Sztochiometriai arany meghatarozasa

Elméleti alap: P.W. Atkins: Fizikai Kémia (6. kiadas) 16.2 fejezet

Gyakorlat tipusa: Egyéni.

Gyakorlat célja: A reakcidk sztochiometridjanak meghatirozaséra szolgdlé médszerek koziil ketté megisme-
rése és alkalmazasa.

1. Bevezetés

A sztochiometriai ardnyok ismerete az egyik legfontosabb informdci6 egy reakcio vizsgélatakor. Ha az Ry,
R, ..., Ry, reaktansok kozotti reakcidban Py, Pa, ..., Py, termékek keletkeznek, akkor a reakcié egyenlete
az

1Ry +nRy+---+mRy =piPr+poPo+-- -+ pmPm

formdban adhaté meg. A sztochiometria ismerete azt jelenti, hogy ismerjiik az rq, 12, ..., I'n, P1, P2> -+ -» Pm
sztochiometriai egyiitthatok ardnyait. A gyakorlat sordn olyan rendszereket vizsgalunk, amelyekben csak két
reaktans (n = 2) és egy termék (m = 1) van, ezért a tovdbbiakat az

r1R; +mnRy =pP (1)

reakcidegyenlet alapjdn részletezziik az egyszerliség kedvéért. A kovetkezbekben bemutatdsra keriild két
modszer haszndlatos leggyakrabban a sztochiometria meghatarozasara:

Molarany-modszer: A médszer alapja az, hogy R kezdeti koncentracijanak ([R1]o) dllandé értéken tar-
tasa mellett folyamatosan véltoztatjuk a masik reaktans kezdeti koncentraciéjat ([Rz]p). Amig az R}
sztochiometriai feleslegben van, az [Ry]o novelése ardnyosan nagyobb termékkoncentraciét eredmé-
nyez a reakci6 befejezdésekor ([P]w). Ellenben, ha R, mér sztochiometriai feleslegben van az Rj-hez
képest, akkor [Ry]o értékét hidba noveljiik tovabb, teljesen végbemend reakcié esetén tobb termék nem
keletkezik. Egyensilyi folyamatban ez a megallapitds nem igaz, ahogyan az|l} dbra a) és b) részének
osszehasonlitdsabol is ldtszik. Emiatt, ha tobb [Ry]o/[R1]o ardnyndl meghatdrozzuk és dbrazoljuk a
végtermék koncentracidjat, akkor a pontok két egyenesen helyezkednek el, ahogy azt az[Th dbra szem-
lélteti A két egyenes metszéspontjaban [Rp|o/[R1]o pontosan megfelel a sztochiometriai aranynak,
vagyis az 1 /11 értéknek.

Job-médszer: A mddszert nevezik folytonos varidciok, vagy izomoldris elegyek modszerének is. Az elja-
ras alapja az, hogy a két reaktdns koncentracidjanak 6sszegét ([R1]o+ [Rz]o) dlland6 értéken tartva, de
aranyukat folyamatosan valtoztatva mérjiik a termék koncentracidjanak valtozasit. Ezen modszer ese-
tén is igaz, hogy a [P|. akkor lesz maximalis, amikor a két reaktdns pontosan sztdchiometriai aranyban
van jelen. Szemléletes abrakat kapunk, ha a masodik reaktans méltortje (x) fliggvényében abrazoljuk
a termék koncentracidjat. Harom ilyen esetet mutat be az[Ifc dbra, amelyekben a két reaktdns sztdchio-
metriai ardnyai balrdl jobbra haladva 3 : 1, 1 : 1 és 1 : 2. Mindhdrom gorbén ldthatd, hogy a [Pl —x
fliggvény két egyenes szakaszbdl all, amelyek csatlakozasi pontjanal (az xpax helyen) van a fiiggvény
maximuma, és a sztdchiometriai arany:
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Mindkét médszer egyszer( és gyorsan kivitelezhetd, ezért alkalmazasuk széleskori. Azonban e médsze-
rek alkalmazésdnak korlatai vannak, amelyek a kovetkez6kben foglalhatok dssze:

'Mindkét egyenes természetesen csak akkor lathatd, ha vannak olyan pontok, ahol az Ry, valamint vannak olyanok is, ahol az
R» van feleslegben.
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1. dbra. A mélarany- (a, b), valamint a Job-mddszer (c, d) szemléltetése teljesen végbemend (a, c), illetve
egyensilyra vezetd (b, d) reakcidk esetében. A baloldali dbrdk vonalait (halvanyan) feltiintettiik a jobboldali
abrdkon is a konnyebb hasonlithat6sag kedvéért. Tovabbi magyardzat a szovegben.

