasira Winkler Lajos 4ltal kidolgozott sokszorozd
eljaras a kovetkezd reakcion alapul:

I'+3CL+3H,0=10;+6ClI'+6H"

A jodation jodometrids mérése eldtt a klor feleslegét el kell tavolitani.
Ennek egyik lehetdsége a kiforralds. A reakcidt ebben az esetben savas (pH = 2)
kozegben kell végeznilink, ugyanis ezen a pH-n a jodidion oxidicidja még
kvantitativen végbemegy és a hidrolizis - mely a klér kiforralasat gitolna - is
visszaszorul. A klér hidrolizise ugyanis kevésbé savas oldatban mar jelentds lenne.

ClLb+H,0=ClO +Cl' +2 H"
tovabbd a hipoklorition forralds hatdsara diszproporciondlédhatna:
3CIO =ClO5 +2CI'

Meghamisithatja a meghatdrozast ha a reakcidelegyben a klor feleslege
akdr csak részben is hipoklorit alakjdban van jelen (pl. allott klérosviz).

A klér feleslegét a jodat mell6l kémiai reakcidk segitségével is
eltavolithatjuk. Gyakran haszndlt a cianidos eljards, a klor ill. a hipoklorition a
cianidionnal klér-cidnt képez, amely jodometridsan inaktiv és a jodat mérését nem
zavarja. A klorfelesleg cianiddal torténd megkotésének eldnye, hogy semleges
vagy gyengén ligos kdzegben hasznalhat6. A klor feleslegét eltavolithatjuk tgy is,
hogy bromidion felesleggel redukéljuk, és a keletkezé bromot fenol-felesleggel
megkotjiik.

A jodidion egyenértéktomege az iontdmeg egyhatoda.

KI: M, = 166,01
Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm® nétrium-tioszulfat-mérdoldat
keményitdoldat

klérosviz (frissen készitett)

1 mol/dm’ sésavoldat

a. It. kalium-jodid

200 g/dm’ foszforsavoldat
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metilnarancs indikator vagy

100 g/dm’ natrium-hidroxid-oldat és
50 g/dm’ kalium-cianid-oldat vagy
50 g/dm’ fenololdat és

100 g/dm’ kalium-bromid-oldat

A meghatdrozds menete

A torzsoldatbl 10,00 cm’-t csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikba
pipettizunk, desztillalt vizzel 50 cm’-re higitjuk és 0,5 cm’ 1 mélos sésavval
megsavanyitjuk (pH = 2). A reakciéelegyhez dugattyds pipettdbdl cseppenként
annyi frissen készitett klérosvizet adagolunk, hogy a kivélt j6dt6l kezdetben sarga
szinli folyadék elszintelenedjék, majd a mar hozzdadott mennyiség
megduplazdsdval biztositjuk a reakcid teljességét. (Ilyenkor a klor szaga erOsen
érezhetd!) A klor feleslegét a titrdlds elott vagy kiforraljuk vagy cianiddal
megkotjiik, vagy pedig bromiddal redukaljuk.

A klorfelesleg kiforraldsa

A lombikba néhany szem forrkovet tesziink és a folyadékbdl a klort fiilke
alatt élénk forraldssal kilizziikk. Az elpdrolgd vizet sziikség szerint idénként
pétoljuk. Ezutidn a reakcidelegyet lehiitjiikk és a lombikba 1-2 csepp (tizszeresére
felhigitott) metilnaracs oldatot cseppentiink. Az oldatnak észrevehetéen piros
szintinek kell maradnia, ellenkez6 esetben az oldat még klort tartalmaz és ilyenkor
a kiforraldst tovabb kell folytatnunk. A lehtitott, klérmentes reakciéelegyben kb.
0,5 g kdlium-jodidot oldunk, 5 cm’ 200 g/dm’ foszforsavval megsavanyitjuk és
0,05 mol/dm® nétrium-tioszulfattal titraljuk.

