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Bevezetés

Korabbi tanulményaink sordn megismerkedtiink a kémiai analitika azon teriiletével (annak egy r¢é-
szével), amikor arra a kérdésre kerestiik a valaszt, hogy milyen 6sszetevOk vannak egy adott minté-
ban. Ez volt a mindségi analitika (kvalitativ analizis).

Ha mar tudjuk a minta anyagi mindségét, sor keriilhet annak eldontése, hogy az egyes Osszetevok-
b6l mennyi van a mintaban.

Az alkotorészek mennyiségének, vagy mennyiségi ardnyainak meghatdrozasaval a mennyiségi
elemzés, a kvantitativ analitika foglalkozik.

Az mennyiségi analitika moédszereit két nagy csoportra oszthatjuk:

ANALITIKA

Klasszikus analitika Muszeres analitika

Jellemzben az érzékszerveinket, elsosorban a
latasunkat haszndljuk. Ritkdbban a tapintasun-
kat, pl. a hdmérséklet kozelitd megallapitdsara.
Jellemzé mérdeszkozok a toOmegmérés €s a
térfogatmérés eszkozei.

Az érzékszerveinktdl fliggetlen jelenségek vizs-
galataval allapitja meg a mintdk mindségét, az
OsszetevOk aranyat. Ilyen pl. a mintak elektro-
kémiai, fényelnyelési €s egyéb tulajdonsagai.

A klasszikus kvantitativ kémiai analizis modszerei kdzvetleniil, vagy kozvetve, de mindig tomeg-
mérésre vezethetok vissza. Tomegméréssel késziilnek az analitikai mintdk. Végsé soron tomegmé-
rést hasznalunk annak megallapitasara, hogy a mérdoldatainknak milyen a pontos koncentracioja. A
tomeg pontos mérésén kiviil nagy sulyt fektetiink a térfogat pontos mérésére is. A térfogatmérésre
az analitikai kémidban specialis eszkdzoket: mérélombikot, pipettat, biirettat hasznalunk.

A klasszikus analitika minden esetben a mérendd anyag €s a reagens kozott lejatsz6do ismert reak-
ciot haszndl, €és ez a reakcid adja az tovabbi szamitas alapjat. FONTOS tehat a reakcidok pontos is-
merete.

A klasszikus mennyiségi analitika két nagy teriilete a kozvetleniil mért mennyiség alapjan kertl
meghatarozasra:

Titrimetria (térfogatos analizis):

A meghatdrozas jellemz6 eszkoze egy térfogatmérd (biiretta), amely
egy ismert 0sszetételll oldatot, a mérdoldatot tartalmazza.

Gravimetria (Tomeg szerinti elemzés):

A meghatarozas jellemzd eszkéze a tOmeg nagy pontossagi mérését
lehetové tevo analitikai mérleg.

Mivel a kvantitativ analizis soran az sszetevok tomegét, térfogatat nagy pontossaggal kell megha-
tarozni, fontos a miiveletek preciz, ,,analitikai pontossagu™ végrehajtasa. A bemérések, sziirések,
egyéb miveletek sordn egyetlen milligramm sem veszhet el! Munkénk soran nagy hangsulyt kell
fektetni a tisztasagra, az adatok mérési fiizetben torténd folyamatos rogzitésére.



Titrimetria

Fogalmak:

dé komponense reagal. A reakcio teljes lejatszodasahoz tartozo térfogatbdl szamoljuk ki a meghata-
rozando anyag mennyis€get.

Titralas: Térfogatos elemzés végrehajtasa

Titralas eszkdzei:  biiretta (pontos, kifolyéasra kalibralt, 10-25-50 cm® 0,1 cm’® pontossag)
biirettadllvany és fogo
fehér csempe, (szlikség szerint)
titraloé lombik (Erlenmeyer-lombik)
hasas pipetta (pontos, egy vagy kétjelit)

Titrimetria:

A titralasi folyamat egy ismert koncentracidoju mérdoldat lassan torténd adagolasat jelenti a megha-
tarozando/mérendd anyag oldatdhoz mindaddig, amig egy indikdtornak nevezett jelzdfolyadék,
vagy egy méroberendezés azt nem mutatja, hogy a mért anyagot a mérdoldat kémiailag teljesen fel
nem hasznalta. Ezt a titrdlasi pontot a titrdlds végpontjanak nevezziik, a felhasznalt méréoldat
mennyiséget pedig fogyasnak.

Egyenértékpont: A titralas végpontja. Sem a mérdoldat, sem a meghatarozand6 anyag nincs feles-
legben. Az egyenértékpontban a rendszer valamely fizikai vagy kémiai tulajdonsaga ugrasszeriien
megvaltozik. PL. a pH, szin, stb.

Indikator: Olyan anyag, amely az egyenértékpontot jelzi, pl. szinvaltozassal

Ismerni kell:
1. A mérdoldat és a meghatarozandd anyag k6zott lejatszodo reakeio legyen:
— pillanatszer(i
— ismert
— sztdchiometrikus
— jelezhetd a végpont
— névleges koncentracié pl. ¢, = 0,1 mol/dm’
— pontos koncentracio pl. ¢, = 0,1015 mol/dm’

Leggyakoribb titrimetrias modszerek:

1.1 Semlegesités (sav-bazis titralas, acidi-alkalimetria)
1.2 Redoxi titralas

1.3 Komplexometrias titralas

1.4 Csapadékos titralas



Acidi-alkalimetria

Savak meghatarozéasa lugokkal, lagok meghatarozasa savakkal.

A reakci6 lényege minden esetben a H' és az OH  ionok kozott lejatszodé folyamat:

Acidimetria:

Alkalimetria:

H;0 ésazOH < H,O
A mérboldat valamilyen sav. Jellemzden erds savakat hasznalunk:
HCI, H2SOy4
A mérdoldat valamilyen lag. Jellemzden erds lagokat hasznalunk:
NaOH, KOH

A reakcio lejatszodasakor az oldat pH-ja folyamatosan valtozik, az egyenértékpontban ez a valtozas

hirtelen nagymértéki, ugrasszert.

A folyamatot a titralasi gérbével jellemezhet;jiik:
Titralasi gorbe, ha a mérdoldat erds sav, a meghatdrozando6 anyag erds bazis:

pH f‘

Egyenértékpont Méréoldat térfogata, cm?

Titralasi gorbe, ha a mérdoldat erds bazis, a meghatdrozand6 anyag erds sav:

oH A

3

Méréoldat téerfogata, cm

Egyenértékpont

A fenti diagramokat szamszertien is alatdmaszthatjuk. Induljunk ki egy 0,1 mol/dm® koncentraci6ja
egyértékli savbol, pl. sdsavbol. Ennek pH-ja 1. Ha 90%-0s mérték a titraltsadg, azaz az eredeti sav
10%-a nincs megtitralva, akkor az eredeti sav koncentracioja tizedére csokken, pH-ja pedig egy
egységet nd. Tovabbiakban lasd a tablazatot:

Titralasi % | ¢(H;0") pH Titralasi % | c(H;0")| pH
0 10" 1 100,001 10°® 8
90 107 2 100,01 10”° 9
99 10° 3 100,1 10 10
99.9 10°* 4 101 10 11
99,99 10° 5 110 107 12
99,999 10° 6 200 10" 13
100 1077 7
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Lathato, hogy az egyenértékpontban a pH hirtelen, ugrasszerien valtozik.

Az egyenértékpontot indikatorral jelezziik. Az sav-bazis indikéatorok szine a pH-t61 fligg.

Gyakori indikatorok:
savas kdzegben lugos kozegben atcsapasi tartomany
metilnarancs piros sarga 3,1-44
metilvoros piros sarga 4,4—-6,2
fenolftalein szintelen lila 8,1-9,5
timolftalein szintelen kék 9,5-10,5
Néhany indikator szinatcsapasa:
pH =0 pH =7 pH = 14

EVEEEET] lugossag
semieges

Timolkék

Metilnarancs

Lakmusz

Bromtimolkék

Fenolftalein

Timolftalein

10,6




Mindig olyan indikétort kell valasztani, amelynek az atcsapdsi tartomanya a titralasi gérbe ugras-
szerll valtozashoz tartoz6 szakaszaba esik.

A sav-bazis indikatorok miikodése azon alapszik, hogy a szerkezete megvaltozik egy adott pH-nal.
Pl. a metilnarancs szerkezete:

CHj;_
CHy
A fenolftalein szerkezete (IUPAC név: 3,3-Bisz(4-hidroxifenil)-1(3H)-izobenzofuranon)

COO"
/
CO @

A timolftalein szerkezete (IUPAC név: 5°,5”-diizopropil-2°,2”-dimetil-fenolftalein)

C(CH3)3 C(CH3);
H,C 0
lag
C(CH3)3 sav C(CH3)3
szintelen kék

A so0sav mérooldat készitése

crcr

crer

Feladat: Héany cm’ cc. sésavat kell kimérni 1 dm® 0,1 mol/dm’® koncentracioji sosav készitésé-
hez? A témény sésav w = 37%-os, melynek siiriisége 1,185 g/cm’.

V(HC]) =1 dm’

¢(HCI) = 0,1 mol/dm’

n(HCD = ¢ V=01 2L 1 dm? = 0.1 mol
dm’

m(HCI) = n-M = 0,1 mol -36,5 ilz 3,65 ¢ HCI
mo

100 g s6savban van 37 g HCI
x g sbésavban van 3,65 g HCI
_ 3,65

p 1,185
A gyakorlatban ennél kicsit tobbet kell kimérni, mert a cc. sdsav koncentracidja a rairt adathoz ké-
pest kisebb. Célszerii kimérés: ~ 8,8 cm’.



A sésav mérooldat pontos koncentracidjanak megallapitasa

Sziikség van olyan anyagra, amely segitségével megallapithato a sdsav pontos koncentracioja.

Kovetelmények: — pillanatszerlien reagaljon a mérdoldattal
— egyiranyu ¢és sztochiometrikus legyen a reakcid
— reakci6 ismert legyen
— végpont jelezhetd legyen
— tisztan alljon rendelkezésre,
— levegdn allando legyen, azaz ne reagaljon a levegd oxigénjével, ne legyen
nedvszivo, stb.
Az ilyen anyagot titeranyagnak nevezziik.

Sosav mérdoldat titeranyaga a KHCO;.

Reakcio: KHCO; + HC1=KCl + H,O + CO,
1 mol KHCO3 1 mol s6savval egyenértékii.

Szamitsuk ki, hogy hany gramm KHCOs-ot kell bemérni ahhoz, hogy a névlegesen 0,1 mol/dm’
koncentracioju sésavbol a varhatd fogyas 20 cm’ legyen!

V(HCI) = 20 cm’ = 0,02 dm’
ca(HC) = 0,1 mol/dm’

n(HC1) = ¢: V= 0,1 mol/dm’® - 0,02 dm’ = 0,002 mol
n(KHCOs3) = n(HCI) = 0,002 mol
m(KHCO3) =n - M =0,002 mol - 100,12 g/mol=0,2 g

Szamitsuk ki, hogy mennyi a s6sav mérdoldat pontos koncentracidja, ha 0,1986 g KHCO; bemé-
résre 19,2 cm’ méréoldat fogyott!

n(KHCO5) = ™ = 91986 _ 4 001984 mol
M 100,12

n(KHCOs3) = n(HCI) = 0,001984 mol

cycly = 2= 0001984 _ 3 ovdm?
Vo 0,0192

0,1 mol/dm’ sésav mérdoldat készitése

Egy tisztara mosott és ioncserélt vizzel kioblitett 1 dm’-es mérélombikba kevés ioncserélt vizet
toltiink, és flilke alatt belemériink 8,8 cm’® ce. HCl-at.

Ioncserélt vizzel feltdltjiik a mérdlombikot, jelre allitjuk és homogenizaljuk.

Egy eldzetesen tisztdra mosott folyadékiivegbe attoltjik.

Feliratozzuk az iiveget. 0,1 mol/dm® HCI; Név, osztaly, laborszdm, készités datuma.

