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TITRIMETRIA
A koncepcio

Volumetria (titrimetria) egy mennyiségi analitikai eljaras, amelynek
alapjaul az szolgal, hogy megmérjiik, a mérend6 mennyisége mekkora
térfogatu reagenssel (mérdoldat) ekvivalens. A reakcié lejatszodasat
indikalni sziikséges természetesen. A reakcié sztéchiometridjanak
ismeretében ekkor a mérendé koncentracidja kiszamithaté:
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TITRIMETRIA
A koncepcio
Alapvetéen mind a négyféle reakciétipus alkalmas titrimetrids eljaras

kidolgozasara:

= sav-bazis (semlegesitési vagy neutralizacios)
= csapadékos

= komplex
= redoxi
Példak:
Mérendé Mérdoldat
sav (pl. HCl) Llag (pl. NaOH, KOH)
lag (pl. NH,OH) sav (pl. HCL)
105" ionok lecsap6szer (pl. AgNO4, Hg,(NO4),)

fémionok komplexképzd (pl. NTA, EDTA, DCTA)




TITRIMETRIA
Sziikséges feltételek

Mindazonaltal vannak feltételek, amelyek teljesilése szikséges
ahhoz, hogy egy reakci6 alkalmas legyen titrimetria céljara:

1. Areakcié legyen kvantitativ

2. Ne legyenek mellékreakcidk

3. Areakciosebesség kellen gyors

4. Areakcio befejezettsége jol detektalhatod

5. Atitrdlészer (méréoldat) megfeleld tisztasdgban és stabilitassal
eldallithato

TITRIMETRIA
Elsédleges standard

A titrimetridss mérboldatokat mindig valamilyen standard
alapanyagbdl készitjik el.

Elsodleges standard. Ha ilyen alapanyagot hasznalunk, akkor az
oldatkészités kozvetlenil, a szikséges alapanyagmennyiség
kimérésével és feloldasaval, higitasdval elvégezhetd. Az ilyen
alapanyag

= nagy tisztasagu

* nagy stabilitasd (levegbvel és fénnyel szemben)

= dlland6 mennyiségd kristalyvizet tartalmaz (nem higroszképos)
= nagy moltdomegd

= elegend&en nagy oldhatdsagua

Példak: K,Cr,0,, KBrO5, oxalsav, stb.




TITRIMETRIA

Mdsodlagos standard

Ha nincs alkalmas els6dleges standard, akkor mdsodlagos standard-
et kell alkalmazni a mérdoldat elkészitésére. Ezek az alapanyagok
nem teljesitenek minden feltételt az elsédleges standardekébdl,
ezért oldatuk pontos koncentraciéjat frissen kell meghatarozni
(standardizdlhaté, ,hatéértéke” meghatdrozhaté) elsédleges
standardbdl késziilt mérboldat segitségével.

Példak: KMnO,, AgNO,, stb.

TITRIMETRIA

A titrdldsi gorbe

A titrdldsi gorbe definici6 szerint olyan grafikon, ami a hozzdadott
mérbdoldat térfogat fliggvényében valamilyen, a mérend6
koncentraciéjaval 6sszefliggé mennyiség valtozasat abrazolja. Az y-
tengelyen legtébbszdr a mennyiség logaritmusat (pX) dbrazoljuk.
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TITRIMETRIA

A titrdlds ekvivalencia pontja és végpontja

A titrdldsi gorbe ekvivalenciapontjaban éppen minden mérend6
elfogyott és nincs jelen felesleg sem a mérGoldatbél (Ggy is nevezziik,
hogy ilyenkor 100%-os a titraltsagi fok).

A klasszikus titrimetria sordan a mérdoldat adagolasat a titrdlds
végpontjdban abbahagyjuk. A végpont az ekvivalenciapont becslése
valamilyen indikaciés eljards alkalmazasaval. A végpontjelzés
alapvetéen kétféle moédon, indikdtor szinezékekkel vagy miiszeres
médszerrel végezheto.

Az indikatorszinezékek szines vegyiiletek, amelyek sziniket
megvaltoztatjdk az ekvivalenciapont kozelében, igy a végpont az
analitikus szamara vizualisan észlelhetd.

Miszeres végpontjelzés soran az ekvivalencia pontban a mintaban
bekdvetkezé valamilyen fizikai/kémiai valtozast észleljik mdszeres
modszerrel (pl. fényelnyelés, vezetSképesség, stb.).

TITRIMETRIA

Eszk6zok

- . Egy modern titrator szamitogép-vezérelt adagolas
és adatgydjtés révén a teljes titralasi gorbét rogziti,
majd azt matematikailag kiértékeli (pl. pH/mV
mérés, a gérbe inflexiés pontjanak keresése).

Klasszikus titrimetrias eszk6zok Modern automata titrator




TITRIMETRIA

A titrdldsi hiba

A titrdldsi hiba a titraldas eredményében jelentkezd pontatlansag,
lényegében az ekvivalenciapont és a végpont kozétti kilénbség. A
titralasi hiba forrasai tobbfélék lehetnek, itt csak két nagyobb kategériat
emlitlink:

12 12
Indikdtor hiba. Ez indikstor szinezékek ("I
alkalmazasakor jelentkezi k. Akkor - EIILIIEequi\rziIem:e point
fordulhat eld, ha az indikator maga
is szamottevé mérdoldat mennyiséget
fogyaszt vagy az indikator helytelenil
lett megvélasztva, ezért az

ekvivalenciapontot pontatlanul jelzi.
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Adatgyiijtési hiba. Miszeres végpontjelzés esetén fordul eld, ha az
adatgy(jtést nem elegend§ felbontdssal végeztik (pl. numerikus
derivalas).

TITRIMETRIA

A titrdlds elvégzésénelk lehetséges modozatai

Kézvetlen titrdlds
Amikor csak lehetséges, ezt alkalmazzuk. Ez a legegyszer(bb, az alap
koncepciénak megfeleld titralasi mad.

Visszatitrdlds

Akkor alkalmazzuk, ha pl. a mérendd a titraloszerrel csak lassan reagal.
Ilyenkor egy feleslegben alkalmazott segédreagens segitségével, amely
jol titralhaté (gyorsan reagdl), elreagaltatjuk a mérendd teljes
mennyiségét, majd a felesleget visszamérjiik.