A klorfelesleg megkotése cianiddal

A lombikot dugéval lezarjuk, majd tiz perc milva 1 cm’ 100 g/dm’
nétrium-hidroxid-oldatot és fele annyi térfogatu frissen késziilt 50 g/dm’ kalium-
cianid-oldatot Ontiink az elegybe, mint amennyi klérosvizet az oxiddci6hoz
hasznéltunk. A lombik tartalmét néhdnyszor dsszerdzzuk, kozben a lombik dugéjat
tobbszor is meglazitjuk. 5 perc utdn a reakcidelegyben 0,5 g kélium-jodidot
oldunk, 5 cm® 200 g/dm’ foszforsavval megsavanyitjuk és a kivalt jédot 0,05
mol/dm® koncentriciGji nétrium-tioszulfat-méréoldattal - keményitSindikdtort
haszndlva - megtitrdljuk. Vigydzat ! A foszforsavas kozegben, a cianid feleslege
illékony, mérgezd hidrogéncianidot képez !

A klorfelesleg redukdldsa bromidion felesleggel
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A lombikot lezarjuk, majd 10 perc milva fele annyi térfogati 100 g/dm’-es
kalium-bromid-oldatot Ontiink hozza, mint amennyi klérosvizet az oxiddciéhoz
hasznaltunk. 5 cm’® 200 g/dm’ foszforsavat hozzaadva 5 percig 4llni hagyjuk az
oldatot, mikézben a dugét meglazitva néhdnyszor Osszerdzzuk. Ezutin gyors
mozdulattal 5 c¢cm® 50 g/dm’ fenololdatot adunk az elegyhez és sotétben allni
hagyjuk mikézben tobbszor osszerdzzuk. Helyesen végezve a miveletet csapadék
nem valik ki és az oldat szintelen lesz (kevés csapadék kivdldsa nem okoz hibat). 5
perc milva 0,5 g kalium-jodidot adunk az elegyhez és a kivalt jodot,
keményitdoldatot haszndlva indikatorként, 0,05 mol/dm’ koncentraci6jd natrium-
tioszulfattal titraljuk.

Meghatdrozando a vizsgélatra kapott oldat kdlium-jodidtartalma mg-ban.

8.5.2. Brommal valo oxidacio

A semleges vagy semlegesitett oldatban a jodidiont brémosvizzel is
oxidalhatjuk jodatta

I'+3Br, +3H,0=10; +6 H + 6 Br

Az egyensulyt acetat-puffer hozzdadasaval, a sav megkotése révén, az
oxidacid irdnyaba toljuk el. A brém foloslegét hangyasavval redukaljuk.

HCOOH + Br,=CO, +2H" + 2 Br
és a jodatot jodometridsan hatdrozzuk meg

I0;+5T+6H =31 +3H,0

KI: M, = 166,01

Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm® nétrium-tioszulfat-mérdoldat

brémosviz (frissen késziilt)

a. It. hangyasav (80 m/m %-0s)

a.lt. kdlium-jodid

200 g/dm’ kénsavoldat

keményitdoldat

acetit puffer (1 térfogat 1 mol/dm’ natrium-acetat és 1 térfogat 1 mol/dm’
ecetsav elegye)
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A meghatdrozds menete

A torzsoldatbl 10,00 cm’-t csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikba
pipettizunk, desztillalt vizzel 50 cm’-re higitjuk, és 10 cm’ acetit pufferrel
elegyitjiik. Dugattyds pipettdbdl, cseppenként bromosvizet adagolunk az oldathoz
a jod barna szinének elszintelenedéséig és még annyit, hogy az oldat szine a f6los
brémtdl 10 perc varakozas utdn is sarga maradjon. Az elegyhez ezutdn rdzogatds
kozben 80 m/m %-os hangyasavat csepegtetiink az oldat elszintelenedéséig. A
brémfelesleg eltdvolitdsa utdn a reakciéelegyben 0,3 g kédlium-jodidot oldunk és 8
cm’ 200 g/dm’ kénsavval megsavanyitjuk. A keletkezett jédot 0,05 mol/dm’
koncentraciéju natrium tioszulfat-mérdoldattal titrdljuk. Keményitdindikator (5
csepp) mellett fejezziik be a titrdldst. (A tomény hangyasavat - maré hatisa miatt -
célszerli dugattyus pipettaval adagolni.)