Sosav mérooldat pontos koncentraciéjanak meghatarozasa

— Analitikai mérlegen visszaméréssel kimériink 3 Erlenmeyer-lombikba 0,2 g koriili KHCO;-ot.

— Az Erlenmeyer-lombikba 50-80 cm’ ioncserélt vizet tltiink.



— A biirettat vizzel, majd joncserélt vizzel kimossuk, hiromszor kevés (10-10 cm’) méréoldattal
atoblitjiik, majd feltoltjiik.

— A KHCOs-ot tartalmazo Erlenmeyer-lombikokba 3—3 csepp metilnarancs indikatort tesziink.
Ekkor az oldat szine sarga lesz. Atmeneti szinre (hagymahé;j szin) titraljuk. Tultitralas esetén
az oldat vords lesz.

— A legkisebb beméréssel érdemes kezdeni a titralast.

— Feljegezziik a fogyasokat, majd kiszamitjuk a harom fogyasbol és a hozzajuk tartozo beméré-
sekbdl a koncentraciokat.

— A mérési adatokat és a szamitasokat tablazatba rendezziik:

m(KHCO,) , 2(KHCO) o(HIC])
(] | Fosyisem’] rmol] [mol/dm’]

I,

2.

3.

— Ha mindharom koncentracié kozel azonos, a harom adat atlaga lesz a pontos koncentracio.

— Ha a harom koncentracio6 koziil az egyik nagyon eltér, de a masik kettd kozel van, akkor a két
kozeli adat atlaga lesz a pontos koncentracio.
— Ha mindharom koncentracié kozott til nagy az eltérés, akkor kezdjiik elolr6l a munkat!

Készitsiik el a jegyzokonyvet!

Megjegyzés:

Ez a feladat nem kertil értékelésre, csak a sosav mérdoldattal késziilt elsé megha-

tarozas.

Példa a c,(HCl) meghatarozasra:

m KHCO3 , 3 n KHCO3 c¢(HClI
( (] ! | Fogyis [em’] ( [mol] : [mgl/dnzﬁ
I, 0.2022 208 0,002020 0,09710
2. 0,189 19.6 0,001987 0.10136
3. 0.2102 215 0,002099 0,09765

Lathato, hogy a 2. mérésbdl szamitott koncentracio jelentdsen eltér a tobbitdl. Az 1. és 3. mérés-
bdl szamitott koncentraciok kdzel azonosak, ezért a pontos koncentracio ezek atlaga lesz:

eyqcty = LOTIOH0.09765 _ ) 59738 mot/dm’.

Megjegyzés: Kérdés, hogy mi szamit ,,jelentds” eltérésnek? Erre pontos statisztikai szabalyok,
szamitasok vonatkoznak. Altaldban elmondhato, hogy a pontos koncentracié meghatarozasakor a
parhuzamos mérések soran a 3. értékes jegyben lehet még eltérés.

NaOH-tartalom meghatirozasa s6sav mérooldattal

— Beadunk 1 db tiszta és ioncserélt vizzel atoblitett, 200-250 cm’-es felcimkézett mérélombi-
kot. (laborszam, NaOH)

— A lombikot ioncserélt vizzel jelre toltjiik €s homogenizaljuk.

— El8készitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm’® mintat pipettazunk.

— Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.

— Hozzdadunk 3 csepp metilnarancs indikétort Ekkor az oldat szine sarga lesz

crcr

— Kiszamitjuk a térzsoldatban 1évé NaOH tomegét grammban.
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Megjegyzés: A lugot tartalmazd mér6lombikot munka utdn azonnal gondosan mossuk el, mert a
csiszolatos eszkozoket a lig megtamadja, a csiszolatos dugo6 beragad, és nem lehet a dugot a
lombikbdl kivenni! Ez természetesen minden csiszolatos eszkdzre érvényes!

Ha a harom titralas fogyésa jelentésen eltér, (nagyobb, mint 0,2 cm’), akkor tovabbi titraléso-
kat végziink. Hairom egyezd titralasi eredményiink legyen! Ez azt jelenti, hogy a fogyasok a
megengedhetd hibahataron beliil egyeznek.

Mintafeladat

MérSlombik térfogata: 250,0 cm’
Pipetta térfogata: 20,0 cm’
¢p(HCI) = 0,09784 mol/dm’
Fogyasok: V7 =18,5cm’

Vs =18,4 cm®
Vy=18,4 cm’
M(NaOH) = 40,00 g/mol

18,5+18,4+18,4

Az atlagfogyas: V = = 18,43 cm’® = 0,01843 dm’

Reakcidegyenlet: HC1 + NaOH = NaCl + H,O

1 mol HC1 1 mol NaOH-ot mér.
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a HCl anyagmennyiségét:
n(HCI) = ¢,(HCl)- V' = 0,09784 (rin_ol :0,01843 dm’ = 0,0018032 mol
m

3

2. lépés: Meghatarozzuk a NaOH anyagmennyis€geét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol HC1 1 mol NaOH-ot mér.
n(NaOH) = n(HCI) = 0,0018032 mol
Ennyi NaOH van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és sdsavval megtitralt minta-

ban.
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi NaOH van a torzsoldatban:
érélombik
n(6sszes NaOH) = V(mer? ombik) ‘n(NaOH) =
V (pipetta)
3
n(6sszes NaOH) = 22500—‘3“‘3 10,0018032 mol = 0,02254 mol
cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm NaOH-ot tartalmaz:

m(NaOH) = n(6sszes NaOH)-M(NaOH) = 0,02254 mol - 40,00 ilz 0,9016 g
mo
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Szilard minta NaOH-tartalmanak meghatarozasa

A meghatarozas alapja azonos az el6z0 feladattal. Az eltérés csak abban van, hogy a mintat szilard
allapotban kell bemérni, és torzsoldatot kell beldle késziteni. Az eredményt tomegszazalékban ad-
Juk meg.

— Lefedett bemérd edényben, analitikai mérlegen kimériink kb. 0,9 —1,1 gramm NaOH mintat.

— A mintat egy 200-250 cm’-es mérélombikba mossuk (analitikai pontossaggal)

— A mérélombikot ioncserélt vizzel jelig toltjiikk és homogenizéljuk.

— A mérbélombikot feliratozzuk, (laborszdm, NaOH), majd beadjuk kivételre.

— A visszakapott mérélombikot ismét jelig toltjiik, homogenizaljuk.

Ettol a ponttol kezdve az eldzo feladatban leirtak szerint jarunk el.

— El8készitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm® térzsoldatot pipettazunk.

— Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.

— Hozzdadunk 3 csepp metilnarancs indikatort. Ekkor az oldat szine sarga lesz.

— Ismert koncentracioji sosav mérdoldattal atmeneti szinig titraljuk. (Hagymahéj szin)
Kiszamitjuk a torzsoldatban lévé NaOH tomegét grammban, majd a bemérést is figyelembe
véve az eredményt tomegszazalékban adjuk meg.

Mintafeladat

Bemért NaOH minta tomege: 1,2022 g
I
Fogyasok: ;= 20,5 cm’ Vy=20,4 cm’ V3 =203 cm’ ¢y = 0,1097 ;n—°3
m

M(NaOH) = 40,00 g/mol
20,5+ 20,4+ 20,3

Az atlagfogyas: V = =20,40 cm® = 0,0204 dm’

Reakcidegyenlet: HC1 + NaOH = NaCl + H,O

1 mol HC1 1 mol NaOH-ot mér.
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a HCl anyagmennyiségét:
n(HCI) = ¢,(HCl)- ¥ =0,1097 (rin_oi :0,0204 dm’ = 0,002238 mol
m
2. lépés: Meghatarozzuk a NaOH anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol HC1 1 mol NaOH-ot mér.
n(NaOH) = n(HCI) = 0,002238 mol
Ennyi NaOH van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és sdsavval megtitralt minta-

ban.
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi NaOH van a térzsoldatban:
érélombik
n(0sszes NaOH) = V(mer? ombik) ‘n(NaOH) =
V (pipetta)
3
n(6sszes NaOH) = 22%0—“113 -0,002238 mol = 0,02238 mol
cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm NaOH-ot tartalmaz:

m(NaOH) = n(6sszes NaOH)- M(NaOH) = 0,02238 mol - 40,00 ilz 0,8951 ¢
mo

5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy a bemért mintanak a hany szazalék a NaOH-tartalma:

w(NaOH) = ?’jgzszl 1100 = 74,46%
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Szilard minta natrium-karbonat tartalmanak meghatarozasa

A natrium-karbonat lagosan hidrolizal6 s6, amely a so6savval két I€pésben reagal:

Na,CO; + HC1 = NaCl + NaHCO;
NaHCO; + HC1 = NaCl + H,O + CO,

Ennek megfelelden a titralasi gorbe is két [épcsot tartalmaz:

pH A
Kb. 9,0]
Kb. 4,4 R
1. egyenletnek 2. egyenletnek "V (fogyas)
megfeleld megfeleld
egyenértékpont  egyenértékpont
(fogyasl) (fogyés2)

Az Osszesitett reakcidegyenlet:

Na,CO; + 2 HCl =2 NaCl + H,0 + CO, |

Hatéarozzuk meg, hogy hany gramm vizmentes Na-karbonatot kell bemérni a meghatarozashoz!
Mérélombik térfogata: 200 cm®
Pipetta térfogata: 25,0 cm’
Ez a legszélséségesebb mérélombik/pipetta ardny ahhoz, hogy a fogyds 20 cm’-en beliil legyen.
¢p(HCI) = 0,100 mol/dm’
A varhato fogyas 20 cm® legyen!

Megoldas:
mol

n(HCI) = ¢,(HCI) - ¥ =0,100 ——-0,02 dm® = 0,002 mol
d

n(Na,COs3) = 0,5 - n(HCI) = 0,5-0,002 = 0,001 mol

m(NaCO3) = n-M = 0,001 mol - 106 il = 0,106 g
mo

2
m(0sszes Na,CO3) = 0,106 g- % =0,8480 g
Megjegyzés:
. . o 2
Kristalyvizes s6 esetén a maximalisan bemérhetd tomeg: 0,8480- % =2,288 g Na,COs3-10 H,O
Meghatdrozds menete:
— Bemérd edényben, analitikai mérlegen kimériink kb. 0,9 — 1,1 gramm vizmentes Na,CO3 min-
tat.
— A mintat egy 200-250 cm’-es mérélombikba mossuk (analitikai pontossaggal!)
— A mérélombikot ioncserélt vizzel jelig toltjiikk és homogenizéljuk.
— A mérélombikot feliratozzuk, (laborszdm, Na,CO3), majd beadjuk kivételre.
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— A visszakapott mérélombikot ismét jelig toltjiikk, homogenizaljuk.

— El8készitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm’® mintat pipettazunk.

— Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.

— Hozzéadunk 3 csepp metilnarancs indikatort.

— Kiszamitjuk a térzsoldatban 1évé Na,CO; tomegét grammban, majd a bemérést is figyelembe
véve az eredményt tomegszazalékban adjuk meg.

Mintafeladat

Bemért Na,CO3; minta tomege: 1,3955 g
Mérélombik térfogata: 250 cm’
Pipetta térfogata: 25,0 cm’
cp(HCI) = 0,1044 mol/dm’
Fogyasok: V7 =21,5cm’
V=214 cm’
V3=21,3 cm’
M(Na,COs3) = 106,0 g/mol

21,5+21,4+21,3

Az atlagfogyas: V = =21,40 cm® = 0,0214 dm’

Reakcioegyenlet: Na,COs; + 2 HC1 = 2 NaCl + H,O + CO,
1 mol HCI 0,5 mol Na,COs-ot mér.
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a HCl anyagmennyiségét:

n(HCI) = ¢,(HCI) = V7 = 0,1044 ;noi 10,0214 dm® = 0,002234 mol
m

2. lépés: Meghatarozzuk a Na,CO; anyagmennyis€gét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol HC1 0,5 mol Na,COs3-ot mér.
n(Na,CO3) = 0,5-n(HCI) = 0,001117 mol
Ennyi Na,COs3 van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és sdsavval megtitralt minta-

ban.
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi Na,COj; van a torzsoldatban:
érélombik
n(6sszes NayCOy) = L merolombik) o coy)=
V (pipetta)
3
n(6sszes NayCO3) = 250—““3 :0,001117 mol = 0,01117 mol
25 cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm Na,COs-ot tartalmaz:

m(NayCO3) = n(6sszes Na,COs)- M(Na,CO3) = 0,01117 mol - 106,0 il —1,1841 g
mo

5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy a bemért mintanak a hany szazalék a Na,COs-tartaloma:

1,1841
W(NasCOs) = 21841100 = 84,859
13955

9
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Savak meghatarozasa lig méroéoldattal

Savak titrimetridas meghatarozasahoz lig mérdoldatot hasznalunk. Leggyakoribb mérdoldat a
NaOH, de pl. a KOH-bdl1 is készithetiink mérdoldatot.