Forditott titrdlds

A minta és a mérdoldat ,helyét” felcseréljiik, és a mintat adagoljuk a
birettab6l a mér6oldat egy adott részletéhez. Olyankor alkalmazzuk,
amikor a minta érzékeny a levegére (pl. ligoldat karbonatosodasa)

Indirekt titrdlds
A mérendé, rosszul titralhaté komponenst kémiai reakcidval el6zetesen
kvantitative atalakitjuk egy jol titralhaté komponenssé.




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Neutralizdcios reakciok alkalmazdsa

A sav-bazis reakcidk tobbféle kombinaciéja fordulhat eld titrimetrias
analitikai feladatok soran. Lehetséges esetek:

= erds sav titrdldsa er6s liiggal (és forditva)

= gyenge sav titrdldsa erds liiggal (és forditva)

= gyenge sav titralasa gyenge laiggal (és forditva)
= tobbértéki savak/bazisok titralasa

= sav- vagy baziselegyek titralasa

Ezen reakciok sordn lejatsz6d6 folyamatok a  sav-bazis
egyensulyokrol tanultak alapjan, a titralasi gorbe pontjainak (pH)
szamitasa révén targyalhatok.

A sav/bazis titrdldsi gorbék y tengelyén mindig a pH vagy a pOH van
feltiintetve.




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Erds sav erés bdzissal valo titrdldsdnak esete

Legyen a titralasi példa a kovetkez6
20 mL 0,1 M HCL mintaoldat titralasa 0,1 M NaOH méréoldattal
HCl+ NaOH - NaCl + H,0

Kévessiik a lejatsz6dd folyamatokat a pH szamitasaval a harom fé
szakaszban!

1. Azekvivalencia pont elétt (a titrdltsdgi fok < 100%):
a pH-t a megmaradt erds sav hatarozza meg

2. Azekvivalencia pontban (a titrdltsdgi fok = 100%):
a pH-t a reakciétermék hidrolizise hatarozza meg (NaCl)

3. Azekvivalencia pont utdn: (a titrdltsdgi fok > 100%):
a pH-t a feleslegbe keril6 (maradék) erés lig hatdrozza meg

NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Erds sav erés bdzissal valo titrdldsdnak esete

AZ EKVIVALENCIA PONT ELOTT
0 mL mérdoldat hozzaadasa utan (0%):
pH=-lg cyq=-1g0,1=1,00
5 mL mérdoldat hozzaadasa utan (25%):
PH = - 18 Cycy, maradek
Chct, maradek= ((Chct, ssszes'Vicl) = (CNaokVNaoH, hozzaadott)) / Vieljes
pH=-1g(((0,1M-20mL)-(0,1M-5mL))/25mL)=1,22
10 mL mérdoldat hozzaadasa utan (50%):

pH=-1g(((0,1M-20mL)- (0,1 M-10mL))/30mL) = 1,47




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Erds sav erés bdzissal valo titrdldsdnak esete

AZ EKVIVALENCIA PONTBAN
20 mL mérdoldat hozzaadasa utan (100%):

pH= 7,00 mivel a keletkez& termék (NaCl) nem hidrolizal

NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Erds sav erés bdzissal valo titrdldsdnak esete

AZ EKVIVALENCIA PONT UTAN

25 mL mérdoldat hozzaadasa utan (125%):
POH = - Ig Cya0H, extra
CNaoH, extra= ((CNaoH"VNaOH, hozzaadott) = (Chel, teljes'VHCl)) ! Vieljes
pOH =-1g(((0,1M-25mL)-(0,1 M-20mL))/ 45 mL) = 1,95
pH=14-pOH =12.05

30 mL mérdoldat hozzaadasa utan (150%):
pOH =-1g(((0,1M-30mL)-(0,1M-20mL))/50mL) = 1,70

pH = 14— pOH = 12,30




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Erés sav er6s bazissal valé titrdldsdnak esete — a titrdldsi gorbe

ekvivalencia pont

pH
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NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Gyenge sav erds bdzissal valo titrdldsdnak esete

Titraljunk egy HA gyenge savat (pK,= 5.20):
20 mL 0.1 M HA (mintaoldat) és 0.1 M NaOH (mérdoldat)
HA + NaOH > NaA + H,0
A titralasi gérbén négy fontos szakaszt kiilonithetink el:

1. Atitrdlds kezdetén:

2. Azekvivalenciapont elétt:
egy savas pufferoldat van jelen (HA és NaA)

3. Azekvivalencia pontban:
a pH-t a reakciétermék hidrolizise szabja meg (NaA)

4. Azekvivalencia pont utdn:
a hidrolizalé sé és a lig feleslege van jelen




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Gyenge sav erds bdzissal valo titrdldsdnak esete

A TITRALAS KEZDETEKOR

0 mL mérdoldat hozzaadasa utan (0%):

pH = -1g(yK; - C,, ) = % -(pK, -1gc,,)=0,5-(520-1g0,1) = 3,10

NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Gyenge sav erds bdzissal valo titrdldsdnak esete

AZ EKVIVALENCIA PONT ELOTT
5 mL mérdoldat hozzaadasa utan (25%):
C.
H~pK_ +lg—>
p PKs +1g c

sav

€56 (CNaoH VNaOH, hozzsadott) / Vietjes = (0.2M - 5mL) / 25 mL
Csav, maradel= ((Csay, teljes'Vsav)'(CNaOH'VNaOH, hozzaadott))/ Vieljes = 0,06 M
pH = 4,72

10 mL mérdoldat hozzdadasa utan (50%):
mint fent, azonban mivel 50%-nal, c,4= c

sav

pH = pK, =5,20




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Gyenge sav erds bdzissal valo titrdldsdnak esete

AZ EKVIVALENCIA PONTBAN
20 mL mérdoldat hozzaadasakor (100%):
Cs6= (CNaoH * VNaOH, hozzsadott) / Vieljes = (0,1M-20 mL)/ 40 mL

a pH-t a HA konjugalt bazisa, A- hatarozza meg, amely a reakcidtermék
(NaA) disszociaciéja miatt van jelen. Erre a konjugalt bazisra K, értéke

K,= 10"%4/ 10520 = 1,58 - 109

vagyis gyenge bazisr6l van sz6. A pH szamitasa a megfeleld képlettel
torténik:

POH = —Ig(\[Ky o_ - Ca_) = —19(;/1,58 -10° - ¢ ) = 5,05

pH = 14 - pOH = 8,95

NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Gyenge sav erds bdzissal valo titrdldsdnak esete

AZ EKVIVALENCIA PONT UTAN
25 mL mérdoldat hozzaadasakor (125%):