Meghatdrozando a vizsgalatra kapott oldat kalium-jodid-tartalma mg-ban.

8.6. Réz(Il)ionok meghatarozasa

A réz(I)/réz(I) redoxirendszer normélpotencidlja (E, = 0,17 V) kisebb
mint a jod/jodid rendszeré. Savanyu kozegben a réz(Il)ionok a jodidionokat mégis
elemi jodda oxidaljdk, mikdzben fehér szinli réz(I)-jodid csapadék valik ki az
oldatbdl.

2Cu* +4T=2Cul+1,

A réz(Il) redukcidjanak eldrehaladdsa sordn wugyanis a réz(I)ion
koncentracidja az oldatban nem nd, értékét a réz(I)-jodid oldhatésdga szabja meg,
ezért a réz(Il)ionok teljes mennyiségének redukcidjdig a réz(Il)/réz(I) rendszer
redoxipotencidlja elég nagy marad ahhoz, hogy a jodidiont oxiddlja. Az egyenstly
az oxid4ci6 irdnyaba tolddik el, ha a jodidion koncentricidjat kellden nagy értéken
tartjuk és az oldat savanyitdsdra ecetsavat hasznalunk. Erds savval - kiilondsen
s6savval - nem savanyithatunk, mert az a réz(I)-jodid oldhatésdgat megndvelné.

Cu: A, =63,55

Sziikséges anyagok

0,05 mol/dm?® néatrium-tioszulfat-méréoldat
1 mol/dm? ecetsavoldat

a. It. kdlium-jodid
keményitboldat
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A meghatdrozds menete

A torzsoldatbl 10,00 cm’-t csiszoltdugés Erlenmeyer-lombikba
pipettizunk és desztillalt vizzel 25 cm’-re kiegészitjiik. 2,5 cm® 1 mélos ecetsavval
megsavanyitjuk és 0,5 g kdlium-jodidot adunk hozzd. A lombikot megnedvesitett
dugéjaval azonnal lezarjuk, enyhe rdzogatdssal a kdlium-jodidot feloldjuk és sotét
helyen 5 percig 4llni hagyjuk. A keletkezett jédot 0,05 mol/dm’ koncentriciGju
natrium-tioszulfat-mérdoldattal titraljuk. Az 5 csepp keményitdindikdtort a
végpont eldtt, a halvdnysdrga szin megjelenésekor adjuk a reakcidelegyhez. A
titrdlast lassan fejezziik be. A megtitrlt oldat sziirkés-fehér csapadékot tartalmaz.

Meghatdrozando a vizsgélatra kapott oldatban a réz(Il)ionok mennyisége
mg-ban.

8.7. Fertotlenitészerek aktiv klortartalmanak meghatarozasa
8.7.1. Hypo-oldat aktiv klértartalmanak meghatarozasa

A kereskedelemben kaphaté Hypo-oldat f6 hatéanyaga a natrium-
hipoklorit, de tdrolds folyamdn nétrium-klorit és natrium-klorit is keletkezik az
oldatban. Savas kozegben a hipoklorit- és kloritionok a jodidionokat jédda
oxidaljak

ClIO+2I'+2H"'=Cl'+ L, + H,0

ClO; +4T+4H" =Cl'+2L+2H,0

A készitmény hatéértékének meghatdrozdsit az eldirt kisérleti
koriilmények kozott a klordtionok nem zavarjék.

A Hypo aktiv klértartalma alatt az 4ltala kivalasztott joddal egyenértékii
klér mennyiségét értjiik.