NaOH mérooldat készitése

A szilard NaOH-bol pontos koncentracioji mérdoldat beméréssel nem készithetd mert a szilard
NaOH o0sszetétele nem allandé. A NaOH ugyanis nedvszivd, azaz a levegd nedvességtartalmat
megkdti. Az ilyen anyagot szakkifejezéssel higroszkdposnak nevezziik. Ezen kiviil a NaOH a leve-
g6bdl a CO,-t megkoti €s karbonatosodik:

NaOH + CO, = NaHCOs, illetve

2 NaOH + CO, = Na,CO; + H,0O

cre

Feladat:  Héany gramm NaOH-ot kell kimérni 1 dm® 0,1 mol/dm’ koncentraci6ji NaOH-oldat ké-
szitéséhez? A NaOH molaris tomege 40,00 g/mol.

n(NaOH) = ¢(NaOH)- ¥(NaOH) = 0,1 ;n—oi -1 dm® = 0,1 mol
m

m(NaOH) = n(NaOH)-M(NaOH) = 0,1 mol - 4o%= 40 g
mo

A gyakorlatban — szamitva arra, hogy a bemért NaOH nem tiszta, pl. nedvességet tartalmaz — min-
dig kb. 5%-kal tobbet kell bemérni. Jelen esetben tehat kb. 4,2 gramm legyen a bemérés!

A méréoldat készitése:
— Bemériink gyorsmérlegen egy lezart bemér6 edényben 4,1-4,2 g NaOH-ot.
— A szilard NaOH-ot kis f0z6pohdarba tessziik, €és ioncserélt vizben feloldjuk.
— 1 literes mérélombikba bemoso tolcsérrel atmossuk.
— Jelig toltjiik, és homogenizaljuk az oldatot.

Egy tiszta, fehér felcimkézett folyadékiivegbe ontjiik.

Mivel az igy elkészitett oldat koncentracidja nem pontos, sziikséges annak meghatarozasa.

NaOH mérdoldat pontos koncentracidjanak meghatarozasa (1.)

crcr

— A biirettat feltoltjilk a NaOH mérdoldattal.

— A s6sav méréoldatbol kipipettazunk 3 Erlenmeyer-lombikba 20-25 cm’-t.

— Korbemossuk ioncserélt vizzel és hozzaadunk 3 csepp metilnarancs indikatort. Az oldat ekkor
piros szinil lesz.

— A NaOH mérdoldattal &tmeneti szinig (hagymahéj szin) titraljuk.

— Harom egyez6 titralast végziink. Feljegyezziik a fogyasokat, €s kiszamitjuk a NaOH oldat
koncentracidjat.
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Mintafeladat
V(pipetta) = 25 cm’
¢(HCI) = 0,1042 mol/dm’
Fogyasok: ¥ =24,5 cm’
V=244 cm’
V=244 cm’
Atlagfogyas: V = 24,43 cm’

n(HCI) = c,(HCl)- 7 =0,1042 C‘ln—oi 10,02443 dm’® = 0,002546 mol
m

n(NaOH) = n(HCI) = 0,002546 mol
¢(NaOH) = "(NaOH) _ 0,002546 mol

=0,1018 mol/dm’
V' (NaOH) 0,025 dm’

Sosav meghatarozasa erés bazissal

A titralasi gorbe egyenértékpontja pH = 7, [H;0'] = [OH ]
Meérdoldat:  NaOH

Indikator: metilnarancs, metilvoros, ....

HCl-tartalom meghatarozasa NaOH mérdoldattal

— Beadunk 1 db tiszta és ioncserélt vizzel atoblitett, 200-250 cm’-es felcimkézett mérélombikot.
(laborszam, HCI)

— A lombikot ioncserélt vizzel jelre toltjiikk ¢s homogenizaljuk.

— El8készitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm’® mintat pipettazunk.

— Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.

— Hozzéadunk 3 csepp metilnarancs indikatort. Ekkor az oldat szine piros lesz.

crocr

— Kiszamitjuk a térzsoldatban 1évé HCI tomegét grammban.
Mintafeladat

Mérélombik térfogata: 250 cm®
Pipetta térfogata: 20,0 cm’
c(NaOH) = 0,1098 mol/dn’
Fogyasok: V1 =19,5 cm’
V,=19,4 cm’
V3 =19,4 cm’
M(HCI) = 36,48 g/mol

19,5+19,4+19,4

Az atlagfogyas: V = =19,43 cm’® = 0,01943 dm’

Reakcidegyenlet: HC1 + NaOH = NaCl + H,O

I mol NaOH 1 mol HCl-ot mér.
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a NaOH anyagmennyiségét:
n(NaOH) = ¢,(NaOH) -V = 0,1098 (rin_oi :0,01943 dm’ = 0,002133 mol
m
2. lépés: Meghatarozzuk a HCI anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol HC1 1 mol NaOH-ot mér.
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3. Iépés:

4. 1épés:

n(NaOH) = n(HCI) = 0,002133 mol
Ennyi HCI van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott €s sdosavval megtitralt mintaban.
Kiszamitjuk, hogy mennyi HCI van a térzsoldatban:

4r8lombik
n(6sszes HCI) = 7 ErOlombik) ey
V (pipetta)
3
n(6sszes HCI) = 250—““3 10,002133 mol = 0,02667 mol
20 cm

Kiszamitjuk, hogy a torzsoldat hany gramm NaOH-ot tartalmaz:

m(HCI) = n(6sszes HCl)- M(HCI) = 0,02667 mol - 36,45 ilz 0,9720 g
mo

cc. Kénsav meghatirozasa NaOH mérdoldattal

A kénsav kétértek, erds sav, amely erds bazissal egy lépésben meghatarozhato.

H>SO4 +2 NaOH — Na,SO, + 2 H,O

Hasznaland6 indikator: metilvoros

cc. Kénsav maximalis bemérésének szamitasa

Szamitsuk ki, hogy maximum hény gramm w = 96%-0s kénsavat szabad bemérni egy
200 cm’-es mérélombikba ahhoz, hogy a térzsoldat 20 cm’-es részleteit titralva a fogyas
20 cm’ legyen. A NaOH méréoldat koncentracidja 0,1000 mol/dm’.

Reakcioegyenlet: H,SO4 + 2 NaOH = Na,SO4 + 2 H,O

1. Iépés:

2. lépés:

3. Iépés:

4. 1épés:

5. Iépés:

Kiszamitjuk a fogyasnak megfeleld térfogatii mérdoldatban a NaOH anyagmennyisé-
= 1
gét: n(NaOH) = c,(NaOH) - 7 = 0,1003“—03 10,02 dm® = 0,002 mol
m
Meghatarozzuk a H,SO4 anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol NaOH 0,5 mol H,SO4-at mér.
n(H,S04) = 0,5 - n(NaOH) = 0,5-0,002 = 0,001 mol
Ennyi H,SOj4 legyen az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott €¢s NaOH-dal megtitralt
mintaban!

Kiszamitjuk, hogy mennyi H,SO4 van a torzsoldatban:
ér6lombik ’
Vmerblombk) | 11,50, - 2200—““3 0,001 mol = 0,01 mol

n(6sszes HySOy4) = -
V (pipetta) 0cm

Kiszamitjuk, hogy a torzsoldat hany gramm H,SOs-ot tartalmaz:

m(H>S04) = n(Bsszes HaSO4)-M(H2SO04) = 0,01 mol - 98,10 ilz 0,981 g
mo

Kiszamitjuk, hogy ez hany gramm 96%-o0s kénsavnak felel meg:

0.981
= 96%-0s H,SO4) = =
m(w=96%-0s H:504) = - o

2

=1,022¢
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Meghatarozas menete
— Az analitikai mérlegre egy Petri-csészét tesziink. Erre ratessziik a tiszta, szaraz(!) bemérd
edényt. Az analitikai mérleg tardzasa utan belecseppentjiik a kb. 1-1,2 gramm cc. kénsavat.

— Egy 200-250 cm’-es mérélombikba kevés ioncserélt vizet toltiink, és a bemért kénsavat at-
mossuk a mérélombikba.

— A lombikot ioncserélt vizzel jelre toltjiikk ¢s homogenizaljuk.

— A lombikot beadjuk kivételre, majd jra jelig toltjiik, homogenizaljuk.

— El8készitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm’® mintat pipettazunk.

— Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.

— Hozzéadunk 3 csepp metilvords indikatort. Ekkor az oldat szine piros lesz.

crocr

— Kiszamitjuk a minta kénsavtartalmat tomegszazalékban.

cc. Kénsav meghatarozasanak szamitasa

Bemért kénsav tomege: 1,6011 g
V(mérélombik) = 250 cm’
V(pipetta) = 20,0 cm’
Fogyasok: ¥ =22,5 cm’
V,=22,4 cm’
V3 =223 cm’
c(NaOH) = 0,1025 mol/dn?’
M(H,SO4) = 98,10 g/mol

22,5+22,4+223

Az atlagfogyas: V = = 22,40 cm® = 0,0224 dm’

Reakcioegyenlet: H,SO4 + 2 NaOH = Na,SO4 + 2 H,O
1 mol NaOH 0,5 mol H>SO4-at mér.
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a NaOH anyagmennyiségét:

n(NaOH) = c,(NaOH) -- 7 = 0,1025 ;noi 10,0224 dm’® = 0,002296 mol
m

2. lépés: Meghatarozzuk a H,SO4 anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol NaOH 0,5 mol H>SO4-at mér.
n(H,S04) = 0,5 - n(NaOH) = 0,5-0,002296 = 0,001148 mol
Ennyi H,SO4 van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és NaOH-dal megtitralt min-

taban.
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi H,SO4 van a térzsoldatban:
érélombik
n(6sszes H,SO) = Lmer0lombik) oy 50, =
V (pipetta)
3
n(6sszes HoSO4) = 250—““3 10,001148 mol = 0,01435 mol
20 cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm H,SOs-ot tartalmaz:
m(H>S04) = n(6sszes HoSO4)-M(H2S04) = 0,01435 mol - 98,10 ilz 1,4077 g
mo
5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy a bemért mintanak a hany szazalék a H,SO4-tartalma:

w(H2SOy4) = 14077 100 = 87,92%
1,6011

2

18



Foszforsav meghatirozasa

A foszforsav haromértékii, kdzéperds sav. Ezért titralasi gorbéjén is tobb inflexids pont (egyenér-
tékpont) figyelhetd meg. A disszociacids Iépcsdk olyan savak esetén kiilonboztethetok meg, ahol az
egymast kovetd 1épcsdk disszociacids allandoinak aranya nagyobb, mint 10°. Foszforsav esetén ez
teljestil. (pKq = 2,23; pKo = 7,21; pKg = 12,32)

A titralas elsé egyenértékpontja 4-5 kozotti pH-nal, a méasodik 9-10 k6zotti pH-nal van. A harma-
dik egyenértékpont pH = 11-nél kezdddik, de pH = 13-nal még nem fejezddik be. Ezért a titralasi
gorbén a harmadik egyenértékpont nem figyelheté meg:

pH A

2. egyen-

10 értékpont

Y

Fogyas

Az els6 és masodik egyenértékponthoz tartozd fogydsok azonban jol mérhetok. Idealis esetben
fennall, hogy V> = 2- V). Az els6 egyenértékpontbol szamitott eredmény pontosabb, mert nagyobb a
valtozas, meredekebb a pH-ugras.