Mind a hidrolizalé sé (gyenge lGg), mind az extra NaOH (er&s lag) jelen
van, de a pH-t az utébbi fogja meghatarozni:

pOH ~ - l'g CNaOH, extra
CNaoH, extra= ((CNaoH"VNaOH, hozzsadott) = (Cha, teljes'VHA)) ! Vietjes
pOH=-1g(((0,1M-25mL)-(0,1 M-20mL))/ 45 mL) = 1,95

pH=14-pOH = 12,05




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Gyenge sav erds bdzissal valo titrdldsdnak esete — a titrdldsi gérbe

ekvivalencia pont
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NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Kétértékii lug (lugelegy) erds savval valé titraldsdnak esete

Ha legalabb ezerszeres kilonbség
van a disszociacios allanddk kozott,

akkor az egyes protonok kiilén- B A
kildn megtitralhatdk, hacsak azok s
nem tal ,gyengék”. .
P mT—F S
o\
8 \.'-""“‘rf_ e
e
LN
Figure 11-4 (g) Tiration of 10.0 mL of i &} o l
0.100 M base (pK,, = 4.00, pKy; = 9.00) with H P
0.100 M HCI. The two equivalence points are C K, S - \ ..... -
and E. Points B and D are the halt-neutralization al \\
points, whose pH values equal pk; and pk,,, | S E
respactively. {b) Tivation of 10.0 ml of 0.100 M 3t "‘I-o.;__ﬂ *
nicoting (pKy, - 6.15, pKy; - 10.85) with T
0.100 M KCI. There is no sharp braak at the k v, v,
1

secand equivalence point, J, because the pH I AR T T O O A A
is 100 low. 0 2 4 6 8 10 12 14 16 1B 20 22 24 26
V, (mL)




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

A koncentrdci6 hatdsa a titrdldsi gérbék alakjdra

.z - P PH

Minél nagyobb a mérendé és/vagy a 2 oM

méréoldat koncentraciéja, annal ] : oo1M

nagyobb az ugras a gorbén az 10- . sooM

ekvivalencia pontban. //
pH

X

20 100 1:0'
titraltsagi fok

NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

A disszocidciés dllandé (er6sség) hatdsa a titrdldsi gorbék alakjdra

Minél nagyobb a disszociaciés o _
allandé, annal nagyobb lesz az ugrasa = - ' /'/’_—
gorbén az ekvivalencia pontban. 10 _

_"'J
Ez alapjan megérthetd, miért nem ¢
_WZ

lehet altalaban gyenge savakat pH 7]

gyenge lagokkal (és forditva) *] "M/
eredményesen titralni. i

titraltsagi fok




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

A hémérséklet hatdsa a titrdldsi gérbék alakjdra

Ez a hatas Osszetett, mivel a pH T
hémérséklet emelése altalaban mind ]
az oldészer (viz), mind a reagensek - 25 °C
disszociacios allandéit megnéveli ... i

. 100 °C
Ez a példa az ecetsav titralasanak ]
esetét mutatja. :

% 100 110

titraltsagi fok

NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

A végpont indikdldsa indikdtor szinezékekkel

A sav/bazis indikatorok szerves szinezékek, amelyek legtobbszor sajat
maguk is gyenge bazisok/savak. Legtobbjik kétszind, vagyis a pH
megvaltozasa hatasara savas vagy lagos alakjuk szine jelenik meg
(vannak egyszindek is).
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NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

A végpont indikdldsa indikdtor szinezékekkel

Valéjaban azonban csak akkor észleljik a megfelelé savas/ligos
szint, ha a megfelel§ forma legaldbb 90%-o0s ardnyban van jelen (az

atmenet folytonos):
) _[H']-[;‘nd ] 1 _[Ind™] 10<[Ind_]
Khind == 1rinal 10 = [Hind] “*® 1 = [Hind]

igy az atcsapasi tartomany:
PKhina -1 < pH < pKura +1
Az indikator atmeneti szine akkor jelenik meg, amikor a két forma

egyenlé koncentraciéban van jelen, vagyis amikor pH= pKy.4. Ezt az
értéket hivjuk indikdtor kitevének (indikdtor exponens).

Az indikatorokat tehat mindig Ggy valasztjuk meg, hogy az indikator
kitevd kozel azonos legyen az ekvivalenciapontban varhaté pH-val.

NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

A végpont indikdldsa indikdtor szinezékekkel — a fenolftalein

One of the most common indicators Is
phenolphihalein, usuolly used for its
colofless-lo-pink fransition af pH 8.0-9.4.

" ;_{(-j}_w Ezek utén kénnyen megérthets, miért
oy CJ R fontos _ke’ve”s (_eppe’n csak az el’eg_endo
~ mennyiség() indikatort hasznélni; az
2n" | 20H indikator sav/bazis karaktere miatt
o ' feleslege mérdoldatot fogyaszt!

0.6 C={ »=0+2H0
=\
()} Pk phenolphthalein
== pH > 96
In strong ocid, the coloress form of

phenciphthalein harns arange-red. In strong
base, the red species loses ifs color®




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

A végpont indikdldsa miiszeres (elektrokémiai) médszerrel

e |

Uretta a
mérdoldattal

o

pH/mV
mérémliszer
Uveg (pH)
elektrod
—— referencia
|\ elektrod
kever§ —f s

NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Lug méréoldatok készitése, standardizdldsa

Savak meghatarozasahoz erds lig (pl. NaOH) mérdoldat sziikséges. Ezek
viszont altalaban higroszképosak és elkarbonatosodnak, vagyis nem
elsédleges standard alapanyagok

2 NaOH + CO, > Na,CO; + H,0

A standardizdlashoz leggyakrabban a kovetkez6 alapanyagokat

hasznaljuk:

KH-ftalat NP o — O g
N fmCosK M—ccox

Oxalsav

(COOH), + 2 NaOH = Na,(C00), + 2 H,0

tehat pontos koncentraci6ji KH-ftalat vagy oxalsav mér6oldatokkal
titraljuk meg a lig méréoldatokat hasznalat el6tt.




NEUTRALIZACIOS TITRIMETRIA

Sav méréoldatok készitése, standardizaldsa

Ligok meghatarozdsahoz erds sav mérdoldat (pl. HCLl) sziikséges. A
leggyakrabban sésavat hasznalunk, ami viszont ismét nem elsddleges
standard, mivel illékony.

A HCl mérboldat standardizaldsa altalaban a kdvetkezé anyagokkal
torténik:

KHCO,

KHCO; + HCL > KCL + H,0 + CO,

Bérax (Na,B,0, - 10 H,0)
Na,B,0, + 10 H,0 + 2 HCL > 2 NaCl + 4 B(OH), + 5 H,0

tehat pontos koncentraciéjd KH-karbonat vagy boérax mérdoldatokkal
titraljuk meg a sav mérdoldatokat hasznalat elétt.