Cl: A, =35,46

Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® ndtrium-tioszulfat-méréoldat
a. It. kdlium-jodid

100 g/dm’ kénsavoldat
keményitboldat

A meghatdrozds menete
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A vizsgdlandé oldat 10,00 cm’-ét - fecskenddvel ellatott pipettdt biirettat
haszndlva - 100,00 cm’-es mér6lombikba vissziik, majd desztilldlt vizzel a
lombikot jelig toltjiik. Az gy kapott torzsoldatbsl 10,00 cm’-t csiszoltdugds
Erlenmeyer-lombikba pipettizunk és desztilldlt vizzel 30 cm’-re higitjuk.
Hozzdadunk 1 g kélium-jodidot és 10 cm’ 100 g/dm’ kénsavoldatot, majd
osszerdzzuk. Két-hdrom perc milva a kivélt jédot 0,1 mol/dm’ koncentraciGju
natrium-tioszulfat-mérdoldattal megtitraljuk. A keményitdindikatort a végpont
elott, a szalmasarga szin megjelenésekor adjuk az oldathoz. Az egyenértékpontot a
jodkeményitd kék szinének eltlinése jelzi.

Meghatdrozandé a vizsgalatra kapott Hypo-oldat aktiv kl6rtartalma g/dm’-

ben.

8.7.2. Neomagnol tabletta és porkeverék aktiv klértartalmanak
meghatarozasa

A neomagnol tabletta hatéanyaga a benzol-szulfon-kléramid-nétrium
(klorogén) vizes oldatban natrium-hipokloritra és benzol-szulfonamidra bomlik.

Na H
06H5—SOQN<CI + HO ——> C6H5—302N<H + NaOCl

Sav hatasdra a hipokloritb6l klér fejlodik:
OCI'+ 2 H" + CI' = H,0 + Cl,

Az igy képzddott klér mennyisége, azaz a Neomagnol tabletta aktiv
klértartalma jodometridsan mérhetd.

CL+2I'=2CI'+],

C¢HsSO,NNaCl: M, = 240,56

Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® nétrium-tioszulfat-mérdoldat
a. It. kdlium-jodid

100 g/dm’ sésavoldat
keményitdoldat
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A meghatdrozds menete

A meghatdrozdshoz a kiadott tablettapor illetve porkeverékbdl analitikai
mérlegen, bemérdcsonak segitségével ~0,12 g-ot bromozdlombikba mériink, majd
20 cm’ desztillalt vizben oldjuk, 0,5 g kilium-jodid és 5 cm® 100 g/dm’ sésavoldat
hozzdaddsa utdn a képzédé jédot 0,1 mol/dm’ koncentrciéji natrium-tioszulfat-
mérdoldattal megtitrdljuk. A végpont kozelében, a szalmasdrga szin
megjelenésekor 5 csepp keményitd-indikator-oldatot adunk az elegyhez és tovabb
titrdlunk a sotétkék szin eltlinéséig.

Meghatdrozando egy 4atlagos tomegli Neomagnol tabletta illetve
porkeverék tomegszazalékban kifejezett aktiv-klortartalma.

8.8. Cukormeghatarozas

Az Osszetett és azok lebontdsdbdl keletkezett egyszerli cukrok, tovdbba
cukrokat tartalmazé egyéb vegyiletek cukorkomponensének meghatdrozasat
aldehid- illetve ketoncsoportjaik azon tulajdonsdga alapjdn végezhetjiik, hogy
rézkomplexet tartalmazé ldgos oldatbdl, forralds kdzben, redukciéval réz(I)-oxidot
valasztanak ki. A kivélt réz(I)-oxidot gravimetridsan (Fehling-mddszer),
permanganometridsan (Bertrand-mddszer) hatdrozhatjuk meg, de az oldatban
maradt folos réz(Il)ionok mennyiségét is mérhetjiik. Ez utébbit elvégezhetjiik
jodometridsan a Schoorl-mddszer szerint. A meghatdrozdsok megegyezésen
alapul6 eljarasok, miutén a kisérleti koriilményektdl fiiggden a cukrok és a réz(Il)-
komplex kozott lezajlo reakcidk eltéréek lehetnek.