— Mindkét mddszer esetében csak akkor figyelhetd meg éles toréspont, ha a reakcié egyirdnytnak te-
kinthets. Egyenstlyi reakcidkban (ilyenek pl. a komplexképz6dési reakcidk jo része) a toréspontok
elttinnek, a gorbék folytonosan valtoznak. Ezt mutatjdk az [Ip és d dbrdk mindkét modszer esetén
egy olyan reakcidban, amikor a sztdchiometriai ardnyndl a termék kb. 70 %-ban képzddik. Ilyenkor a
kapott gorbék elejéhez (x = 0) és végéhez (x = 1) hiizott, tn. érintd (vagy burkold) egyenesek metszés-
pontjaval becsiilhetjiik meg a sztochiometriai ardnyt. Az abrdkon (f6leg a d-n) azonban az is latszik,
hogy ez a becslés eltérhet a valés sztochiometriai ardnytél, ha ez nem 1 : 1. Altaldnosan elmondhatd,
hogy anndl kisebb az értékelés pontossdga, minél kisebb a termékképzddés aranya és minél eltérébb a
sztochiometriai ardny 1 : 1-t6l.

Az 4bra gorbéin az is latszik, hogy a Job-mddszer jobban haszndlhat6 egyenstilyi reakciok esetén a
molardny-modszernél. Bar a burkol6gorbék metszéspontjdnak helye jobban valtozik a termékképzddés
csokkenésével a Job-mddszer esetében, a maximum helyébdl a helyes sztochiometriai ardny szemmel
jobban megbecsiilhetd, mint a mélarany-mddszernél. Rdadasul a reaktdnsok ardnya sokkal nagyobb
tartomanyban véltoztathat6é a Job-mddszernél. A moélarany-mddszer esetében az R, reaktans irredlisan
nagy feleslegére lehet sziikség egyenstlyi reakcioknal.
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— Egyértelmi eredményt mindkét médszer csak akkor ad, ha egyfajta termék képz6dikE] Ett6l eltérd
viselkedésre pontosan az utal, hogy a kisérletileg kapott gorbék mds alakiak, mint az[I] dbran bemu-

ZPontosabban fogalmazva, tbb termék képzddése esetén azok minGsége és mennyiségiik ardnya fiiggetlen a kiinduldsi kon-
centracioktol.



tatottak.

— Maga a reakcié megvaltoztathatja a reakcidelegy pH-jét és/vagy ionerdsségét. Ezek befolyasolhatjak
az eredeti reakci6 lefolyasat (f6leg egyensilyi reakcidk esetén), ezért pontosabb mérésekhez a pH és
az ionerdsség dllanddsagat biztositani kell.

1.1. A Job- és a mélarany-modszer gyakorlati alkalmazasa

A gyakorlatban dltaldban nem kozvetleniil mérjiik a termékkoncentricidkat, hanem a rendszer ezzel ardnyos
valamely tulajdonsédgat vizsgdljuk. A Job- és a mélardny-moddszert leggyakrabban komplexek dsszetételének
meghatdrozdsara hasznéljak, ahol a termék mennyisége fotometridsan mérhetd a megfelelé hullimhosszon,
mely tipikusan a lathat6 fény vagy az UV tartoményéba esik. Masrészt, szabad szemmel is jol értékelhetd
eredményeket kaphatunk, ha csapadékreakcidkat hasznédlunk a sztdchiometriai ardny meghatarozasi elvének
illusztrdlasara. A kovetkezbekben ezen reakcidrendszerek vizsgélatdnak alapjait targyaljuk.

1.1.1. Kémcsokisérletek csapadékreakciokkal

Egy reakci6 sztochiometridjdnak meghatdrozdsahoz a termék abszolit mennyiségének ismerete nem sziik-
ségszerl, elegend6 ha mérjiik az dsszetétellel valo valtozas trendjét. Ha egy rosszul old6dé sé (kémiai csapa-
dék) Osszetevd ionjait két reaktdnsoldat formdjaban, megfelelGen tomény (a keveredést kovetden az oldhaté-
sagi szorzatot meghaladé osszetételli) oldatokat alkalmazva érintkeztetjiik, akkor a rendszerben el6bb-utébb
megjelenik a szilard fazis és (az esetek tobbségében) leiilepszik az edény aljara. Ha a kisérleteket, melyekben
a reaktdns oldatokat eltérd térfogatardnyokban keverjiik 0ssze, egyforma kémcsovekben végezziik, akkor a
csapadék iilepedése soran kialakul6 csapadékoszlop magassdga a termék mennyiségével lesz ardnyos, és igy
meghatdrozhatjuk a reakcié sztochiometridjat. Ehhez feltételezziik a csapadékoszlop részecskesiirtiségének
allandésagat, melyet most bGvebben nem vizsgalunk. A kémcsébeli csapadékoszlop magassdgat idedlis eset-
ben (megfelel6 mennyiségili csapadék képzddik minden kémcsbben, és a kémcsovek tartalma egymadstdl is
jOl lathatdan kiilonbozik) egy egyszerd vonalzdval, vagy toldémérével is meghatarozhatjuk. Jelen gyakorlat
sordn a csapadékoszlopok magassdganak meghatdrozasat digitalis képelemzésre alapozzuk a mérés elvének
elsajatitdsa érdekében.