Megfigyelhetd a harmadik disszocidcios lépcso kezdete is, ez azonban nem teszi lehetdve a foszfor-
sav haromértékii savként vald6 meghatarozasat.

Meghatarozas egyértéka savként

Reakcioegyenlet: H;PO4 + NaOH = NaH,PO, + H,O
E szerint: 1 mol NaOH 1 mol foszforsavat mér.
Mivel a pH ugrés 4-5 k6zott van, indikatornak a metilnarancs alkalmas.

Meghatarozas kétértékt savként

Reakcidegyenlet: H;PO4 + 2 NaOH = Na,HPO, + 2 H,O
E szerint: 1 mol NaOH 0,5 mol foszforsavat mér.

Mivel a pH ugras 9-10 kozott van, olyan indikatort kell valasztani, amely ebben a pH-tartomanyban
valt szint. Erre a timolftalein alkalmas.



C(CH3)s C(CH3);

e C(CH)s g oF
CH; Co CHj COO

/

savas kozegben szintelen lugos kozegben kék

w = 85%-0s foszforsav maximalis bemérésének szamitasa

Szamitsuk ki, hogy maximum hény gramm w = 85%-0s foszforsavat szabad bemérni egy
250,0 cm’-es mérélombikba ahhoz, hogy a térzsoldat 20,0 cm’-es részleteit titralva a fogyas
20 cm’ legyen. A NaOH mérboldat koncentracidja 0,1055 mol/dm’.

A szamitast kétértéki savra kell elvégezni, mert ennek nagyobb a fogyasa.

Reakcidegyenlet: H3;PO4 + 2 NaOH = Na,HPO, + 2 H,O

1. Iépés: Kiszamitjuk a fogyasnak megfeleld térfogati mérdoldatban a NaOH anyagmennyisé-
gét: n(NaOH) = ¢,(NaOH) -V = 0,1055:;1—0! :0,02 dm’ = 0,002110 mol
m
2. lépés: Meghatarozzuk a H;PO, anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol NaOH 0,5 mol H3POj4-at mér.
n(H3PO4) = 0,5 - n(NaOH) = 0,5-0,00211 = 0,001055 mol
Ennyi H3POj4 legyen az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott €¢s NaOH-dal megtitralt

mintaban!
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi H3POy van a torzsoldatban:
ér6lombik ’
n(6sszes H;POy) = Lmerolombik) by, = 250—““3 10,001055 mol
V (pipetta) 20 cm

n(6sszes H;PO4) = 0,013188 mol
4. lépés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm H;POs-ot tartalmaz:

m(H3POy) = n(6sszes H;PO4)-M(H3PO4) =0, 013188 mol - 98,00 il: 1,2924 g
mo
5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy ez hdny gramm 85%-o0s kénsavnak felel meg:

1,2924
m(w = 96%-os H;PO,) = %z 1,520 ¢

2

Meghatarozas menete
— Egy liveggdmbot ratesziink az analitikai mérlegre és azt nulldzzuk.

— A gdmbdét az asztalon eldkészitett égdvel kissé megmelegitjiik, €s gomb kapillarisat a kikészi-
tett foszforsavba martjuk. Ekkor a gdmbbe szivodik a foszforsav.

— A gdmbdét visszatessziik az analitikai mérlegre és feljegyezziik a bemért foszforsav tomegét.

— Egy 100-200 cm’-es foz6poharba kevés ioncserélt vizet tesziink és beletessziik a gdmbot,
mayjd kilapitott végli tivegbottal 6vatosan 0sszetorjiik.

— A f8z8pohér tartalmat kvantitativan(!) atmossuk egy 200-250 cm’-es mérélombikba, tigyelve
arra, hogy az iivegszilankok lehetdleg ne keriiljenek a mérélombikba.
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— A lombikot beadjuk kivételre, majd ujra jelig toltjiik, homogenizaljuk. frjuk fel a mérélom-
bikra a bemért foszforsav tomegét is!

— El8készitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm’® mintat pipettazunk.

— Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.
egyertekll savként dtmeneti szinig titraljuk. (Hagymahéj szin)

— Ujra elékészitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm® mintat pipettizunk.

— Hozzéadunk 3 csepp timolftalein indikatort, és ismert koncentracioji NaOH mérdoldattal két-
értékll savkeént halvanykék szinig titraljuk.

— Beadand¢ a foszforsavtartalom egyértékii és kétértékli savként is kiszamitott tdmegszazalékos
Osszetétele.

Foszforsav meghatarozasanak szamitasa

Bemért foszforsav tomege: 1,9022 g

V(mérélombik) = 250 cm’

V(pipetta) = 20,0 cm’

Fogyasok: Metilnarancs indikatorral 7; = 11,5 cm’

V,=11,4 cm’
Vy=11,3 cm’
Timolftalein indikatorral V; = 22,4 cm’
Vi =22,5cm’
Vi=22,5cm’

cp(NaOH) = 0,1025 mol/dm’ M(H3PO4) = 98,00 g/mol

Szamitas egyértékii savként
1,5+11,4+11,3

Az atlagfogyas: V = =11,40 cm® = 0,0114 dm’

Reakcioegyenlet: H;PO4 + NaOH = NaH,PO, + H,O

1 mol NaOH 1 mol H3POg4-at mér.
1. Iépés: Kiszamitjuk a fogyasnak megfeleld térfogat mérdoldatban a NaOH anyagmennyisé-
= 1
gét: n(NaOH) = c,(NaOH) -- 7 = 0,1025 ;n—°3 10,0114 dm® = 0,001169 mol
m
2. lépés: Meghatarozzuk a H;PO, anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol NaOH 1 mol H3POy4-at mér.
n(H3PO4) = n(NaOH) = 0,001169 mol
Ennyi H3PO4 van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és NaOH-dal megtitralt min-

taban.
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi H3POy van a torzsoldatban:
érélombik
n(6sszes H;POy) = Lmerolombik) -y poy,) =
V (pipetta)
3
n(6sszes HyPOy) = 250—““3 10,001169 mol = 0,01461 mol
20 cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm H;POs-ot tartalmaz:

m(H3POy) = n(6sszes HsPOy)- M(H;POy) = 0,01461 mol - 98,00 il= 14314 ¢
mo
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5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy a bemért mintanak a hany szazalék a H;POy-tartalma:

1,4314
Ww(H:POy) = 2148 50 95950,
1,9022
Szamitas kétértékii savként
Reakcidegyenlet: H;PO4 + 2 NaOH = Na,HPO, + 2 H,O

22,4+22,5+22,5

Az atlagfogyas: V = =22,47 e’ = 0,02247 dm’

1. Iépés: Kiszamitjuk a fogyasnak megfeleld térfogatii mérdoldatban a NaOH anyagmennyisé-
gét: n(NaOH) = ¢,(NaOH) - = 0,1025 (rin_oi :0,02247 dm’ = 0,002303 mol
m
2. lépés: Meghatarozzuk a H;PO, anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol NaOH 0,5 mol H3PO4-at mér.
n(H3PO4) = 0,5- n(NaOH) = 0,001151 mol
Ennyi H3PO4 van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és NaOH-dal megtitralt min-

taban.
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi H;POy van a torzsoldatban:
érlombik
n(6sszes H;PO,) = L0TOmOK) b0, =
V (pipetta)
3
n(6sszes Hi;POy) = 250—(:m3 -0,001151 mol = 0,01439 mol
20 cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm H;POs-ot tartalmaz:

m(H:POy) = n(Ssszes HyPO4)-M(H3PO,) = 0,01439 mol - 98,00 &= 1,4102 ¢

mol
5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy a bemért mintanak a hany szazalék a H;POy-tartalma:
w(i:POg) = 228 100 — 74 14%
1,9022 g

Gyenge sav titralasa erds bazissal

Alapvetd kiilonbség az erds sav — erds bazissal torténd titralasahoz képest, hogy a keletkezett s6 a
vizes oldatban lugosan hidrolizal, ezért az egyenértékpont pH-ja is eltér a semlegestol. A titralasi
gorbe egyenértékpontja is a lugos tartomanyba esik:

Meérdoldat térfogata, cm’

Egyenértékpont

Az egyenértékpont pH-ja annal nagyobb, minél gyengébb a sav, amit az erds bazissal titraltunk.
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HA +H,0 = H;0"+A
[H,O"J[A™]

A sav annal gyengébb, minél kisebb
[HA]

A gyenge savra felirt disszociacios allando: K =

a disszociacios (Ky) allandoja. Pl K(ecetsav) = 1,85-10°° ;n_oi. A titralashoz olyan indikatort kell
m

valasztani, ami az egyenértékpont varhatdo pH-janak megfelel. Ecetsav NaOH mérdoldattal valod
meghatarozasa soran a varhat6 lagos pH jelzésére a fenolftalein felel meg, melynek atcsapasi tarto-
manya 8,1 — 9,5. A fenolftalein pH = 8,1 alatt szintelen, felette lila szinfi.

crcr

gyenge sav — erds bazis hidrolizald s6janak felel meg. Ezért a pontos koncentraciot egy gyenge sav-
ra allapitjuk meg. A NaOH mérdoldat titeranyaga ilyen esetben az oxalsav: H,C,04-2H,0. Az oxal-
sav szintelen kristdlyos anyag, amely analitikai tisztasagban all rendelkezésiinkre. A titernyagként
hasznalatos oxalsav mindig két mol kristalyvizet tartalmaz, amit a molaris tomegnél figyelembe kell
venni!

NaOH méroéoldat pontos koncentracidjanak meghatirozasa
oxalsav titeranyaggal (II.)

Szamitsuk ki, hogy hany gramm oxélsavat kell bemérni ahhoz, hogy a névlegesen 0,1 mol/dm’
koncentracioju NaOH mér6oldatbol a varhaté fogyas 20 cm’ legyen!

Reakcioegyenlet: H,C,04-2 H,O + 2 NaOH = Na,C,04 + 4 H,O

V(NaOH) = 20 cm’ = 0,02 dm’

cu(NaOH) = 0,1 mol/dm’

n(NaOH) = ¢- ¥ = 0,1 mol/dm’ - 0,02 dm’ = 0,002 mol
n(oxalsav) = 0,5-n(NaOH) = 0,001 mol

m(oxalsav) =n - M= 0,001 mol - 126,0 g/mol=0,1260 g

Szamitsuk ki, hogy mennyi a natrium-hidroxid méréoldat pontos koncentracioja, ha 0,1286 g oxal-
sav bemérésre 18,9 cm’® mérdoldat fogyott!

12
n(oxalsav) = % = 01’26806 =0,001021 mol

n(NaOH) = 2- n(oxalsav) =2-0,001021 = 0,002041 mol

¢,(NaOH) = % = %: 0,1080 mol/dm’

A pontos koncentraciot harom bemérésbdl hatarozzuk meg. A meghatarozas akkor elfogadhat6, ha
a pontos koncentraciok kozott a harmadik értékes jegyben legfeljebb 2 az eltérés.

NaOH mérdoldat pontos koncentracidjanak meghatirozasa
oxalsavval
— Analitikai mérlegen visszaméréssel kimériink 3 Erlenmeyer-lombikba 0,12 g koriili oxalsavat.
— Az Erlenmeyer-lombikba 50-80 cm’ ioncserélt vizet tltiink.

— A biirettat vizzel, majd ioncserélt vizzel kimossuk, haromszor kevés (10-10 cm®) mérdoldattal
atoblitjiik, majd feltoltjiik.
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Megjegyzés:

Az oxalsavat tartalmazd Erlenmeyer-lombikokba 3—-3 csepp fenolftalein indikatort tesziink. A
titralas végpontjat a megjelend halvanylila (r6zsaszin) szin jelzi. A titralast addig végezziik,
amig a halvany rézsaszin legalabb fél percig megmarad.

A legkisebb beméréssel érdemes kezdeni a titralést.

Feljegezziik a fogyasokat, majd kiszamitjuk a harom fogyasbol és a hozzajuk tartoz6 beméré-
sekbdl a koncentraciokat.