CSAPADEKOS TITRIMETRIA

A feltételek

Vajon csapadékképzési reakciok egyaltalan alkalmasak-e titrimetrias
moédszerek megvalésitasara? Teljesiilnek-e a korabban a titrimetriahoz
megszabott feltételek?

v a csapadék képzbédése lehet sztochiometrikus (ismert 6sszetételd)
v" a reakciod lehet teljes (kvantitativ)

? de areakcié altaldban lassu...

? de a végpontjelzés nehézkes...

Mindezek miatt sejthetd, hogy csak bizonyos csapadékképzési reakcidk
alkalmasak titrimetria megvalositasara és a végpontjelzés altalaban
csak mszeres (elektrokémiai) Gton lehetséges.

CSAPADEKOS TITRIMETRIA

Argentometria — a méréoldatrol

Lényegében csak az argentometria (méréoldat: AgNO;) terjedt el, mivel

= az eziist csapadékok nagyon oldhatatlanok (kis koncentracié mérhetd)
= sok ion ad csapadékot Ag* ionokkal (pl. CL, Br-, I, F-, CN-, SCN-, CrO,%")
= 3 csapadékképzddés gyors

= az AgNO; moéltdmege nagy, igy a mérdoldat készitése egyszerd

Laga=1,8x10-10 Lagsr=5,2 x 10713 Lagr=8,3x 1017 Lagsen= 4,9x10°13

— hd
Ugyanakkor:

= az Ag* ionok fényérzékenyek, ezért a mérboldatot fénytél dvni kell
= a hat6érték friss meghatéarozasa sziikséges (pl. halogenidekkel)

Ag* + NO; + Na* + Cl' > AgCl + NO; + Na*




CSAPADEKOS TITRIMETRIA

Argentometria — a titrdldsi gérbe pontjainak szdamitdsa

Argentometridban a titrdldsi gérbéken a méréoldat (X) térfogata
fiiggvényében a kis ionkoncentrdciok miatt a pAg vagy pX értékét
dbrazoljuk.

Példa: 50 mL 0,1 M KSCN mintaoldat

0,1 M AgNO, méréoldat Ag* + SCN- > AgSCN
Lagscn= 4,910 (masképpen Kg,) Kep= [Ag*Ix[SCN]

Az ekvivalencia pont elétt:
pAg értékét az oldhatésagi szorzat és a maradék [SCN-] hatdrozza meg

Az ekvivalencia pontban:
pAg értéke kozvetlenil L értékéb6l szamithato

Az ekvivalencia pont utdn:
pAg értékét a feles [Ag*] hatdrozza meg

CSAPADEKOS TITRIMETRIA

Argentometria — a KSCN titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

AZ EKVIVALENCIA PONT ELOTT
0 mL mérdoldat hozzaadasakor (0%):
L =[Ag*] x [SCN]
pAg = -lg (L / csep) = -lg (4,9x1013 /0,1 M) = 11,31
10 mL mérdoldat hozzaadasakor (20%):
PAg = -lg (L / Cscy., marader) hiszen az oldhat6sag elhanyagolhaté

CseN-, maradel™ ((Ckscn, ssszes * Visen) - (CAgNO3 * Vagnos, hozzsadott)) / Vssszes
pAg = -lg (4,9x1013/ 0,0666 M) = 11,13
25 mL mérdoldat hozzaadasakor (50%):

pAg = - lg (4,9x1013/0,0333 M) = 10,83




CSAPADEKOS TITRIMETRIA

Argentometria — a KSCN titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

AZ EKVIVALENCIA PONTBAN
50 mL mérdoldat hozzaadasakor (100%):
csak a csapadék van jelen, tehat
PAg = —Ig(:L)

pAg = 6,15

CSAPADEKOS TITRIMETRIA

Argentometria — a KSCN titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

AZ EKVIVALENCIA PONT UTAN
75 mL mérdoldat hozzaadasakor (150%):

[Ag*] értékét a feles mérboldat hatdrozza meg, hiszen a csapadék
oldédasabél szarmazo koncentraci6 elhanyagolhaté mellette

pAg =-lg (cAg+, felesleg)
Cag+, felesleg™ ((CAgNoz * Vagnos, hozzsadott) = (Ckscn, ssszes * Visen)) / Vissszes
pAg=-lg(002M)=1,69

100 mL hozzaadasakor (200%):

pAg =-lg (0,033 M) = 1,47




CSAPADEKOS TITRIMETRIA
Argentometria — a KSCN titrdldsi gérbe alakja

Equivalencs

PAR 0F pSCN

Figure 13-3 Titration curve for ihe 0.0
titration of 50.00 mL of 0.1000 M 0.0 10.00 20.00 30.00 000 50.00 (2
AgNO; with 0.1000 M KSCN. Volume 0.100 M KSCN, mL

CSAPADEKOS TITRIMETRIA

Argentometria — az oldhatosdg hatdsa a titrdldsi gorbe alakjdra

Az oldhat6sagi szorzat névekedésével a titralasi gérbén az ekvivalencia
pontban kapott ugras nagysaga csékken. Ebbél kdvetkezéen akar tobb
ion is titrdlhaté egyméas mellett (ugyanabban a mintaoldatban), ha

oldhatésagi szorzatuk tobb nagysagrenddel eltér6. Az alabbi példa a
halogenid ionok esetét mutatja.

I (Mg = B3x 1077

-1 1 g =1 4 & - -1

pAg*
jﬂ
\
g =

o
B
8
&
2
E




CSAPADEKOS TITRIMETRIA

Argentometria — a koncentrdciok hatdsa a titrdldsi gorbe alakjdra

PAg

Figure 13-4 Tirrarion curve for 4

NaCl with

and B, 50.00 mL of

0.00 10,00 20,00 30,00 20.00 0.00500 M NzCl with 0.0100 M
Volume AgNO; mL AgNOs.