1.1.2. Fotometrias mérések
Az oldatban lev6 termék mennyiségének fotometrids meghatarozdsara a

lgI—O —A=¢"l-c
I
Lambert-Beer-torvény ad lehetdséget, ahol Ip és I az oldaton dthalad6 fény intenzitdsa a bemend, illetve
kimené oldalon, A az abszorbancia, £! a mol4ris abszorbancia az adott A hulldmhosszon, ¢ a fényit hossza a
kiivettdban és ¢ a szines részecske koncentracidja. Gyakori eset, hogy nemcsak a termék szines, hanem egy
vagy tobb reaktdns is, esetleg csak a reaktansok szinesek. Emiatt az (I)) reakci6 esetében az abszorbancia a
termék és a reaktansok egyiittes elnyeléseként fejezhetd ki altalanosan:

A A A
A=1{-(eg, - [Ri]+¢g, [Ro] +&p-[P]),
ahol 8}7{1 , 8%“{2 és 8% a reakcidban részt vevo anyagok moldris abszorbancidi a mérés A hullimhosszan. Az
egyszerl értékeléshez azonban arra az abszorbancidra van sziikség, ami kozvetleniil csak [P]-vel ardnyos.

Ehhez vezessiik be az
A" =0 (ef, - [Rilo+ek, - [Ra]o)



un. héttér-abszorbancidt, amit abban a hipotetikus esetben mérnénk, ha az 9sszedntés utdn egyaltaldn nem
lenne reakcié a reaktansok kt')zt')tt Ezt kivonva a reakcidelegy abszorbancidjabdl, majd az (1)) reakcidegyen-
let sztochiometridjabol levezethetd
I < 19}
[Ri] =[RiJo— Y [Pl & [Ro]=[Rofo— o [P]

Osszefliggéseket behelyettesitve:

A—A" =0 (eg, - ([Ri] = [Ry]o) + &, - ([Ra] — [RaJo) + &5 - [P]) =

_s. (8’1%1 | <_%.[p]) Teh <_%.[p]) +£7§~[P]> _s. <e},— -2 ;”'E’% P

adott A-ndl 4llandé érték

Ezt az 6sszefiiggést megnézve lathatd, hogy az (A — A’) mennyiség csak egy mérési koriillményektdl fiigget-
len szorz6tényezdben kiilonbozik a [P]-t8l, igy az (A — A’). értékre is minden igaz lesz, amit a fentiekben a
[P]eo-re leirtunk. Kiilonbség lehet azonban a gorbék alakjaban, mert a koncentracié értéke nem lehet negativ,
viszont (A — A’) értéke igen, ha a mérés hullimhosszan a reaktansok elnyelése nagyobb, mint a terméké. Ez
az [I] dbra gorbéin annyit jelent, hogy a gorbék nemcsak novekedést és maximumot, hanem csokkenést és
minimumot is mutathatnak.

2. A mérések Kkivitelezése

2.1. Kémcsokisérletek csapadékreakciokkal

Technikai okok miatt a gyakorlatot ezzel a méréssorozattal kell kezdeni!

A kiadott 17 db 20 cm?-es kémcsovet egymds mellé helyezziik a kémcsdallvanyban. Amennyiben a kém-
csovek nem egyformdk (eltérd belsd dtmérd), jelezziik ezt a technikusnak és kérjiink iijat az eltéréek helyett!

A csapadékreakciok elvégzéséhez rendelkezésre allo két ismeretlen oldatbdl (Csy és Csp) a megfeleld
térfogatokat automata pipetta segitségével mérjiik 6ssze. A kémcsovekbe technikai okok miatt el6sz6r min-
dig a Cs; ismeretlent mérjiik be és ehhez adjuk hozza a Cs, megfelels térfogatit. Az els6 kémesébe 1 cm?
Cs; oldatot mériink, majd minden kovetkezdbe 0,5 cm3-rel tobbet, igy a 17. kémcs6be 9 cm’ Cs; kerill. A
Cs; oldatrészletek kimérését kovetden, egy masik pipetta hegyet hasznélva, a Cs; oldatbdl is pipettdzunk a
kémcsovekbe, hogy az azokban 1év6 oldat Gssztérfogata 10 cm?® legyen (a térfogatokat additivnak tekintjiik).

Miutédn minden kémcsébe bemértiik az oldatokat, a kémcsovek tartalmét alaposan osszerazzuk, és felje-
gyezziik ennek idSpontjat. A reaktdnsok érintkezésekor pillanatszertien elkezdddik a csapadék levdldsa. A
megfeleld ililepedés biztositdsdhoz kb. 1 perc milva djra 6sszerdzzuk a kémcsovek tartalmat, majd hagyjuk a
szildrd szemcséket iilepedni.

90 perc elteltével egy fényképet készitiink a kémcsovekrdl tigyelve az aldbbiakra:

- A kémcsovek alljanak fiiggdlegesen az allvanyban €s semmi ne takarja a csapadékoszlopokat.

- A jobb kontraszt biztositdsahoz helyezziik a rendelkezésre ll6 fekete hatteret az allvany mogé, keriil-
jik a kémcsovek csillogdsat.

- A méretaranyt jelentd skéla szerepeljen a képen.
- Az éllvanyt szembdl és sikban fényképezziik (és ne féloldalrol).

- Lehet6ség szerint egy fényképet készitsiink, melyen az dsszes csapadékoszlop jol latszik (nem sziiksé-
ges az egész kémcsonek szerepelni a képen). Amennyiben ez nem megoldhatd, a méretaranyt biztositd
skalanak minden képen szerepelnie kell.