A mérési adatokat és a szamitasokat tablazatba rendezzuk:

m(oxalsav) . 3 n(oxalsav) n(NaOH) c(NaOH)

e] Fogyas [cm’] [mol] [mol] [mol/dm’]
1.
2.
3.

Ha mindharom koncentraci6 kozel azonos, a harom adat atlaga lesz a pontos koncentracio.

Ha a harom koncentracio koziil az egyik nagyon eltér, de a masik kettd kozel van, akkor a két
kozeli adat atlaga lesz a pontos koncentracio.

Ha mindharom koncentraci6 kozott tul nagy az eltérés, akkor 0j oxalsav bemérésekkel meg-
ismételjiik a meghatarozast.

Készitsiik el a jegyzokonyvet!
Ez a feladat nem kertil értékelésre, csak a NaOH mérdoldattal késziilt meghata-
rozas.

Példa a c,(NaOH) meghatarozésra oxalsavval:

m(oxalsav , 3 n(oxalsav n(NaOH c¢(NaOH

( ] " | Fogyts [om’] ([mol] : ([mol] : [n(lol/dm3)]
1. 0,1222 19,3 0,000970 0,001940 0,1005
2. 0,1305 19,8 0,001036 0,002071 0,1046
3. 0,1156 21,5 0,000917 0,001835 0,0853

Lathato, hogy a 3. mérésbdl szamitott koncentracio jelentdsen eltér a tobbitdl. Az 1. és 2. mérés-
bdl szamitott koncentraciok kdzel azonosak, ezért a pontos koncentracio ezek atlaga lesz:

cp(NaOH) =

0,1005+0,1046 _ ) 1026 molidm’.

Altalaban elmondhato, hogy a pontos koncentracié meghatarozasakor a parhuzamos mérések
soran a 3. értékes jegyben =1 még megengedhetd.
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Ecetsav meghatarozasa

Az ecetsav gyenge, illékony sav. A CO, zavar6 hatasu, mert a fenolftalein érzékeny a karbonat io-
nokra. Ezért a meghatarozashoz kiforralt ioncserélt vizet haszndlunk. Illékonysaga miatt a titralast
zart térben kell végezni.
A lejatszodo reakcid:

CH;COOH + NaOH = CH3COONa + H,O

A meghatarozas menete

— Beadunk 1 db tiszta és ioncserélt vizzel atoblitett, 200-250 cm’-es fel-
cimkézett mérélombikot. (laborszam, CH;COOH)

— A lombikot kiforralt, lehiitott ioncserélt vizzel jelre toltjiik ¢s homo-
genizaljuk.

— Elékészitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm® mintat
pipettazunk.

— Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.

— Hozzaadunk 3 csepp fenolftalein indikatort, és kiforralt ioncserélt vizzel
kiegészitjiik kb. 100 cnr’-re.

— Rahelyezziik a titralo lombikra a feltétet és ismert oxalsavra beallitott
NaOH mérdoldattal halvanylila szinig titraljuk.

— Kiszamitjuk a térzsoldatban 1év6 ecetsav tomegét grammban.

I

Megjegyzés: A lagot tartalmaz6 mérélombikot, biirettat munka utan azon-
nal gondosan mossuk el, mert a csiszolatos eszkdzoket a lag megtamad-
ja, a csiszolatos dugd, csap beragad! Ez természetesen minden csiszola-
tos eszkdzre érvényes!

Ha a harom titralas fogyasa jelentSsen eltér, (nagyobb, mint 0,2 cm’),
akkor tovabbi titralasokat végziink. Harom egyezé titralasi eredmé-
nyiink legyen! Ez azt jelenti, hogy a fogyasok a megengedhetd hibaha-
taron belill egyeznek.

Csapadékos titralas

A csapadékos titralas olyan cserebomlason alapul6 térfogatos elemzési méd, ahol a meghatarozandé
anyagot a mérdoldattal csapadék formajaban valasztjuk le. A titralds soran a csapadék teljes leva-
lasztasdhoz fogyott mérdoldat térfogatabol (a fogyasbol), koncentracidjabol és a meghatdrozando
anyag ismert térfogatabol (bemért mennyiség) a keresett anyag mennyisége meghatarozhato.

A csapadékképzddés akkor hasznalhato fel térfogatos elemzésre, ha
— a csapadék levalasa gyors,
— a csapadék oldhatdsaga kicsi, tehat stabilitasa nagy,
— a csapad¢k Osszetétele egyértelmiien megadhatd,
— a titralas végpontja megfelelden indikalhato.

A fenti feltételek elsdsorban a halogenidionok (Cl', Br, I') eziist-nitrat (AgNO3) mérdoldattal tor-
ténd meghatarozasa soran teljesiilnek.

pl:  AgNO; +Cl = AgCl + NO;
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Az egyenértékpontot a csapadék oldhatdsagi szorzata szabja meg. L(AgCl) = [Ag'][CI ]

Az oldhatosagi szorzat a csapadékkal érintkezo telitett oldatban az ionkoncentraciok megfeleld hat-
vanyon vett szorzata. (Isd. bdvebben a gravimetrianal) Az oldhat6sagi szorzat az anyagi mindségtol
fiigg, ¢és adott hdmérsékleten allando érték.

Az egyenértékpontban az ionkoncentracio logaritmusa valtozik ugrdsszertien.
pAg =—lg [Ag'] : az un. ionexponens, amit a pH-hoz hasonloan definialunk. A titralasi gérbén az
ionexponensnek van ugrasszerli valtozasa az egyenértékpontban.

A csapadékos titraldsok sordn mindig semleges kémhatast kell biztositani, mert savas kozegben a
keletkezett csapadékok oldékonysaga megnd, lugos kézegben viszont mas komponensek is kicsa-
podhatnak.

A titralasi gorbe a koncentracio csokkenésével egyre laposabb, azaz egyre kisebb az egyenérték-
pontban a valtozas.

pAg”
A

104

8-.
yenértékpont

4+ A koncentracié csokkenése

\J

Fogyas
Az oldhatdsagi szorzat csokkenésével az ugras egyre nagyobb.
A
16+ PX
14+ A
12+
10+

egyenértékpont }
Az oldhatdsagi szorzat csokkenése

Y

Fogyas
A gyakorlatban a kloridionok meghatdrozasdnak van nagyobb jelentdsége AgNO; mérdoldattal.
Méréoldat: AgNO3

Az argentometria mérdoldata az AgNOj; pontos beméréssel készithetd. A pontos koncentracio a
bemérésbol és az oldat térfogatabol szamithato.

s

hoz titeranyagként a KCl, vagy NaCl hasznalhato.

A mérboldatot sotét tivegben kell tarolni!
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Végpontjelzés

A csapadékos titralas végpontjelzésére olyan csapadékképzd indikéatort hasznalunk, amely a mé-
rooldattal rosszul old6do, szines csapadékot képez, de ennek a csapadéknak az oldékonysaga na-
gyobb, mint a meghatarozand6 anyag altal képzett csapadéknak.

Igy addig, amig van meghatarozand6 anyag, addig az képez csapadékot a méréoldattal. Az indikator
szintén csapadékot képez a mérdoldattal, de csak az egyenértékpont utdn valik le, szine igy csak a
végpont utan valik észlelhetove.

Ilyen indikator az eziist-nitrat meérdoldattal valo kloridion meghatarozdshoz a kalium-kromat
(KQCI‘O4).
A kromationok az AgNO; méréoldat Ag -ionjaival rosszul 0ld6dd, vorosbarna csapadékot képez-
nek:

2 AgNO3 + KzCI'O4 - AngrO4 +2 I(NO3

2Ag" +Cr,07 - Ag,CrO,

vordsbarna csapadék

Lehetséges szinezékek alkalmazasaval csapadékos titrdlasok végpontjat is detektalni. Erre példa a
Fajans modszer, amely egy adszorpcids indikaciés modszer.

A modszer alapelve az, hogy az ekvivalencia pontban az eziist csapadék feliileti toltése a megvalto-
zik (negativbol pozitivba). A mintdhoz olyan szinezéket adunk, amely eziist ionokkal szines csapa-
dékot hoz létre. Az egyenértékponttol kezdve a csapadék feliilete pozitiv toltésti lesz az eziist ionok-
tol, és az adszorbealédni képes indikdtor anion szines csapadékot tud létrehozni. (Példak:
fluoreszcein és eozin, amelyek rozsaszinnel jeleznek).

Cl : ;\/ Cl
: COO"

diklorfluoreszcein

0,05 mol/dm’ koncentracidji eziist-nitrat méréoldat készitése

Készitendd 0,5 dm’ oldat. Analitikai mérlegen bemériink szamitott tdmegii eziist-nitratot.
n(AgNO;) = ¢ V'=10,05-0,5= 0,025 mol

m(AgNOs3) =n-M=0,025- 169,9 =4,2475 g

Ha egy 500 cm’-es mérélombikba a ténylegesen bemérés: m(AgNO3) = 4,2388 g, akkor

42
= 2388 _ ) 04990 mol/dm’.

- 169,9-0,5
NaCl meghatirozasa Mohr-szerint

A mérés elve: A NaCl kloridionjai argentometridsan mérheték. A kloridionok az eziist-nitrat méro-
oldattal rosszul 0ld6d6 csapadékot képeznek. A végpont jelzése K,CrOy-tal torténik.
— Beadunk 1 db tiszta és ioncserélt vizzel atoblitett, 200-250 cm’-es felcimkézett mérélombikot.
(laborszam, NaCl)

— A lombikot ioncserélt vizzel jelre toltjiikk ¢s homogenizaljuk.
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— El8készitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm’® mintat pipettazunk.

Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.
Hozzadunk 0,5-1 cm’ K»CrOy indikétort.
— AgNO; mérdoldattal a voroses barna szin megjelenéséig titralunk.

Kiszamitjuk a torzsoldatban I¢vé NaCl tomegét grammban.

Szamitas:

Mérélombik térfogata: 250 cm®
Pipetta térfogata: 20,0 cm’
cp(AgNO3) = 0,04990 mol/dn’

Fogyéasok: V;=18,5 cm’ V,=18.4 cm’ V3;=18.4 cm’
M(NaCl) = 58,45 g/mol
18,5+18,4+18,4

=18,43 cm® = 0,01843 dm®

Az atlagfogyas: V =
Reakcioegyenlet: AgNOs + NaCl = AgCl + NaNOs;

1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a AgNO; anyagmennyis€gét:

n(AgNO3) = c,(AgNOs)- 77 = 0,0499 ;noi 10,01843 dm® = 0,0009197 mol
m

2. lépés: Meghatarozzuk a NaCl anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol AgNO; 1 mol NaCl-ot mér.
n(NaCl) = n(AgNOs) = 0,0009197 mol
Ennyi NaCl van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és megtitralt mintaban.

3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi NaCl van a térzsoldatban:
érélombik
n(6sszes NaCl) = - merolombik) ey =
V (pipetta)
3
n(6sszes NaCl) = 250—(:m3 -0,0009197 mol = 0,01150 mol
20 cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm NaCl-ot tartalmaz:
m(NaCl) = n(6sszes NaCl)-M(NaCl) = 0,01150 mol - 58,45 ilz 0,6719 ¢
mo
Kloridion meghatarozasa Fajans-szerint

— Beadunk 1 db tiszta és ioncserélt vizzel atoblitett, 200-250 cm’-es felcimkézett mérélombikot.
(laborszam, NaCl)

— A lombikot ioncserélt vizzel jelre toltjiikk ¢s homogenizaljuk.

— El8készitiink 3 db Erlenmeyer-lombikot, melyekbe 20-25 cm’® mintat pipettazunk.
— Pipettazas utan ioncserélt vizzel korbemossuk a lombikot.

— Hozzaadunk 5-6 csepp fluoreszcein indikéatort.

— AgNO; mérdoldattal a rozsaszinig titralunk.

— Kiszamitjuk a térzsoldatban 1évé Cl™ tomegét grammban.

28



Komplexometria

Komplex vegylileteken, ionokon olyan, gyakran bonyolult 6sszetételii szerkezetet értiink, amelyek
egyszerti ionok vagy molekuldk — sokszor a klasszikus vegyértékszabalyt meghaladé szamban val6
— kapcsolodasaval jonnek létre, alkotoik tulajdonsagait nem mutatva.