CSAPADEKOS TITRIMETRIA

Argentometria — a végpont detektdldsa szinezékekkel (Fajans)

Lehetséges szinezékek alkalmazasaval csapadékos  Epelstt

titralasok végpontjat is detektalni. Erre példaul itt 0QeQ0Q
csak a Fajans médszert tdargyaljuk réviden, amely QoQoeQe
egy adszorpcids indikaciés modszer. Qe QeQ

QoQoeQe
A moédszer alapgondolata az, hogy az ekvivalencia 3

pontban az ezist csapadék felileti toltése a
tobbségi  toltéshordoz6k  miatt  atvaltozik
negativbol pozitivba (lasd kép). Ha olyan anionos
szinezéket adunk a mintdhoz, amely ezlst
ionokkal szines csapadékot hoz létre, akkor az EPutén 5

ekvivalencia pont detektalhatéva valik, hiszen @936&9 Q
ett6l a ponttél kezdve a csapadék felilete pozitiv 200Q0Q@
toltési  lesz az ezlist ionoktol, és az PQeQeQ
adszorbedlédni képes indikator anion szines QeQeQe
csapadékot tud létrehozni (Példak: fluoreszcein és - 33
eozin, amelyek rozsaszinnel jeleznek). o




CSAPADEKOS TITRIMETRIA
Argentometria — a végpont detektdldsa szinezékekkel (Fajans)

i

Color P|U|E 2 hjan-ll rathan ¢ rn with \g\n lnlm_l)i\”-ﬂﬂ orescrin (Iemonstry Mll n 710
tar} Indicator before beginning titration, () AgCl precipitate befo } Iiilicatos ads
precipitate afler end point

Ez a klasszikus indikdciés eljdrds megbizhaté és pontos, azonban:
* 3 csapadék fényérzékenységét fokozza a szinezék (titralds sotétben)

= 3 pontossag fligg a pH-tél is

CSAPADEKOS TITRIMETRIA

A végpont indikdldsa miiszeres (elektrokémiai) médszerrel

biretta a
mérdéoldattal

mV-mérg
miszer

ionszelektiv ——
elektrod

~ referencia
» 7\ elektréd
keverd
@




REDOXI TITRIMETRIA

Az alapok

Titrimetrids eljarasokat lehet alapozni redoxi reakci6kra is. A
mérendék ilyen esetekben legtobbszor vagy fémionok, vagy szerves
vegyiiletek redoxi reakcioba vihet6 (oxidalhatd, redukalhato)
funkciés csoportjai.

A redoxi titrimetridas modszerek, amelyeket az oxidacids/redukciés
jelleg és a mérdoldat szerint csoportositunk, igen sokfélék lehetnek:

Oxidacios moédszerek Redukciés médszerek

Permanganometria (KMnO,)  Titanometria (Ti3*)

Bromatometria (KBrO5) Kromometria (Cr2*)
Cerimetria (Ce%*) Aszkorbinometria (aszkorbinsav)
Kromatometria (K,Cr,0-) stb.

Jodometria (l,)
stb.




REDOXI TITRIMETRIA
Az alapok

A redoxi titrdldsi gorbéken dltaldban a redoxi potencidlt (E) vagy esetleg a
mérenddé komponens koncentrdciéjdnak logaritmusdt (pX) tiintetjiik fel a
mérdoldat térfogata fiiggvényében.

A titralasok soran lejatsz6do folyamatokat a redoxi potencial Nernst-Peters
egyenletbdl valé szamitdsaval kdvethetjik. Vegyilk példaul 50 mL 0,1 M
Fe(ll) ion 0,1 M Ce(IV) ionokkal valo titralasat 25°C-on (cerimetria), amikor:

Fe2+ + Ce4* > Fe3* + Ce3* E0, Fe(Ill)/Fe(l)= 0,77V
Eo, cetvyrceqn™ 1,44V

Az ekvivalencia pont elétt
A potenciéalt a kisebb potenciala Fe(lll)/Fe(ll) rendszer hatdrozza meg

Az ekvivalencia pontban (egyensiilyban) E

Az ekvivalencia pont elétt
A potencialt a nagyobb potenciald Ce(IV)/Ce(lll) rendszer hatarozza meg

REDOXI TITRIMETRIA
A titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

AZ EKVIVALENCIA PONT ELOTT

0 mL méréoldat hozzdaddsakor (0%):
A rendszerben még nincs cérium ion, a potencidlt a kisebb
pontenciald Fe(lll)/Fe(ll) rendszernek kellene meghataroznia,
azonban elvben nincs jelen Fe(lll) ion sem! A potencilt ezért a
leveg6 oxidalé hatadsa miatt jelenlévé ismeretlen mennyiségi
nyomnyi Fe(lll) hatdrozza meg, ezért az bizonytalan! A [Fe(lll)]/[Fe(ll)]
arany azonban kézel nulla, igy a potencial is igen alacsony:

0,0591, [Fe’']

|
1 9 [Fe*']

E=Epp + << 0,77V

25 mL méréoldat hozzdaddsakor (50%):

A hozzaadott Ce(IV) redukalédik, és ekvivalens Fe(lll) keletkezik

Ig (0,05L-01M-0,025L-0,1 M)

E=0,77+0,0591-
0,025L-01 M

=0,77V




REDOXI TITRIMETRIA
A titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

AZ EKVIVALENCIA PONTBAN
50 mL méréoldat hozzdaddsakor (100%):

A rendszer redoxi potencialja a Ce(lV) hatasara végig novekszik,
mivel n6 [Fe(lll)], mig az egyensily az ekvivalencia pontban be nem
all. Ekkor tudjuk, hogy Ecquy/eem) = Ecevyiceqny amibol adadik, hogy

E E
Eeq — 0,Fe ; 0,Ce _ 0177 ; 1144 — 1,105V

Megjegyzés: a potencidlt valéjdban az ekvivalencia pont elétt és utdn
kézvetleniil tudjuk pontosan kiszdmitani, a fenti egy kézelités...

REDOXI TITRIMETRIA
A titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa
AZ EKVIVALENCIA PONT UTAN

75 mL méréoldat hozzdaddsakor (150%):
A vamAdcaar Au- . 326 o [OCAMNUITOAIIINT mvZimrs lhotlvmaan s
A TCIu>LCH |JU 1C1 dl.Jdl. d LL.C\IV}]ILLC\III’] dldlly IIdeIULLd IIICB H
potencidlt a mostmar valtozatlanul megmarado Ce(IV) feleslegbdl

és az ekvivalencia ponttél alland6 koncentracioja Ce(lll) értékébél
szamoljuk:

0,0591, [Ce*]
Ig 3
1 [Ce’"]
0,025L-01 M

E=144+0,0591.-1g"——"—— =142V
0,050L-01M

E=144+

100 mL méréoldat hozzdaddsakor (200%):

A[Ce(IV))/[Ce(llN)] arany ekkora eléri az 1 értéket, igy E= E,= 1,44V




REDOXI TITRIMETRIA

A teljes titrdldsi gorbe

Ep, cepiviice(n)

1.4

£
1.3 =
1.2 ! E..+E .
1ip—————————=
1.0
09+

0.8} Eo. Fe(imyreqi)
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REDOXI TITRIMETRIA

Végpontjelzési modszerek

Reverzibilis redoxi indikdtorok: Ezek a szinezékek reverzibilisen
oxidalhaté/redukélhaté vegyiletek (E,), amelyek a rendszer redoxi
potencidljatol fliggen oxidalt vagy redukalt sziniiket mutatjak (pl.
variaminkék, difenilamin). Megmutathatd, hogy az atcsapas gyakorlatban
kozelitbleg az E= E, + 0,0591/n tartomanyban kévetkezik be. Ennek
megfelel&en valasztjuk az adott titralashoz.