3 Az abszorbancia additiv tulajdonsdgénak koszonhetSen ez az érték konnyen szamolhaté a higitasok ismeretében, ha a reak-
tdnsok torzsoldatainak abszorbancidit megmérjiik.



- Ellendrizziik, hogy a képet kinagyitva a méretardnyt jelent6 skdla j6l 1athat, nem pixeles.

Amennyiben a felvételt a gyakorlatvezetd jovdhagyta, elmoshatjuk a hasznalt eszkozoket.

2.2. Fotometrias mérések

A [2.1] bekezdésben lefrtak elvégzése utdn, a 90 perc vdrakozas kozben, bekapcsoljuk a spektrofotométert,
hogy a mérés kezdetére a lampa bemelegedjen és igy megfelelden intenziv és id6ben allandé sugarzast
biztositson (kb. 15 perc).

Els6ként a Job-mddszerhez sziikséges kisérleteket hajtjuk végre. A kiadott R és R, ismeretlenek azonos
koncentréci6ju torzsoldataibdl kilenc tagbél 4ll6 oldatsorozatot készitiink a tiszta 25 cm>-es mérSlombikok-
ban az[l] tdblazatnak megfeleléen. A rendelkezésre dll6 automata pipetta segitségével bemérjitk a mér6lom-

bikokba a torzsoldatok megfeleld térfogatait, majd a lombikokat jelre toltjiik. Ugyeljiink a pontos analitikai
munkdra és az oldatok homogenizéldsara!

1. tdblazat. Az 0sszemérendd oldattérfogatok.

oldat sorszama 1. 2. 3. 4. 5. 6. 7. 8. 9.
R, (cm3) 9,00 8,00 7,00 6,00 5,00 400 3,00 200 1,00
R, (cm3) 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 6,00 7,00 8,00 9,00

Az elkészitett oldatsorozatbdl kivdlasztjuk azt az oldatot, amelyben szemmel lathatéan legnagyobb a
szinvéltozas a reaktdns oldatokhoz képest, igy valdszinileg ennek Osszetétele van legkdzelebb a sztdchio-
metriai ardnyhoz. Amennyiben valamelyik (vagy mindkét) térzsoldat szines, akkor egy (vagy kettd) tovabbi
higitast kell késziteniink az A’ meghatdrozédsahoz. Pl., ha az 1| tdbldzatbdl a 4. oldatot vélasztottuk ki €s az
R-torzsoldat szines, akkor egy tovabbi 25 cm>-es mérSlombikba kimériink 6,00 cm> R -torzsoldatot, majd
R> hozzdadésa nélkiil jelre toltjiik.

A spektrofotométer haszndlati utasitdsanak elolvasdsa utdn a kivalasztott oldatnak, valamint az esetle-
gesen szines, megfelelen higitott torzsoldat(ok)nak felvessziik az abszorbanciaspektrumat a tovabbi méré-
sek hulldmhosszanak kivalasztdsdhoz. A mérendd spektrumok hulldimhossz-tartomdnydnak megallapitasandl
jusson esziinkbe, hogy az oldat szines, azaz a ldthato fény tartomdnyban elnyel. A spektrumokat kimentjiik a
fotométerrdl, vagy ha erre nincs mod, akkor fényképet készitiink roluk és ezeket csatoljuk a jegyzdkonyvhoz.

A spektrumok alapjéan kivédlasztjuk a tovabbi mérésekben haszndlandé hullimhosszat a kovetkezé meg-
fontoldsok figyelembevételével:

— Ha a torzsoldatoknak egy adott hulldimhosszon nincs elnyelése, és a termék(ek) abszorbancidjanak
maximuma van, akkor ezt a hulldimhosszat Vélasztjuk

— Amennyiben nincs ilyen maximum, akkor olyan hulldmhosszat keresiink, ahol a reaktdnsok egyiittes
abszorbancidja és a termék abszorbancidja kozott legnagyobb a relativ kiilonbség.

— Vegyiik figyelembe azt is, hogy az abszorbanciamérés relativ hibdja a 0,2 —2,0 tartomdnyban megfe-
lelen alacsony. Ugy valasszunk hullimhosszat, hogy a legnagyobb mért abszorbancia vérhatéan a
1,7-2,0 tartomanyba essen.

A kivalasztott hullimhosszra kérjiik az oktatd jovahagydsat.

Miutén a hulldimhossz kivalasztdsa megtortént, a haszndlt kiivettat desztillalt vizzel megtoltve bedllitjuk
a 0 abszorbancidt a mérés hullimhosszan, és az oldatsorozat 9 tagjdnak, valamint a szines torzsoldatoknak
megmérjilk az abszorbancidjat. Egy adott oldat abszorbancidjanak mérése el6tt a mérendd oldat kb. 1 —

“4Lehet forditva is, hogy a reaktdns(ok)nak van abszorbancia maximuma és a termék(ek)nek nincs elnyelése.