A komplexometria olyan térfogatos analitikai modszer, amikor a mérdoldat hatdoanyaga €s a megha-
tarozando6 anyag k6zott komplex kotés jon Iétre.

Ekkor a kozponti ion és a ligandumok kozott un. dativ kotés jon 1étre (a kotd elektronpart csak a
donor adja).

Mivel az egyes ionok szine attél is fiigg, hogy komplex vegyliletben van-e vagy sem, ezért ez a tu-
lajdonsaga felhasznalhat6 az analitikaban. Pl.:

.

Cu”"(kék) = [Cu(NH;)4*" (s6tétkék)
Ni¥'(zold) = [Ni(NHs)e]*" (kék)

A komplexometria elsésorban fémionok meghatarozasara alkalmas.

Fémionok mennyiségi meghatarozéasara olyan tobbfunkcios ligandumokat (Gn. kelatképzd anyago-
kat) hasznalunk, amelyek egy molekulaja a fémion 6sszes koordinacios helyének betoltésére elegen-
d6 szamu és alkalmas donoratomot tartalmaz. E ligandumok nagy stabilitasa, sztdchiometrikus 6sz-
szetételli fémkomplexei egy lépésben is altalaban nagy sebességgel alakulnak ki. Komplexomet-
rids meghatarozasokhoz az amino-polikarbonsavakat, koziiliik is az etilén-diamin-tetraecetsavat
(EDTE), illetve dinatriumsojat (EDTA) hasznaljak leggyakrabban.

A térfogatos analitikdban haszndlatos leggyakoribb komplexképzok:

— etilén-diamin-tetraecetsav (Komplexon II., SelectonA, EDTE)

0
N\
C—OH CH24<
/

H,C CH,—N OH

HO N—CH, CH,
>/-—(:H2 HO
0 O

— etilén-diamin-tetraecetsav dinatrium s6ja (Komplexon III., Selecton B, EDTA)
(leggyakrabban hasznalt)
Az EDTA mérboldat analitikai tisztasdgih EDTA pontos bemérésével késziil, hatoérteke
sziikség esetén fémsokbol késziilt mérdoldatokkal (pl. CaCly, MgSO,) allithato be.

NaOOC— CHZ\ CH,—COONa
N—CH,—CH;
HOOC—CHj CH,—COOH
0
A\
C—OH
H,C 0
: 4
HO §N—CH, CH,-C
/ \ /
C—CH, H,C—N3 OH
/4 \
CH,
HO—C
AN
0

Reakci6 egyszertisitett formaban: Me"™ + HoY> <= [MeY]“ ™ +2H"
Az EDTA a legtobb fémionnal 1:1 dsszetételii komplexet képez.
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Az_alkalifémionok kivételével, megfeleld koriilmények kozott, EDTA mérdoldattal gyakorlatilag
minden fémion meghatarozhat6. A mérési koriilmények megvalasztasa a titralandé fémion EDTA-
komplexének stabilitasatol fligg. A komplexek stabilitdsa az oldat pH-jato6l fiigg. Ezért a
komplexometrids titralasokat mindig pufferoldatokban végezziik, mert igy biztosithatd, hogy meg-
felel6 stabilitast fém—EDTA komplex képzddjon. A legnagyobb stabilitasu a harom- és négyértékii
fémionok EDTA-komplexe, ezért ezek savanyu kézegben (pH~1-3) is titralhatok. A kozepes stabi-
litasi komplexet képezd atmeneti fémek altaldban 5-6 pH-an, mig a kis stabilitdisi EDTA-
komplexeket képezo alkalifoldfémek lugos (pH ~ 10-12) kémhatast oldatban titralhatok meg.

Indikatorok

A komplexometrias titralasok végpontjelzésére olyan szines ligandumokat un. fémindikatorokat
alkalmaznak, amelyek a titralando fémmel az adott reakciokoriilmények kozott (pH, stb.) mas szinii
komplexet képeznek, mint a sajat sziniik. A titralas folyaman az indikator-komplexnek a szine 14t-
hato, a titralas végpontjaban a mérdoldat a fémionhoz kotott indikatort komplexébdl kiszoritja, az
oldat az indikator szabad szinét mutatja. Mindebbdl az is kitlinik, hogy ekkor nem atmeneti szinre
titrdlunk. Az a helyes végpont, amely utan a kdvetkezé csepp mérdoldat mar nem okoz szinvalto-
zast. Ezért a komplexometridban mindig szinallandosagig titralunk!

A fémindikatorok tobbsége vizes oldatban bomlékony, ezért szilard porkeverékben — pl. kalium-
nitrattal — higitva hasznaljuk.

Eriokromfekete-T
(1,2-dioxi-5-nitro-(1,2) azo-naftalin-4-szulfonsavas Na)
fémmentes kozegben:
— fémionokat tartalmazo6 kdzegben:
— Mivel az Eriokromfekete-T indikator lugos kdozegben miikddik, ezért a pH 9—10-es tartomanyt
NH;-NH4Cl pufferrel kell beallitani.
— Eriokromfekete-Tindikator felhaszndlasa: viz 6sszes keménységének meghatarozésakor, illet-
ve Mg®" ionok meghatérozésakor.

0— Me
Szabad indikator Fém-indikator komplex

Murexid (ammonlum-purpureat)

Csak erdsen lugos kdzegben (pH > 12) miikddik, ilyenkor ibolyaszinti. Fémekkel lazacszinii komp-
lexet ad.
Murexidindikator felhaszndldsa: Ca®" ionok meghatarozasara.

\ ’
N
N N
/ AN
H o) H
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0,02 mol/dm3 koncentracidju EDTA méroéoldat készitése

Az alt. mindségli vegyszerbdl pontos beméréssel készithetiink mérdoldatot. (M = 372,2 g/mol)

3,8 g koriili Selecton B,-t analitikai mérlegen lemériink. (Az oldodast segithetjiik kevés natrium-
hidroxid adagolasaval.) Feloldas utan 500 cm’-es mérélombikba vissziik, és jelre toltjiik. Alapos
homogenizalas utdn tiszta, a mérdoldattal atoblitett folyadékiivegbe toltjiikk. Gondos tarolas esetén
az EDTA mérdoldat hatoértéke sokaig allandd marad.

Szamitas

Bemérés: 3,7768 g komplexon III. (Selecton B,)

Mérélombik térfogata: 500 cm®

n(EDTA) = 33’;;628

2

=0,010147 mol

¢(EDTA) = % =0,02029 mol/dm’

2

A meghatarozasok soran 1 mol EDTA 1 mol fémiont mér.
Réz(II)ionok meghatarozasa

A réz(Il)ion az EDTA-val stabilis komplexet képez, 3-10 pH-tartomanyban kozvetleniil titralhat6.
A végpont jelzésére szamos fémindikator (pl. murexid, PAR, PAN) hasznalhato.

A(Cu) = 63,54

— A 200-250 cm’-es mérlombikba kapott mintat t5ltsiik jelig, majd homogenizaljuk!
— Pipettazzunk ki a torzsoldatbol Erlenmeyer-lombikokba 20-25 cnr’-t!

— Tegyiink bele kb. 0,5 g NH4Cl-ot, hogy a Cu(OH), csapadék feloldodjon, €s tegyiink hozza
6—7 csepp cc. NHs-oldatot! A mélykék szinii oldatot higitsuk fel kb. 50 cm® desztillalt viz-
zel és adjunk hozzé 0,1-0,2 g (késhegynyi) murexid indikatort!

meg a stabil ibolyaszin megjelenéséig!

— A mérboldat fogyasainak atlagabol és koncentraciojabdl szamitsuk ki a kapott minta Cu*'-
tartalmat! Az eredményt grammban kell megadni!

Kalciumionok meghatarozasa

A(Ca) = 40,08
— A 200-250 cm’-es mérélombikba kapott mintat toltsiik jelig, majd homogenizaljuk.

— Pipettazzunk ki beléle 2025 cm’-t egy Erlenmeyer-lombikokba és egészitsiik ki ioncserélt
vizzel kb. 50 cnr’-re!

— Adjunk a mintakhoz 0,1-0,2 g (késhegynyi) murexid indikatort, és 5 cm® 10%-os NaOH-
oldatot!

— A vOros szinli mintakat a lagositas utan, az ismert koncentracioju Selecton B,-mérdoldattal
azonnal titraljuk meg a stabil ibolyaszin megjelenéséig!

— A mérboldat fogyasainak atlagabol és koncentraciojabol szamitsuk ki a kapott minta Ca*"-
tartalmat! Az eredményt grammban kell megadni!
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Magnéziumionok meghatarozasa

A(Ca)=2431 A(MgS0y,) = 120,36

A 200-250 cm’-es mérélombikba kapott mintét toltsiik jelig, majd homogenizaljuk.

Az oldatbol 20-25 cm’-t titrald lombikba pipettazzuk, desztillalt vizzel kb. 100 cm’-re hi-
gitjuk. 5 cm’ amménium-hidroxid — amménium-klorid pufferoldatot adunk hozza és kevés
szilard higitast eriokromfekete T indikatort.

A voros oldatot 0,02 mol/dm® EDTA méréoldattal allando kék sziniire titraljuk.

crcr

mitsuk ki hany gramm MgSQOs-ot tartalmaz a torzsoldatunk!

Nikkelionok meghatirozasa

A:(Ni) = 58,71

A 200-250 cm’-es mérélombikba kapott mintat toltsiik jelig, majd homogenizaljuk.

Pipettazzunk ki a térzsoldatbol 20-25 cm’-t egy Erlenmeyer-lombikokba és egészitsiik ki
ioncserélt vizzel kb. 50 cm’-re!

Adjunk a mintdkhoz 0,1-0,2 g (késhegynyi) murexid indikatort!
Adjunk hozza 5 cm® NH,OH-NH,CI pufferoldatot a pH allando értéken tartasa érdekében!

bil ibolyaszin megjelenéséig!

A mérdoldat fogyasatlagabol és koncentraci6jabol, szamitsuk ki a kapott minta Ni*'-
tartalmat! Az eredményt grammban kell megadni!

Kalcium- és magnéziumionok egymas melletti meghatarozasa

A kalcium(Il)- és magnézium(Il)ionok egymas melletti meghatdrozasa az EDTA komplexeik
stabilitdsa kozotti kicsiny eltérés miatt kozvetleniil nem végezhetd el. A magnézium azonban

pH> 12

oldatban (hidrokomplexek képzddésével, illetve hidroxidcsapadék kivalasaval)

maszkirozhato, igy a kalciumion murexid indikator mellett zavartalanul titralhatd. Kevésbé lagos
(pH~10) kozegben a két ion egyiittes mennyisége a magnéziumionnal szines komplexet ado
erikromfekete-T indikator mellett mérhetd. (Ez utobbi modszer a vizek Osszes keménységének
meghatarozasara is hasznalatos.)

Eljarhatunk tgy is, hogy a kalcium(II)ion luigos kdzegben végzett meghatarozasa utan a megtitralt
oldatot atsavanyitjuk, és a murexid indikatort forralassal elbontjuk. Az oldat pH-jat ezutdn ammonias
pufferrel 10 koriili értékre allitjuk be, és a magnézium(Il)ionokat eriokrémfekete-T indikéator hozza-
adasa utan titraljuk.
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Ca2+ és Mg2* -fartalom meghatirozasa egymas mellett
(1. lehetdség)

A mér6lombikban kapott mintat toltsiik jelig, majd homogenizaljuk!

Pipettazzunk ki a térzsoldatbol 20-25 cm’-t Erlenmeyer-lombikokba és egészitsiik ki ion-
cserélt vizzel kb. 50 cm’-re!

Adjunk a mintdkhoz 0,1-0,2 g (késhegynyi) murexid indikatort és 5 cm® 10%-o0s NaOH-
oldatot!

s

lyaszin megjelenéséig! Ebbdl a titralasbol a kalciumion szamithato.

Adjunk hozza 6 cn’ 1:1 HCl-oldatot, hogy a murexid indikator elroncsolédjon és teljes el-
szintelenedésig enyhén melegitsiik az oldatot!