Irreverzibilis redoxi indikdtorok: Oxidacié hatdsara irreverzibilisen a
sziniket elveszitd szinezékek (pl. metilvorés) is alkalmazhatdk
indikatorként. Hatranyuk, hogy az ekvivalencia pontban Gjabb indikator
cseppek szikségesek a szineltlinés jo detektalasdhoz, ami nagyobb
indikator hibdhoz vezet.

Specidlis indikdtorok: Vannak titralészerek, amelyek intenziv sajat szinnel
rendelkeznek (ami megvaltozik a végpontban), igy nem igényelnek kiilon
indikatort (pl. KMnO,). Mas esetekben egyedi reagensekkel lehet egyes
specieszeket kimutatni (pl. jédkeményitd).

Miiszeres (potenciometrikus) médszer




REDOXI TITRIMETRIA
Miiszeres (potenciometrikus) végpontjelzési médszer

mérémlszer

\\ = | referencia
| elektrod

[ mintaoldat ionszelektiv vagy
g | Pt elektrod

, C—

L

— —

‘ v pH/mV
[

keverd

REDOXI TITRIMETRIA
Permanganometria

A KMnO, népszerl oxidimetrids titraloszer, mivel erélyes oxidalészer
és intenziv szine segiti a végpontjelzést is.

MnO, + 8H* + 5e > Mn?* + 4H,0 E,= 151V

Semleges vagy enyhén ligos kézegben:

MnO,” + 2H,0 + 3e > MnO, + 4 OH E,= 1,69 V

Altaldban kénsavas kdzegben hasznaljuk.




REDOXI TITRIMETRIA

Permanganometria

A mérdoldat készitését neheziti, hogy a KMnO, erélyes oxidalé hatasa
miatt reaktiv (,szennyezddik” illetve pontos koncentraciéja csékken).
Emellett érzékeny a napfényre is, ezért a mérbdoldat pontos
koncentraciéjat meg kell hatarozni és a tarolas sétét Gvegben, fénytél
védett helyen kell torténjen.

A KMnO, oldat standardizilasdhoz éltalaban a kévetkezd standard
anyagokat hasznaljuk:

oxalsav  (COOH), -2 H,0
Mohrsé  Fe(NH,),(SO,), - 2 H,0

Alkalmazdsi példdk:
= Természetes vizek oxigénigényének meghatarozasa (KOI)
= Hidrogén-peroxid meghatarozasa
= Bromid-ionok meghatarozasa
= Fe(ll)-ionok meghatarozasa (Zimmermann-Reinhardt médszer)

REDOXI TITRIMETRIA

Jodometria

A l,/I- rendszer redoxi potencialja kdzepes érték
Lb+2e > 21I E,=062V

ezért mind oxidaciés, mind redukciés titrdldsok sordn hasznéalhaté.
Gyakoribb ~ reduktometrias  alkalmazasa, = amikor  valamilyen

oxidaloszerrel oxidaltatjuk a jodidont, majd a keletkez6 jodot tioszulfat
ionokkal reagaltatjuk. A jodometria alapegyenlete:

l, + 25,02 > 21 + 5,0

J6d mérboldat készitése nehézkes, mivel illékony és kevéssé oldddik
vizben, ezért a legtdbbszor natrium-tioszulfat oldattal standardizaljuk. A
natrium-tioszulfat viszont maga masodlagos standard anyag, ezért azt
elézetesen KBrO; vagy K,Cr,0, oxidalészerekkel kell standardizalni. A
jodometriaban klasszikus végpontjelzés keményit6vel lehetséges.

Reduktometrids alkalmazdsok: pl. Cu?*, BrO5-, 105" meghatarozasa




KOMPLEXOMETRIA

Az alapok

A komplex egyensilyoknal emlitett okok miatt a komplexometria a
fémionok meghatarozasara alkalmas médszer és alkalmazasadhoz a
kovetkez6 feltételeknek kell teljesilnidk:

+» a komplexnek képz&dési allandbja nagy legyen,
(a komplex stabil, képzGdése sztochiometrikus)

+ a mintaoldatot pH-pufferelni sziikséges zw

+ a komplex ML 6sszetételd legyen, az éles
atcsapas érdekében

&
0 10 20 30 40 50 60 70 SO 90
Volume of reagent added, mL

Ezen feltételeknek csak a kelatképzddési reakcidk, illetve a
komplexon titralészerek felelnek meg. Ezek koézil is messze a
leggyakrabban alkalmazott titralészer az etilén-diammin tetraecetsav
vagyis EDTA (masnéven Komplexon B).




KOMPLEXOMETRIA

Az alapok

Az EDTA titrdlészer
titrimetridban elény6sen kihasznalhato:

szamos tulajdonsaggal

* lényegében egészségre artalmatlan anyag

rendelkezik,

+ igen sok fémmel nagy stabilitasd 1:1 kelatot képez, vagyis
sokoldalu titraloészer

+ az EDTA oldat és fémkomplexei is szintelenek, vagyis a sajat szine
nem zavarja az indikdtorok m{kodését

+ az EDTA (méginkabb a natrium séja), valamint fémkomplexei is j6l
oldédnak vizben, vagyis széles koncentraci6 tartomanyban
hasznalhato