2. tdblazat. Az dsszemérendd oldattérfogatok a Job-mddszer folytatdsahoz.

oldat sorszama 10. 11. 12. 13. 14. 15. 16. 17. 18.
R; (cm?) z+0,80 z+0,60 z+040 z+020 z z-020 z—-040 z—-0,60 z—0,80
R, (cm?) 10,00—(az R;-torzsoldat cm3-ben kifejezett térfogata)

2 cm?>-es részleteivel legaldbb haromszor mossuk ki a kiivettat, toltsiik meg azt kb. a 2/3-4ig és ezutdn mérjiik
az abszorbancidt. A mérés alatt tigyeljiink (1) a kiivetta kiils6 faldnak tisztasdgara és szdrazon tartdsdra,
valamint (2) a kiivetta helyes pozicidjara i

Az eddig mért adatoktdl fiiggden a mérés két dton folytatédhat:

1. Amennyiben az eddigi mérésekbdl valdszint, hogy a sztochiometriai ardny eltér az 1 : 1-t6l, akkor a
Job-modszert folytatva tovabbi nyolc mérést végziink a varhaté maximum (vagy minimum) kozelében
a pontos sztéchiometriai ardny meghatdrozasahoz a[2] tdblazat alapjan. A tdblazatban z értéke az R;-
torzsoldat cm3-ben kifejezett térfogata az eddig mértek koziil abban az oldatban, amelyik varhatéan
a legkozelebb 4ll a sztochiometriai ardnyhoz. Az oldatokat ugyanigy készitjiik eld, és a méréseket is
ugy hajtjuk végre, mint az eddigiekben. Az is lathato, hogy a 14. oldat egy pontos ismétlése az elsé ol-
datsorozat kivélasztott tagjdnak, igy a két mért abszorbancia a reprodukélhatdsdgrol is ad informéciot.

2. Amennyiben a sztochiometriai ardny varhatdan 1 : 1 lesz az eddigi mérések alapjan, akkor a moélarany-
modszerhez sziikséges oldatsorozatot készitjiik el a[3] tdblazatnak megfelelden. Az oldatkészités és az
abszorbanciamérés ugyanugy torténik, mint az eddigiekben.

3. tablazat. Az 6sszemérendd oldattérfogatok a molarany-modszerhez.

oldat sorszama 1. 1I. II1. IV. V. VI. VII. VIIL IX.
R, (cm3) 5,00 5,00 5,00 5,00 5,00 500 5,00 500 5,00
R» (cm3) 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 6,00 8,00 10,00 12,00

3. A mért adatok értékelése

3.1. Kémcsokisérletek csapadékreakciokkal
1. A csapadékoszlopokrol készitett és a kiértékeléshez hasznalt fényképet mellékeljiik a jegyzSkonyvhoz.

2. Hatédrozzuk meg a csapadékoszlopok magassagat (h/ mm) digitdlis képelemzéssel minden kémcsd (ol-
datosszetétel) esetén (digitdlis képelemzéshez 1dsd Melléklet). A kép alapjan készitett kalibracios
aranyt (pl. px/mm) fel kell tiintetni a jegyzOkonyvben, illetve csatolni kell egy képernydkép-mentést
(printscreen) a kiértékelésrél (pl. adp dbrahoz hasonlé médon; nem sziikséges formdzni). Az eredmé-
nyeket a[4] tdbldzat szerint foglaljuk dssze. A szdmoldsok sordn vegyiik figyelembe, hogy a reakcié-
elegyre érvényes xcs, szdmitdsahoz nem sziikséges a torzsoldatok (egyébként azonos) koncentracioi-
nak ismerete, csak a higitdsokat kell pontosan figyelembe venni

SEszerint a kiivetta mindig ugyantigy legyen a késziilékben. Ne legyen ferde, tovabbd a fény mindig a kiivetta ugyanazon
oldalan 1épjen be, és ez ne az esetlegesen opalizalt oldal legyen.

ncs, _ Ccs, - Vs,
nCSz + nCS] CCSg : VCSZ + CCsl : VCS]
het és a reaktdns moéltortje a az dsszemért térfogatok ismeretében szdmolhato.

*Mivel XCs, = , ahol a kisérlet kivitelezése miatt ccs, = ccs,, igy az egyenlet egyszersit-

6



4. tablazat. Digitélis képelemzéssel kapott eredmények Osszefoglaldsa.

kémcso sorszdma | Xcs, | h/mm h'/mm

3. Abrézoljuk a h— Xcs, adatpdrokat.

4. A sztochiometriai ardny meghatdrozasahoz azt a moltortet keressiik, melynél maximalis a csapadék-
oszlop magassaga, azaz a h—Xc,, adatparok altal leirt fliggvény maximumadnak helyét kell megha-
tdrozni. Ez nem feltétleniil egyezik meg valamely kémcs$ tartalmanak Osszetételével, hanem egy
kozbiilso érték is lehet. A maximum helyének meghatarozasahoz pl. az Excel segitségével derivaljuk

szamértékét min-

numerikusan az adatpdrokat (azaz szdmitsuk ki a differenciahdnyados, h' =
XCs,
den mérési pontban, 3 pontos illesztéssel azokndl a pontokndl, melyneknek van két szomszédja, és két

pontos illesztéssel az elsd és utolsé pontndl; 1asd 2] dbra). A differenciahdnyadosok értékét tiintessiik
fel az el6z6leg készitett tdblazatban (lasd [ tdblazat), illetve az el6z6 dbrdn egy masodik y-tengelyt
haszndlva tiintessiik fel a h’ — Xcs, adatpdrokat is.