Kozombositsiik a lehiitott oldatot 5 cm® 25%-o0s NH4OH-oldattal!

Adjunk hozza Eriokromfekete T indikatorbol 0,1 grammot, majd a mintédkat az ismert kon-
centracioju Selecton B;-mérdoldattal titraljuk meg ibolyabdl kék szintire! A fogyasbol a
minta magnéziumtartalma kozvetleniil szamithato.

A mérdoldat fogyasatlagabol és koncentraciojabol szamitsuk ki a kapott minta Ca" és
Mg -tartalmat! Az eredményt grammban kell megadni!

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

Ca2+- és Mg2+-fartalom meghatarozasa egymas mellett
(2. lehetdség)

A meghatarozas menete

A kalcium(II)- és magnézium(IT)ionokat tartalmazé trzsoldat 10,0 cm’ részletéhez 20 cm’
joncserélt vizet és 3 cm’ 1 mol/dm’ koncentracioju natrium-hidroxid-oldatot adunk.

A csapadékos oldathoz 0,1 g szilard higitast murexid indikatort tesziink, és 0,02 mol/dm’
EDTA méréoldattal addig titraljuk, amig az oldat szine vorosbdl lilaba valt.

A meghatarozas pontossagat noveljiik, ha a kovetkez6 parhuzamos titralasoknal az elsd,
un. tajekozodo mérésnél fogyott mérdoldat mintegy 95%-anak hozzaadéasa utan ligositjuk
csak az oldatot (a levalo magnézium-hidroxid csapadék igy kalciumionokat alig ragad ma-
gaval.) A fogyasbol a kalciumtartalom kdzvetleniil szamithato.

A tdrzsoldat tjabb 10,0 cm® részletéhez 20 cm’ vizet, 5 cm® ammonias puffert és 0,05 g
eriokromfekete-T indikatort adunk.

A kezdetben borvords szinii oldatot EDTA mérdoldattal allando kék szinre titraljuk. A
végpont kdzelében a mérdoldatot lassan, cseppenként adagoljuk, mert az indikator fém-
komplexének elbomlasa nem pillanatszerii. A magnéziumtartalom a két fogyas kiilonbsé-
g¢bdl kiszdmithato.
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Aluminium(III)ionok meghatirozasa

Az aluminium(IIl)ionok EDTA-val igen stabilis komplexet képeznek, de a komplexképzddési
reakcid lassan jatszodik le, ezért az aluminium(IIl)ion kozvetlen titrdldssal nem hatarozhatdo meg.
Az aluminium(II)-EDTA komplex kialakulasat meggyorsithatjuk, ha az EDTA-t feleslegben adjuk
a fémion 2-3-as pH-ju oldatdhoz, és az oldatot néhany percig forraljuk. A savas kozegre az
aluminium(III)ion hidrolizisének visszaszoritasa miatt van sziikség (az aluminium(III) igen stabilis
hidroxokomplexeket képez, illetve Al(OH)s;-csapadék formajaban levalik). A komplex teljes
kialakulasa érdekében az oldatot atligositjuk (pH > 9), még néhany percig forraljuk, majd a lehitott
oldatban az EDTA-felesleget pH = 6-on cink(II) mérdoldattal visszamérjiik.

A(Al) = 26,98

Sziikséges anyagok
0,02 mol/dm® EDTA mérdoldat metiltimolkék indikator
0,02 mol/dm’ cink-szulfat segédmérboldat fenolftalein indikator
5 g/dm’ sosavoldat 50 g/dm’ ammoéniaoldat

szilard hexametiléntetramin

A meghatarozas menete:
— A kiadott savas aluminium(IIl)-oldatbol 100,0 cm’-es mérélombikban torzsoldatot készi-
tiink.

— A torzsoldat 10,0 cm’-es részleteit 5 g/dm’-es sosavoldattal pH 2-3 értékiire allitjuk be. A
pH-t indikatorpapirral ellendrizziik.

— A reakcidelegyhez hozzaadunk 20,0 cm’® 0,020 mol/dm’ koncentracioja EDTA mérbolda-
tot, €s néhany percig forraljuk.

— A még forr6 oldathoz 2-3 csepp fenolftalein jelenlétében annyi 5 g/dm’ ammoniaoldatot
adunk, mig az rozsaszinii lesz.

— Az elegyet 1-2 percig ismét forraljuk, lehiitjiik, majd néhany csepp 5 g/dm’ sdsavval atsa-
vanyitjuk. Ezutan 1,5 g szilard hexametilén-tetramint adunk hozza.

— Az oldatot desztillalt vizzel 50-60 cm’-re egészitjiik ki, hozzaadunk 0,1-0,3 g szilard higi-
tast metiltimolkék indikétort, és az EDTA-felesleget pontosan ismert 0,020 mol/dm’ kon-
centracioju cink(Il) mérdoldattal visszatitraljuk. A titralas sordn az oldat szine sargabdl
kezdddo kékbe valtozik. (Vigyazzunk, itt nem allando szinig titralunk!)

Meghatarozando a torzsoldat aluminiumion-tartalma mg-ban.

Caz* meghatarozasa komplexometrias titralassal fluorexon -
timolftalein indikatorkeverékkel

Fluorexon
(0]

Fluorescein di-(methylimino diacetic acid);

HO 0] O O
Bis[N.N- \E j/
bis(carboxymethyl)aminomethyl]fluorescei N

0]
n; Calcein; Fluorescein Complexon N ‘ ‘
C30H26N,O HO OH
30H26N2013 \’HHO o OHK’(
0]

OH

622,53 g/mol
CAS Registry Number 1461-15-0
EINECS 215-957-1

0)
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C(CH3)3 C(CH3)3

HO H,C OH HO HLC e
T X
C C(CHa)s ol C(CHy)3

sav

Timolftalein c—0 .
CH; 7 CH; COO

szintelen kék
— A kivett minta részlethez (alikvothoz) a varhaté Komplexon III fogyas kb. felét adjuk.

— 1-2 csepp 1%-0s auramin indikatort adagolunk [ennek segitségével allitjuk be a kozelité pH-
t. pH ~ 11 alatt az indikator szinecitromsarga, felette szintelen] (Ez kozel semleges minta ese-
tén kimaradhat.)

— Adjunk annyi 20%-0s KOH-oldatot, mig az auramin indikator elszintelenedik, majd még kb.
5-10 ml-t feleslegben (Kozel semleges minta esetén: 5-10 ml 20%-os KOH-oldatot adunk a
mintdhoz)

— 0,2 g fluorexon indikatort és 0,12 g timolftalein indikatort eldorzsoliink 20 g indifferens so-
val (pl. KCl, KNO3, NaCl stb.)

— Az indikatorkeverékbdl kb. 0,1-02 g-nyi mennyiséget adunk a lugos oldathoz

— Ekkor fekete alapon nézve zoldes flureszenciat és lildskék alapszint latunk. Fekete alapon tit-

cre

a zoldes fluoreszencia ¢s ezzel egy idoben az, alapszin lilas rézsaszinbe valt at.
Oxidacios és redukcios mérések

Olyan térfogatos analitikai eljarasok, ahol a mérdoldat és a meghatarozando alkotd kozott redoxi
reakciok jatszodnak le.

Oxidimetria: a méréoldat hatdanyaga oxidaloszere a meghatarozandé komponensnek. Ezen beliil a
mérdoldat hatdanyaga alapjan torténhet a csoportositas:

permanganometria mérdoldata: KMnOy4
kromatometria mérooldata: K,Cr,O;
bromatometria mérooldata: KBrO;

Reduktometria: a mérdoldat hatoanyaga oxidalodik a meghatarozas soran.
(Pl. aszkorbinometria, titanometrai... stb.)

A fenti csoportositas nem egyértelmii, mert arra is van példa, hogy egy anyag egyik reakcidpartner-
rel szemben oxidaldszerként, mas reakcidpartnerrel szemben redukalo szerként viselkedik.

Mindkét csoportba tartoz6 meghatarozasra is példa a jodometria, mivel a jodot redukald, valamint a
jodidot oxidalo anyagok mérése egyarant torténhet egy meghatarozéasban. Igy tehat a jodometria —

reakciopartnertdl fliggden — az oxidimetria, illetve a reduktometria csoportjaba is sorolhato.

A redoxi reakciokon alapuld térfogatos meghatarozasok két kiemelt jelentdségii teriilete a
permanganometria és a jodometria.
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Permanganometria

A permanganometria mérdoldata a KMnQOjy-oldat. A KMnOy erélyes oxidaloszer, oxidald képessége
a kozeg pH-jatol figg:

.. . +7 -2 +2 0
Savas kozegben: 2 KMnOy + 3 HySO,4 =2MnSO, + K;80,4+ 5,0'+ 3 Hy0

¥ lkkt: 10 2t

+72 L 2 0,
2MnO4+6 H =2Mn“" +5,0+ 3 H,O

MnO; +8H" +5¢ =Mn*" +4H,0

. .. . +7 -2 +4 0
Kozel semleges kozegben: 2 KMnO, + H,0 =2 MnO, +2 KOH + 3,0’

3y 2A

lkkt: 6

+7 -2 +4 0, B
2 MnO; + H,0 = 2 MnO, + 3,0’+ 2 OH

MnO;+4H" +3 e =MnO, +2H,0

, .. . +7 -2 +6 0
Lugos kozegben: 2 KMnO, +2 KOH =2 K;MnO, + Hy0 +,0'
Iy Ikkt: 2 o4

+7 2 _ +6 _ 0,
2 MnO; + 2 OH =2 MnO; +.,0’ + H,0
MnO; +¢ = MnOj

A KMnOy vizes oldatéban stabil, a fenti oxidacios reakciok az oxidalhato reakciopartner €s a meg-
feleld koriilmények kozott jatszodnak le.

A KMnOy leggyakoribb alkalmazasa er6sen savas kozegben torténik, mert oxidalo képessége itt a
legerélyesebb. A savanyitashoz kénsavat kell hasznalni. S6sav nem haszndlhatd, mert az a kdlium-
permanganattal klorgazt eredményez:

+7 -1 0 +2
2 KMnO, + 16 HCl = 5 Cl, + 2 MnCl, + 2 KCI + 8 H,0

5y oA

Salétromsav sem alkalmas, mert szintén erélyes oxidaloszer.

lkkt: 10

A kalium-permanganattal vald reakciokat altalaban melegen (40-80 °C) kell végezni. A reakcid
kezdetben lassu, mert az oxidacios folyamatot a Mn®" katalizalja, amely kezdetben nincs jelen, ha-
nem a redoxi folyamat eredményeként keletkezik. Kell6 mennyiségii Mn®" jelenléte esetén a reak-
ci6 mar kelléen gyors.

Indikalas
A permanganatos titraldsokhoz kiilon indikdtorra nincs sziikség. A titralas végpontjat a
permanganation intenziv ibolya szinének megjelenése, vagy eltlinése jelzi.

Mérooldat

A KMnOy4-bol kdzvetlen beméréssel pontos koncentracioji mérdoldatot késziteni nem lehet. Ennek
oka, hogy az olddszerként hasznalt ioncserélt viz mindig tartalmaz kis mennyiségben oxidalhato
anyagokat. (Levegdbdl belekeriilt por, mikroorganizmusok, ioncseréld gyantarészecskék.) Az oldas
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soran ezek oxidalodnak, bizonytalan modon csokkentik a mérdoldat hatoértékét, és ekdzben MnO,
(barnakdpor) keletkezik. (Lasd a KMnO4 semleges kozegben torténd oxidacids egyenletét.)

A fentiekbdl kovetkezik, hogy a frissen késziilt mérdoldatot felhasznalas elott allni kell hagyni,
masrészt felhasznalas elott a mérdoldatbol a keletkezett MnO,-ot el kell tavolitani. Az eltavolitas
iiveggyapoton valo szliréssel torténhet. Szirdpapir nem hasznalhato.

crer

0,02 mol/dm3 KMnOsméroéoldat készitése

M(KMnOQOy) = 158 g/mol
n(KMnOy4) = 0,02-158 = 3,16 g. Ehhez képest kicsit tobbet kell bemérni.