A Schoorl A (Fehling I: 0,44 M CuSO,) és a Schoorl B (Fehling II: KNa-
tartardt lugos oldata) oldat 6sszedntésekor el6szor réz(I1l)-hidroxid

Cu**+ 2 OH = Cu(OH),

majd a kdlium-nétrium-tartarattal reagdlva egy mélykék szinii réz(Il)-komplex sé
képzddik.

A kétértékii rezet a redukdlo cukor egyvegyértékiivé redukélja, mikozben a
cukor oxidédlédik

Cu* Cut
2 CuO + R-CHO = Cu,0 + R-COOH
A szomszédos szénatomjaikon szubsztituenseket tartalmazé szdmos alifds

vegyiilet - polialkoholok, cukrok - perjédsavval torténd oxidacidja, azaz a
Malaprade reakcio aldehidek képzddésével jar. A szekunder alkoholos lancvégek
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aldehiddé, a tercier alkohol, illetve aldehid és keton lancrészek pedig hangyasavva
oxidalédnak perjédsav hatdsdra. A reakcidokoriilmények (pH, hdomérséklet,
reakcididd, koncentracidviszonyok, stb.) helyes megvilasztisaval a cukrokbol
sztochiometrikus mennyiségii formaldehid keletkezik

CH,OH(CHOH),CHO + (n+1)I0, = HCHO + (n+1)HCOOH + (n+1)IO5
illetve
CH,0OH (CHOH),CH,OH + (n+1)IO4, = 2 HCHO + n HCOOH + (n+1)IO; + H,O

A reakcidban képz6dd formaldehid hidrogén-szulfit-cianidos mddszerrel
torténd mérésével a cukor illetve polialkohol meghatarozhat6. A Malaprade
reakci6 analitikai célokra tigy is hasznélhat6, hogy ismert koncentracidju perjédsav
(perjodat) mérdoldat feleslegével reagiltatjuk a vicindlisan szubsztitudlt alifds
szerves molekulat, majd a perjodat feleslegét visszamérve, a reakcidban fogyott
perjodat mennyiségébdl szamoljuk ki az analizis eredményét. A cianidos médszer
veszélyessége miatt mi az utdbbi - visszaméréses - eljarast alkalmazzuk.
Megjegyzendd, hogy ez utdbbi eljarast minden olyan kiséré anyag zavarja, mely a
perjodatot, jodatot vagy jodot redukélni képes.

8.8.1. Szélocukor meghatarozasa Schoorl modszerrel

Schoorl-oldatban a cukorral egyenértékii réz(I)-oxid mellett feleslegben,
véltozatlanul maradt réz(Il)ionokat jodometridsan hatdrozzuk meg. A Schoorl-
oldat réz(Il)-tartalmat hasonléképpen jodometridsan mérve a két mérés
kiilonbségébdl (vagyis a redukdlt réz mennyiségébdl) gyakorlati faktor alapjin
(1asd mellékelt tablazatot) szamitjuk ki a cukor mennyiségét.

2Cu*" +4T=2Cul+1,
Sziikséges anyagok

0,1 mol/dm® nétrium-tioszulfat-mérdoldat

a. It. kalium-jodid

250 g/dm’ kénsavoldat

keményitdoldat

forrko

Schoorl A (Fehling I) oldat (69,28 g kristalyos réz(II)-szulfatot desztillalt
vizben feloldjuk és 100 cm’-re higitjuk mérélombikban)
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Schoorl B (Fehling II) oldat (346 g kalium-natrium-tartaratot és 100 g
nétrium-hidroxidot desztillalt vizben feloldjuk és mérélombikban 1000 cm’-re
higitjuk.