5. A csapadékoszlopok magassdganak novekedése pozitiv, mig azok csokkenése negativ differenciaha-
nyadost eredményez. Abban a tartomdnyban, ahol a fénykép alapjan a csapadékoszlop maximuma
varhatd, keressiik meg azt a két h' —xc, adatpért, melyek kozott a derivalt értéke elGjelet vélt. Lined-
ris interpolécio segitségével szdmoljuk ki xmax értékét (vagyis amikor h’' = 0).

6. Xmax 1smeretében adjuk meg a reaktansok sztochiometriai ardnyét a reakcidban.

@ =tgy = id

dx
Yigg pmmmmmm
Vi fTTTTT 2 AY=Yi17Yiq
Vii k-

2. dbra. A harompontos numerikus derivdlas szemléltetése a differenciahdnyadosok meghatarozasidhoz.

3.2. Fotometrias mérések

1. A mért abszorbancia spektrumokat mellékeljiik a jegyz6konyvhoz. Adjuk meg a tovabbi mérésekhez
hasznalt hullimhosszat, és indokoljuk véalasztdsunkat.



2. A Job-mddszer esetében a méréseket és a szamoldsokat foglaljuk 6ssze az[5] tablazatnak megfelelGen.
A szdmoldsok sordn ismét vegyiik figyelembe, hogy xr,, valamint az A’ értékeinek szdmitdsdhoz nem
sziikséges a torzsoldatok (egyébként azonos) koncentracidinak ismerete, csak a higitdsokat kell pon-
tosan figyelembe venni. Ez azt jelenti, hogy xg, szamitasakor csak a reaktdnsoldatok térfogatait kell
figyelembe venni €s a jelretdltéskor hozzaadott vizet nem, mert X, a konkrét reakcidelegyre vonatko-
zik. Ezzel ellentétben A’ szamitdsakor a jelretoltés utani térfogat a mérvado, hiszen a mért érték erre a
higitdsra vonatkozik.

Ha mind a két kisérletsorozat a Job-mddszerrel késziilt, akkor azokat egy tdbldzatban is fel lehet tiin-
tetni.

3. Abrazoljuk az (A —A’)—xg, fiiggvényt. Ha mindkét kisérleti sorozat a Job-médszerrel késziilt, akkor
azok adatait egy abran kell feltiintetni. Az dbra alapjin hatarozzuk meg a reakcid xpmax értékét a bur-
koléegyenesek metszéspontjabdl. xpmax ismeretében adjuk meg a reaktdnsok sztdchiometriai ardnyét a
reakcidban.

5. tablazat. A mérési eredmények Osszefoglaldsa a Job-mddszer esetén.

A=...nm, Ahigitott R = -+ Ahl’gl’tott Ry =---»

oldat sorszdma | xg, | A | A/ A—A

4. Amennyiben a mélardny-moédszerrel is késziilt méréssorozat, akkor az adatokat a[6] tdbldzatnak meg-
felel6en foglaljuk Ossze. Az értékelés a tovabbiakban teljesen ugyanaz, mint a Job-mddszernél azzal
az eltéréssel, hogy rp /1] értéke kozvetleniil megkaphat6 az elkészitett dbrabol.

6. tdblazat. A mérési eredmények Osszefoglaldsa a mélarany-mddszer esetén.

A=...nm, Aletérzsoldat =... Asztbrzsoldat =...
oldat sorszdma | [Rp]o/[Ri]o | A | A A—A

5. Az é4brdk alapjan éllapitsuk meg és részletesen indokoljuk, hogy egyirdnyu, vagy egyensulyi reakciét
vizsgaltunk.



Ellenorzo kérdések

. Ismertesse a mélardny-modszer 1ényegét 3 — 5 mondatban!

Ismertesse a Job-mddszer 1ényegét 3 —5 mondatban!

3. Rajzoljon fel egy mélardny-modszerrel kaphatd sematikus gorbét (a) egyirdnyu reakcidban és (b) egyen-

sulyi reakcioban! Jelolje be a sztochiometriai ardny helyét!

. Rajzoljon fel egy Job-mddszerrel, 2 : 1 sztochiometriai ardnyud reakcioban kaphat6é sematikus gorbét

(a) egyirdanyu reakcioban és (b) egyensulyi reakcioban!

. Irja le az Xpax jel6lés jelentését és kapcsolatat a tanulmanyozott reakcié két reaktdnsanak sztochiomet-

riai ardnyaval!

6. Milyen korlatai vannak a mélarany- €s a Job-moddszer alkalmazhat6saganak?

7. Adja meg a Lambert — Beer torvényt!

8. Definidlja a hattérabszorbanciat, adja meg jelolését, és magyardzza meg a fontossagat a Job- és molarany-

11.

12.

13.

14.

15.

modszer alkalmazasakor!

. Milyen megfontolasok segitségével valasztjuk ki a mérések hullimhosszat?
10.