+ az EDTA mérdoldat fényre nem érzékeny, koncentraciéja allandé

ami a

KOMPLEXOMETRIA

Az EDTA titraloszer sokoldalusdga — log K értékek
Table 12-2 Formation constants for metal-EDTA complexes
lon log K¢ lon log K, lon I()gi!
Li~ 295 Vi 2594 TP+ 353
Na* 1.86 Cri~ 23 44 Bii* 27.8¢
K~ 0.8 Mn** 252 Ce?? 15.93
Bel* 9.7 Fe®* 25.1 Pri+ 16.30
Mg 8.79 Co'* 41.4 N 16.51
Ca?* 10.65 Zr- 29.3 Pm*~ 16.9
Sr?+ 8.72 Hf** 29.5 Sm* 17.06
Ba?* 7.88 Vo 18.7 Eu'? 17.25
Ra®" 7.4 VOi 15.5 Gd** 17.35
Seit 23.1¢ Ag' 7.20 Th* 17.87
Y3+ 18.08 T~ 6.41 [y 18.30
La’* 15.36 Pd* 25.6¢ Ho® 18.56
Y- 1274 2 16.5 Ert 18,80
Cr2? 13.6¢ 16.5 Tm** 19.32
Mn** 13.89 21.5 Yhi* 19.49
Fe?* 14.30 18.3¢ Lu®* 19.74
Co* 16,45 18.0 Th** 232
Ni* 18.4 164 0L 257
Cu?* 18.78 21.7
Ti?* 213 249
NOTE: The siability constans is the equilibrium constant for the reaction Me* + ¥+ = My~ Vales in table apply ar 25°C
e fonic strengih OL1 M wiless mhenvise indicated.




KOMPLEXOMETRIA
A titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

A komplexometrias titralasi gorbék pM értékét abrazoljak a hozzaadott
EDTA térfogat fliggvényében.

A titralasi gorbe pontjai a stabilitasi alland6 (pontosabban a latszolagos
stabilitasi allandd) ismeretében szamithaték. Ha K értéke nagy, akkor a
titralds minden ponjaban teljes reakciét feltételezhetiink.

Példa: 50 mL0.05 M Ca?* (M) Mn* + EDTA & MYn-4
0,05 M EDTA (Y#) mér6oldat K=1,3x1010

Az ekvivalencia pont el6tt:
pM értékét az el nem reagalt fémion koncentraci6 hatarozza meg

Az ekvivalencia pontban:
M csak a komplex csekély disszociacioéjabol szarmazik

Az ekvivalencia pont utdn:
pM értékét a feleslegben talalhaté EDTA szabja meg

KOMPLEXOMETRIA
A titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

AZ EKVIVALENCIA PONT ELOTT
0 mL mérdoldat hozzaadasakor (0%):
pM=-lg [M] = -lg (0,05) = 1.301
10 mL mérdoldat hozzaadasakor (20%):
PM= -1g [Minaraged
Cw, maradek™ ((Cu, ssszes* V) = (Centa® VepTa, hozzsadott)) / Vissszes
pM = -lg (0,0333) = 1,477
25 mL mérdoldat hozzaadasakor (50%):

pM =-1g(0,0166 M) = 1,778




KOMPLEXOMETRIA

A titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

AZ EKVIVALENCIA PONTBAN

50 mL mérdoldat hozzaadasakor (100%):
« _ MY]
pM a disszociaciés egyensulybél szamithaté. ~ [MILY]

El6szor kiszamitjuk a teljes képz6dott [MY] értékét, majd ezt
»disszocialtatjuk":

[MY] I<épz<’5d6tt= (CM, dsszes VM) / Vésszes =0,025 M

0,025 -x
X2

pM=-lg (1,38 - 10) = 5,85

=13-10"° = x=1,38-10"°M

KOMPLEXOMETRIA

A titrdldsi gbrbe pontjainak szdmitdsa

AZ EKVIVALENCIA PONT UTAN

75 mL mérdoldat hozzadadasakor (150%): [MY]
K=—"—=
[MI[Y]

Ujbél a disszociac6bol szamolunk, de a higulas miatt
[MY]iepzsqsee Kisebb lesz és [Y] értékét az EDTA
felesleg hatarozza meg:

[MY]= (CM, Bsszes VM) / V'dsszes =0,020M

[Y = (CEDTA'VEDTA, felesleg) / Vé’)sszes =0,010M

0,02

m = 1,3 : 1010 = [M] = 1,53 . 10_10M

pM=-lg (1,53 - 10'1°) = 9,81




KOMPLEXOMETRIA

A titrdldsi gorbe

16
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Excess EDTA
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Volume of EDTA added (mL)

KOMPLEXOMETRIA

K és a pH értékének hatdsa a titrdldsi gérbe alakjdra

10
caz‘
K{=1.3x10"
8
.
I ‘S
Ca®* equivalence point S
6~
[oN
= B
a '
Sr<* equivalence point
4

Volume added (mL)

0 5 10 15 20 25 30 35

Volume of EDTA (mL) :
altaldban magasabb pH értékek mellett (kisebb [H*])

a titrdlasi gorbéken jobban észlelhetd az ekvivalencia
pont (hidroxid csapadék levalasat azonban célszeri
elkerilni, pl. gyenge komplexképz6 segédreagens
segitségével: pl. ammonia)

minél nagyobb K értéke, annal kdnnyebben
észlelhetd az ekvivalencia pont helye




KOMPLEXOMETRIA

Végpontjelzés fémindikdtorokkal

A komplexometrias titralasok klasszikus végpontjelzési modszere
fémindikdtorokat alkalmaz, amelyek olyan gyenge komplexképzék,
amelyek fémionokkal valé reakci6jakor sziniket megvaltoztatjak
(pl. murexid, xilenol narancs). Ezeket a gyenge fémkomplexeket az
ekvivalenciapont kozeledtekor az EDTA megbontja, igy a
végponttél kezdve a fémindikatorok a szabad szinlket fogjak
mutatni.

El6nyds jellemzéje a fémindikatoroknak, hogy a titralészerrel nem
reagalnak és gyakorlatilag a fémionokat sem tartjak vissza az EDTA
komplexképzéstél, tehat az indikatorhiba komplexometriaban igen
kicsi.