Cukorredukcios tabldzat Schoorl szerint

Redukalt réz Sz616- Gyiimolcs- Invert- Nad- Tej-
(0,1 mol/dm’ cukor cukor (fruktéz)  cukor cukor cukor
méréoldat cm’- (glikoz) (szachardz) (laktdz)

eiben Mg

kifejezve) mg mg mg mg

1 3,2 3,2 3,2 3,1 4,6
2 6,3 6,4 6,4 6,2 9,2
3 9,4 9,7 9,7 9,3 13,9
4 12,6 13,0 13,0 12,4 18,6
5 15,9 16,4 16,4 15,6 23,3
6 19,2 20,0 19,8 18,8 28,1
7 22,4 23,7 232 22,0 33,0
8 25,6 27,4 26,5 25,2 38,0
9 28,9 31,1 29,9 28,4 43,0
10 32,3 34,9 33,4 31,7 48,0
11 35,7 38,7 36,8 35,0 53,0
12 39,0 42,4 40,3 38,3 58,0
13 42,4 46,2 43,8 41,6 63,0
14 45,8 50,0 47,3 44,9 68,0
15 49,3 53,7 50,8 48,2 73,0
16 52,8 57,5 54,3 51,6 78,0
17 56,3 61,2 58,0 55,1 63,0
18 59,8 65,0 61,8 58,7 88,0
19 63,3 68,7 65,6 62,3 93,0
20 66,9 72,4 69,4 65,9 98,0
21 70,7 76,2 73,3 69,6 103,0
22 74,5 80,0 77,2 73,3 108,0
23 78,5 84,0 81,2 77,1 113,0
24 82,6 87,8 85,2 80,9 118,0
25 86,6 91,7 89,2 84,7 123,0

A meghatdrozds menete

A kiadott cukoroldatot (kb. 30 g gliik6z/dm’) desztillalt vizzel 100,00 cm’-
es mérélombikban jelig higitjuk majd osszerdzzuk. 250 cm’-es csiszoltdugds
Erlenmeyer-lombikba 10,00 cm’-s hasas pipettdval Schoorl A-oldatot mériink majd
10,00 cm® Schoorl B-oldattal dsszerazzuk és ezutdn 10,00 cm’ vizsgéland6 oldatot
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és 20 cm’ desztilldlt vizet adunk hozza. A lombik nyakaba kis iivegtolcsért
helyeziink. A reakcidelegyet ugy melegitjiik, hogy a lombik tartalma kb. 3 perc
alatt forrasnak induljon, majd pontosan 2 percig gyengén forraljuk.

Ezutin a lombik tartalmdt csapvizzel gyorsan szobahOmérsékletre hiitjiik,
10 cm’ desztillalt vizben oldott 3 g kdlium-jodiddal elegyitjiik és 10 cm’ 250 g/dm’
kénsavval megsavanyitjuk. A kivdlt jédot 0,1 mol/dm’ natrium-tioszulfttal
halvanysadrga szintire titrdljuk (a folyadék csapadékos) majd 10 csepp
keményitdoldat hozzdaddsa utdn a kék szin eltiinéséig ill. a réz(I)-jodid savdsarga
szinének megjelenéséig tovabbtitralhatjuk.

A Schoorl A-oldat 10,00 cm’-ének réz(I)-s6-tartalmat parhuzamos
kisérlettel, mindenben a fentebb leirtak szerint eljarva - cukoroldat helyett 10 cm’
vizet adva a reakcidelegyhez - hatdrozzuk meg. (Ezt a mintat is forralni kell!)

Meghatdrozando a vizsgélatra kapott cukoroldat gliikéztartalma g-ban, és
koncentraciéja a 100,00 cm’-es mérélombikban mol/dm’-ben.

8.8.5. Uditéital cukortartalmanak meghatarozasa

A meghatdrozds menete

Taramérlegen 0,01 g pontossdggal lemériink 6-12 g (szdrazanyagtartalom
kb. 10 %) vizsgilandé anyagot és 100,00 cm’ torzsoldatot készitiink belSle. A
torzsoldat cukortartalmat a 8.8.1. gyakorlatokban lefrtak szerint eljarva Schoorl-

modszerrel meghatarozzuk.

Meghatdrozando az iiditdital invertcukortartalma tomegszazalékban.
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