Magyaréazza el 3 —5 mondatban, hogyan lehet meghatarozni x,x értékét a kémcsovekben mért csapadék-
oszlop-magassdgok alapjan!

Egy Job-gorbe maximuma x = 0,25-nél taldlhat6. Mekkora a reakcioban a reaktansok sztdchiometriai
aranya?

A gyakorlat sordn az alabbi tdbldzatban 6sszefoglalt moltort — csapadékoszlop-magasssdg adatparokat
kapta. Hatdrozza meg a h—Xc;, fiiggvény adott tartomédnyra vonatkozé meredekségét numerikus deri-
valas segitségével vagy az elsd, vagy az utolsé mérési adatpar esetén (kétpontos numerikus derivalas),
illetve egy tetsz6legesen vélasztott kozbiils6 adatpar esetén (harompontos numerikus derivalas)!

Xcs, [09108]07(06 | 05|04 ] 03]|02]0,1l
h/mm | 3,2 |59 |7,7| 11,6 | 15,0 | 22,4 | 22,5 | 13,4 | 6,5

Egy kémcsébe 6,00 cm? Csy és 4,00 cm? Cs, torzsoldatot mértiink, melyek kiinduldsi koncentraciéja
egyenld. Mekkora a reakcidelegy moltortben kifejezett Osszetétele a masodik reaktansra nézve (Xcs,)?

Egy mér6lombikba bemértiink 7,00 cm? R -torzsoldatot, 3,00 cm? R>-torzsoldatot, majd a keveréket
25,00 cm3-re higitottuk. Az Ri-torzsoldat abszorbancidja 0,327, mig az Ry-é 0,015. A torzsoldatok
[R2]o
[Ri]o+[R2]o
A [14] kérdésben megadott adatok alapjan mekkora az A’ értéke az oldatban?

koncentrdciéja azonos. Mekkora az [Rp]o/[R1]o és az értéke az oldatban?



Melléklet:
Digitalis képelemzés

A készitett fénykép(ek) elemzéséhez az ingyenesen hozzaférhetd ImageJ programot hasznaljuk, mellyel az
aldbbiak szerint meghatarozzuk a csapadékoszlopok magassagat.

1.

0

a) Angle: LTINS W

Grid lines: [21

@
3

. . | w
Interpolation: Bilinear — %
[}

_IFill with background color

_IEnlarge image

Amennyiben a szdmitégépen nem &ll rendelkezésre, toltsiik le és egy tetszSlegesen kivalasztott helyre
tomoritsiik ki a .zip f4jt; letoltési link: https://imagej.net/1j/download.html

. A kémcsé belsejében, fiiggblegesen hizott egyenes mentén a program megadja a pixelek sziirkeségi

értékét, ezaltal kapunk egy sziirkeségi skdla—hely profilt. Ha a kapott fiiggvényt derivaljuk, konnyen
meghatdrozhatéak a csapadékoszlop végei, mivel ezen helyeken a legnagyobb a sziirkeségi érték val-
tozasa (sotét hattér és vilagos csapadék esetén a csapadék sziirkeségi értéke nagyobb). A derivéiltgorbe
minimuma és maximuma lesz a csapadékoszlop két vége. A programban a derivalast egy macro vég-
zi, amit a kovetkezd linken ériink el: https://github.com/MontpellierRessourcesImagerie/
imagej_macros_and_scripts/wiki/MRI_Plot_Tool

Nyissuk meg a macro weboldalan a plot_tools.ijm fajlt (Getting Started meniipont) és a benne taldlhato
teljes szoveget mdsoljuk at Jegyzettomb-be, majd mentsiik el derivative.txt névvel. Ezutan masoljuk
at ezt a fajlt az ImageJ macros/toolsets mappéjéba. El6fordulhat, hogy a mésoldst csak rendszergazda
modban lehet végrehajtani; sziikség esetén tegyiik ezt. Futtassuk az ImageJ-t, majd a program fejlé-
cében kattintsunk a * gombra és a listdbol védlasszuk ki a derivative macro-t. A program fejlécében
megjelenik a macro-t jelz6é *likon. Az ikonra jobb egérgombbal kattintva megjelenik egy opcio (show
zero crossings), amit inaktivalnunk kell.

. Nyissuk meg a kémcsdallvanyrdl készitett képe(ke)t (File/Open) és bizonyosodjunk meg réla, hogy a

készitett kép nem ferde. Ezt az Image/Transform/Rotate meniipont alatt tehetjiik meg abra). Az
Angle-t allitsuk be 0.0-ra (iigyelve arra, hogy tizedespontot hasznaljunk) és kattintsunk a Preview-ra. A
Grid lines-ndl szerepl6 szdmot noveljiik addig, ameddig a racsvonalak megfelel6 stiriségliek lesznek
ahhoz, hogy pl. a kémcsdéllvany aljanak €s a racsvonalnak a parhuzamossagat megitéljiik. Ezutdn az
Angle-t addig valtoztassuk (£ értékben), ameddig a kémcsballvany alja és a racsvonal parhuzamos
nem lesz egymdssal. Ha parhuzamosnak itéljiik, akkor kattintsunk az OK gombra.