= . z Zo on,. 2
Végpontjelzés fémindikdtorokkal
Table 12-3 Common metal ion indicators
Color of free Color of metal
Name Structure Pk, indicator ion complex
OH  HO
~ = H.ln red
Calmagite (O N=N~{}-s0; e Hire blae Wine red
CH, M) .:Q; L In*" ornge
. H.ln" red
Eriochrome ph =03 His® blue Wine red
Black T phL= 116 I onge
Yellow (with
Murexide pk: = 9.2 pn_redvilt Co?* . N,
, aIn®~ wiolet .
pky = 109 B Cu i red
a ue with Ca’®
CH, CH,
[ ol
0L — 7 .. ~CO yellow
Xylenol o N S * Yellow e
orange 2 SO H.In* vioket ¢
5 Hin™ violet
= - - In* violet
oM OH o -
0 oH )
s pK, = 0.2 Haln  red
Pyrocatechol L C‘ pky =18 IIiIn yellow
viclx S0, Haln®~ violet Blue
@ Hlo* red-purple
Hyln )




KOMPLEXOMETRIA

Maszkirozds/demaszkirozds

A maszkirozds a klasszikus (kémiai) analitikai eljardsok soran gyakran
alkalmazott modszer, amely a komplexképzékhodz kotédik. Olyankor
alkalmazunk maszkirozast, ha valamilyen kémiai reakcié elél ,el akarunk
rejteni” bizonyos fémionokat a szelektivitds fokozasa érdekében (ez a
kémiai reakcié akar EDTA titralas is lehet). Maszkirozaskor erés (az EDTA-
nal is erdsebb) komplexképzd reagenseket alkalmazunk, amelyek igen
nagy stabilitasd komplexbe viszik a fémiont. Példaul:

* F- hasznalhat6 az Al3*, Fe3*, Ti4*, Be2*ionok maszkirozasahoz
*CN- hasznalhat6 Cd?*, Zn?*, Co?*, Ag*, stb. ionok maszkirozasahoz

Ha az analizis soran a fémiont késébb hozzaférhetévé akarjuk tenni, akkor
a demaszkirozds kovetkezik. Ekkor olyan specidlis reagenst adunk a
mintaoldathoz, ami megbontja a stabil komplexet. Példaul:

/OH
M(CN)2" + mH,CO + mH* — mHQC\ + M"+
formaldehid CN

KOMPLEXOMETRIA
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KOMPLEXOMETRIA
Az EDTA méréoldat és standardizdldsa

Az EDTA mérdoldatot altalaban 0,02-0,05 M koncentraciéban készitjiik
el, kiindulasul akar koézvetlenil a savat, akar a dinatrium sé6t
felhaszndlva. Ugyan az EDTA kielégiti az elsédleges standardokkal
szemben tamasztott koveteleményeket, azonban az oldat pontos
koncentraciéjanak meghatarozasa mégis szikséges, a ligandum
fémionokkal szembeni nagy affinitidsa miatt. Ugyanezen okbo6l az EDTA
mérboldatot mindig miianyag tdroléedényben tdroljuk, hogy az
lvegfelileten el6forduldé fémion szennyezésekt6l megévjuk. A

standardizdldst legtobbszor valamilyen Zn(ll)-s6 oldatdval végezziik.

KOMPLEXOMETRIA
Alkalmazdsok

A komplexometrias alkalmazasok soran mindig j6l megvalasztott pH-
pufferrel bedllitott kozegben végezziik (a gyenge savak és bazisok sokszor
maguk is komplexképz6k!).

Fémionok kézvetlen titrdldsa - pl. vizkeménység meghatdrozdsa

A viz keménységét” a Ca?* és Mg?* ionok okozzak, amelyek EDTA-val
kozvetlenil titralhatok. A titrdlds pH= 10 mellett (ammoénia puffer)
optimalis, amikor az eredmény a [Ca?*]+[Mg2*] koncentraciot adja. A Ca?*
ionok pH= 13 mellett (amikor a Mg(OH), levalik) 6nalléan is
meghatarozhaté. A vizkeménység komplexometrids meghatarozasanal a
minta elékészitése (pl. maszkirozas CN- ionokkal) is sziikséges, hogy a
vizmintaban jelenlevé nyomnyi egyéb fémion ne fogyasszon EDTA-t.

Anionok indirekt visszatitrdldsa - pl. szulfdationok meghatdrozdsa

A szulfationok f6lés Ba2* reagenssel kvantitative lecsaphatok BaSO,.
formajaban. A csapadék mosas utan elvalaszthatdé az oldattél, majd azt
EDTA feleslegben ismert mennyiség(, feleslegben lév6 EDTA oldattal fézve
pH= 10 mellett minden Ba?* oldatba megy Ba(EDTA)? formajaban. Az EDTA
feleslege ezt kdvetben visszatitralhat6 fémion oldattal (pl. Zn?*)




GRAVIMETRIA

A koncepcio

A gravimetrids (tdmegmérésen
alapulé)  kvantitativ  analitikai Mintaoldat a mérendé ionnal
eljarasok  lényege, hogy a
meghatarozandé iont kis
oldhatésagu vegyiiletté (lecsapdsi
forma), amelyet az oldattél
elvalasztunk. l Elvalasztas szlréssel vagy centrifugalassal
A csapadékot ezt kovetSen

tdmegalland6,  sztéchiometrikus 5zilard csapadék

formara hozzuk, majd annak a
tomegét lemérjiik (mérési forma). A
tomegbdl a csapadék Osszetétele Sztdchiometrikus csapadék
ismeretében kiszamithato a
meghatarozandé ion mintabeli
koncentracidja.

l Lecsapdszer hozzaadasa feleslegben

Csapadékos oldat

¢ Mosas, szaritas vagy izzitas

|

Tomegmérés




GRAVIMETRIA

A feltételek

A tdmeg szerinti analizis alapjaul csak olyan csapadékok szolgalhatnak,
amelyek:

* elég kicsi az oldhatésaguk a kvantitativ lecsapas eléréséhez
« jol szlirhet6k (szemcseméret ne legyen til kicsi vagy tal nagy)
* jol moshatok (a lecsapészer és oldoszer komponensei eltavolithatok)

* szaritassal vagy izzitassal tomegallanddva és sztdchiometrikussa
tehet6k

A gravimetrias mddszerek elénye, hogy pontossaguk altaldban nagyobb a
volumetrids vagy miszeres modszerekénél (azonos koncentraciok
esetén). Hatranya viszont, hogy (pl. a miszeres médszerekhez képest)
csak nagyobb koncentraciok mérésére alkalmasak és id6- és
munkaigényik is jelentds.

GRAVIMETRIA

Alkalmazdsok

Gravimetria céljara szamos fémion illetve anion csapadékjai megfeleléek.
Fémionok esetében gyakori a szulfat vagy foszfat formaban vald
meghatarozas, amelyek kell6éen h&stabil és nagy moéltémegl vegyiletek.
Az anionok kozil féként a szulfat és szilikdt ionok meghatarozasara
alkalmazzak a gravimetriat.

A gravimetria alkalmazasa mara jelent&sen hattérbe szorult, azonban pl.
elterjedten  alkalmazzdk a kalibrald/hitelesit6 oldatok pontos

koncentraciéjanak a miszeres moddszerektél vald fliggetlen
meghatarozasara.