B »

C) Distance in pixels:

Rotate Set Scale v A e

116
Known distance: [10

Pixel aspect ratio: 1.0

Wi

Unit of length: |mm

=
®
o

Click to Remove Scale |
_IGlobal

Scale: 11.6 pixels/mm

Help| Cancel|

160
p
(
Cancel| 0K 0o 20 40 60 80

Distance (pixels)

3. dbra. A kép dolésszogének bedllitdsdra szolgdld menii (a) és a méretarany megaddsdhoz sziikséges grafikon
(b) és menii (c).

4.

A méretardny bedllitdsdhoz nagyitsunk ra (Ctrl+egérgorgd) a kémcsdallvanyon 1évé mm-papirra, majd
vélasszuk ki az egyenes vonalat “a program meniisordbol. A Shift lenyomasa kozben az egér mozga-
tdsdval hizzunk egy vonalat a mm-papir hosszirdnyédban, amely 4tmegy a mm-papir néhany {Gosztasin
(a kalibrici6 anndl pontosabb, minél nagyobb skélarészre hajtjuk végre). Ugyeljiink arra, hogy a vonal

10


https://imagej.net/ij/download.html
https://github.com/MontpellierRessourcesImagerie/imagej_macros_and_scripts/wiki/MRI_Plot_Tool
https://github.com/MontpellierRessourcesImagerie/imagej_macros_and_scripts/wiki/MRI_Plot_Tool

ne valamely radcsvonalon haladjon, hanem azok kozott. Ezt kovetéen a Ctrl+K billentylikombinéci-
oval készitsiink egy grafikont, mely dbrazolja az altalunk hdzott vonal mentén elhelyezkedd pixelek
sziirkeségi skaldn elfoglalt helyét a tdvolsdg fiiggvényében, ahogyan a[3p dbran is lathato.

A grafikonon a mélyebb minimumok felelnek meg a mm-papir féosztasainak, kozottiik pedig a mm-es
beosztds miatti periodikus jel lathatd. Vdlasszunk ki kettd, egymdstdl tdvol es6 minimumot, majd az
egérrel rajuk mutatva olvassuk le az x-koordinataikat a grafikon aljan. Jegyezziik le a két koordinatat,
illetve a kivalasztott minimumok kozoétti valds tavolsdgot, majd zarjuk be a grafikont! (Figyelem,
a grafikon bezdrdsa kotelezd a tovabblépés elott!) A lejegyzett adatok ismeretében végezzik el a
méretkalibracidt az Analyze/Set Scale meniipont alatt. A Distance in pixels mogé a két minimum x
értékeinek kiilonbségét kell irni (a Bk dbra esetében ez 122 — 6 = 116, ldsd piros korok a [3p dbra
sziirkeségi profiljan). A Known distance mogé jelen példaban 10-t irunk, mivel a mm-papir egymast
kovetd f6osztasait valasztottuk ki, melyek 10 mm-re vannak egymastdl, a Unit of length-hez pedig
mm-t {runk, majd rdkattintunk az OK gombra. Ezen kalibraciét kovetGen, amennyiben megmériink egy
hossz értéket a képen, valés dimenziéban fogjuk megkapni az eredményt, nem pedig képpontban. A
kalibraci6 sikerességét érdemes ellendrizni. Pl. egy 1 cm-es vonalat hiizva a mm-papiron és lenyomva
a Ctrl+M billentyli kombin4cidt, a megjelend tablazatban a length oszlopaban 10 kozeli értéket kell
latnunk, ami a mm-ben megadott hosszat jelenti. Ellenkez0 esetben végezziik el tjra a kalibralast. A
program bezdrdsa és ujrainditdsa, vagy mds helyzetbdl készitett kép beolvasdsa uj kalibrdciot igényel!

5. A méretskala felvétele utan navigaljunk at az els6 kémcsore a program fejlécében talalhato kY gomb se-
gitségével. A kémcesS kozepén dthaladva hizzunk egy fiigg6leges vonalat a Shift lenyomdsaval ada ab-
ran szemléltetett médon. A csapadékoszlop magassagdnak méréséhez el6szor készitsiink egy grafikont
(Crtl+K), majd a program meniijében az * | -re val6 kattintdssal derivaljuk azt. A derivalds utdn meg
fog jelenni a[dp dbran lathaté grafikon. A gorbén lathaté éles minimum és maximum x értékeinek kii-
lonbsége a csapadékoszlop magassdga. (Amennyiben a derivalt gorbe minimuma és maximuma nem
jOl lathat6, prébaljunk a kémcsé egy masik részén fiiggblegest hizni.) A két x koordinata kiilonbségét
(azaz a csapadékoszlop mm-ben kifejezett magassigat) feljegyezziik a laboratériumi gyakorlat kiér-
tékeléshez haszndlt Excel f4jlba, majd bezarjuk a két grafikon ablakét és megismételjiik ugyanezt az
Osszes kémcsd esetében. (A kordbbi lépéseket nem kell tijra végrehajtani.)

Y-axis Label

4. abra. A csapadékoszlop magassidgdnak meghatdrozdsa képelemzés segitségével: kép (a) és sziirkeségi
érték—hely fliggvény elsd derivaltjanak profilja (b).
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