Gyorsmérlegen bemériink 3,5 g KMnOs-ot.

Toncserélt vizben feloldjuk, és 1 dm’-re egészitjiik ki.
— A teljes oldodas utan sotét tivegben taroljuk egy hétig.
— Hasznalat el6tt tiveggyapoton atsziirjiik.

0,02 mol/dm3 KMnO4+mérooldat pontos koncentraciojanak
meghatarozasa

A titeranyag oxalsav vagy natrium-oxalat lehet.
Szamitsuk ki, hogy hany gramm oxalsavat vagy natrium-oxalatot kell bemérni ahhoz, hogy a varha-
t6 fogyas 20 cm’ legyen!

Szamitas oxalsavra:

Reakcioegyenlet:
+7 +3 +2 +4
2 KMI’IO4 +5 (COOH)22 HzO +3 HzSO4 =2 MI’ISO4 + KzSO4 +10 COZ + 18 HzO
5y 24 5y 1A

Ikkt: 10
1 mol permanganat 2,5 mol oxalsavval reagél.
n(KMnOy) = 0,02-0,02 = 0,0004 mol
n(oxalsav) = 2,5-n(KMnO4) = 2,5-0,0004 = 0,001 mol
m(oxalsav) = 0,001-126 = 0,126 g

Szamitas natrium-oxalatra:

Reakcioegyenlet:
+7 +3 +2 +4
2 KMI’IO4 +5 Na2C204 +8 HzSO4 =2 MI’ISO4 + KzSO4 +5 Na2804 + 10 COZ +8 HzO
5Y 24 5Y 1A
Ikkt: 10

1 mol permanganat 2,5 mol Na-oxalattal reagal.
n(KMnOy) = 0,02-0,02 = 0,0004 mol

n(Na-oxalat) = 2,5-n(KMnQO4) = 2,5-0,0004 = 0,001 mol
m(Na-oxalat) = 0,001-134=10,134 g

A pontos koncentracid6 meghatarozasanak menete:

— Hérom Erlenmeyer-lombikba analitikai mérlegen visszaméréssel bemériink kb. 0,12-0,13 g
oxalsavat vagy natrium-oxalatot.

— Hozzéadunk 10 cm’ 1:4 higitasa kénsavat.

— Az Erlenmeyer-lombikot felmelegitjiik 40—60 °C hdmérsékletre.

— A meleg oldatot megtitraljuk a KMnO4 mérdoldattal. A titralast halvany rozsaszinig végez-
ziik. A titralast akkor kell befejezni, ha a halvany rdzsaszin legalabb )% percig megmarad.
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- Kiszamitjuk a pontos koncentraciot. A harom bemérés koncentracioit kell atlagolni, ha azok
kozott nincs kiugrd eredmény.

Szamitas oxalsavra és natrium-oxalatra:

Bemérés: m(oxalsav) =0,1224 g Bemérés: m(Na,C;04) =0,1328 g
Fogyas:  V(KMnOg) = 20,1 cm’ Fogyas:  V(KMnOs) = 20,0 cm’
n(oxalsav) = 01224 _ 9,714-10"* mol n(Na-oxalat) = 01328 _ 9,910-10"* mol
, 2 , , 2 .
1 mol oxalsav 3 mol KMnOjy-tal reagal 1 mol Na-oxalat KMnOj4 3 mol KMnOj-tal reagél
2 , 2 ,
n(KMnQOy) = 3 ‘n(oxalsav) n(KMnQOy) = 3 -n(Na-oxalat)

n(KMnOy) = % :9,714-10°* = 3,886-10~* mol n(KMnOy) = % :9,910-10"* = 3,964-10"* mol

4 4
c(KMnOy) = 3,886-107 _ 0,01933 mol/dm’ c(KMnOy) = 3964-107

=0,01982 mol/dm’
0,0201 0,02

Natrium-oxalit meghatarozasa permanganometriasan

— Beadunk egy 200-250 cm’-es mérélombikot. A kapott mintét jelig toltjiik, homogenizaljuk.

— A térzsoldatbol Erlenmeyer-lombikba kipipettazunk 20-25 cm’-t. Hozzaadunk 10 cm® 1:4
higitasu kénsavat.

— Az Erlenmeyer-lombikot felmelegitjiik 40—60 °C hdmérsékletre.

— A meleg oldatot megtitraljuk a KMnO4 mérdoldattal. A titralast halvany rozsaszinig végez-
ziik. A titralast akkor kell befejezni, ha a halvany rdzsaszin legalabb )% percig megmarad.

— Kiszadmitjuk az oldat natrium-oxalat tartalmat grammban.

Szamitas:
+7 +3 +2 +4
2 KMI’IO4 +5 Na2C204 +8 HzSO4 =2 MI’ISO4 + KzSO4 +5 Na2804 + 10 COZ +8 HzO
5¥ 24 5Y 1A
Ikkt: 10
MérSlombik:  V(mérlombik) = 250 cm’ Pipetta:  F(pipetta) = 20 cm’
Fogyésatlag: v =18,5 cm’ Konc: ¢(KMnOy) = 0,0200 mol/dm’
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a KMnQO4 anyagmennyis€gét:

mol

n(KMnOy) = ¢,(KMnOs)- 77 = 0,02 50,0185 dm’ = 0,00037 mol
m

2. lépés: Meghatarozzuk a Na,C,04 anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol KMnOy 2,5 mol NayC,O4-0t mér.
n(Na,Cy04) = 2,5-n(KMnOy) = 2,5:0,00037 = 0,000925 mol
Ennyi Na,C,04 van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és megtitralt mintaban.

3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi Na,C,04 van a torzsoldatban:
érélombik
n(6sszes NayCy0y) = L IDTOI0mbIK) o504 =
V (pipetta)
3
n(6sszes NayCr0y) = 22500—““3 10,000925 mol = 0,01156 mol
cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm Na,C,04-ot tartalmaz:
m(Na2C204) = n(ésszes Na2C204)-M(Na2C204) = 0,01 156- 134,0 = 1,5494 g
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Hidrogén-peroxid meghatarozasa permanganometriasan

— Az analitikai mérleg mell¢ helyeziink egy 200-250 cm’-es mérélombikot.

— Az analitikai mérlegre helyezziik a hidrogén-peroxidot tartalmazo csiszolt-dugos iiveget és
megnyomjuk a ,,Tara” gombot.

— A cseppentdvel 20-25 csepp mintat (1,5-2 g) cseppentiink a mérélombikba, majd a csep-
pentds liveget visszatessziik a mérlegre. Feljegyezziik a kimért minta tomegét.

— A mér6lombikot jelig toltjiikk, homogenizaljuk, majd beadjuk kivételre.

— A visszakapott mérélombikot ismét jelig toltjiik €s homogenizéljuk.

— Kipipettazunk a mérélombikbol 2025 cm’® mintat, hozzaadunk 10 cm’® 1:4 higitast kénsa-
vat. Kérbemossuk ioncserélt vizzel és hidegen megtitraljuk a permanganat mérdoldattal.
A titralast mindvégig lassan kell végezni, mert csak igy akadalyozhaté meg, hogy a hidro-
gén-peroxid bomlasat katalizdlo MnO, keletkezzen.

— Kiszamitjuk a bemért minta hidrogén-peroxid tartalmat tomegszéazalékban.

Reakcio:

+7 -1 +2 0

2 KMI’IO4 +5 HzOz +3 HzSO4 =2 MI’ISO4 + KzSO4 +5 02 +8 HzO

5y 2A
Szamitas:
Bemérés: m(H,0,) =2,5432 g MérSlombik:  V(mérlombik) = 250 cm’
Pipetta: V(pipetta) = 25,0 cm’ Fogyasatlag: 7 =15,5 cm’
Konc: ¢(KMnOy) = 0,0200 mol/dm’
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a KMnQO4 anyagmennyis€gét:

n(KMnOy) = c,(KMnOy)- 7 = 0,02 ;n—oi
m

-0,0155 dm’ = 0,00031 mol
2. lépés: Meghatarozzuk a H,O, anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol KMnOy 2,5 mol H,0O5-ot mér.
n(H,0,) = 2,5-n(KMnQOy4) = 0,000775 mol
Ennyi H,O, van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és megtitralt mintaban.

3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi H,O; van a térzsoldatban:
érélombik
n(6sszes Hy0p) = L mErOlombik) oy o) =
V (pipetta)
3
n(6sszes HyO5) = 250—““3 :0,000775 mol = 0,00775 mol
25cm

4. lépés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm H,O;-ot tartalmaz:

m(H>05) = n(6sszes Hy02)-M(H,0,) = 0,00775 mol - 34,0 ilz 0,2635 ¢

mo

5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany tomegszazalék H,O,-ot tartalmaz:

0,2635

WiO) =55

100 =10,36%
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Vas(II)-tartalom meghatarozasa KMnQs-tal

A titralas soran lejatszodo reakceio:

+2 +7 +2 +3
10 FCSO4 +2 KMI’IO4 +8 HzSO4 = KzSO4 +2 MI’ISO4 +5 Fez(SO4)3 +8 Hzo
A 5Y Ikkt: 10 2

— Beadunk egy 200-250 cm’-es mérélombikot.

— A mérdlombikot jelig toltjiik, homogenizaljuk.

— Kipipettazunk a mérélombikbol 20-25 cm® mintét, hozzaadunk 10 cm® 1:4 higitasa kénsa-
vat. Kdrbemossuk ioncserélt vizzel és hidegen megtitraljuk a permanganat mérdoldattal.

— Kiszamitjuk a bemért minta vas(Il)tartalmat grammban.

Szamitas:
Mér6lombik:  V(mérélombik) = 200 cm’
Pipetta: V(pipetta) = 20 cm’
Fogyésatlag: V=218 cm’
Konc: ¢(KMnOy) = 0,0200 mol/dm’
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a KMnQO4 anyagmennyis€gét:

n(KMnOy) = ¢,(KMnOy)- 7 = 0,02 ;n—oi 10,0218 dm’ = 0,000436 mol

m

2. lépés: Meghatarozzuk a Fe*” anyagmennyiségét:

A reakcidegyenlet alapjan 1 mol KMnO, 5 mol Fe*"-ot mér.

n(Fe*") = 5-n(KMnOy) = 5-0,000436 = 0,00218 mol

Ennyi Fe*" van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és megtitralt mintaban.
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi Fe** van a torzsoldatban:

érélombik
n(6sszes Fe™") = V(mer? ombik) -n(Fe™) =
V (pipetta)
3
n(Bsszes Fe*) = 200 6 00218 mol = 0,0218 mol
20 cm

4. lépés: Kiszamitjuk, hogy a tdrzsoldat hany gramm Fe®"-ot tartalmaz:

m(Fe®") = n(6sszes Fe*")-M(Fe*") = 0,00218- 55,85=1,2175 g

Nitritionok meghatirozasa permanganometriasan, forditott
titralassal

+3 +7 +2 +5
5 NaNOz +2 KMHO4 +3 HzSO4 = KzSO4 +2 MHSO4 +35 Na15103 +3 Hzo
24 o Ikkt: 10 3

A permanganat a nitritionokat nitratta oxidalja. A reakcio ezuttal is savas kdzegben torténik. Azon-
ban ha nitritoldatot szeretnénk permanganat mérdoldattal titralni, €s azt kénsavval savanyitanank, a
nitritb61 salétromossav keletkezne, ami konnyen bomlik.

3 HNO; —> HNO; + 2 NO + H,0

Ezért un. forditott titralast alkalmazunk. A KMnO, mérooldatot tessziik a titraldé lombikba, ehhez
adunk kénsavat, a biirettdba pedig az ismeretlen kertil.
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Meghatérozas:
— NaNO,-b61 bemériink annyit, hogy annak tizedrészét titralva a 0,02 mol/dm’® koncentracioju
KMnO4 mérboldatbol 20 cm’ legyen a fogyas. (0,8 g)

— 0Oldas utan a mérélombikot jelig toltjiik, homegenizaljuk és beadjuk kivételre.
— A visszakapott mintat ismét jelig toltjiikk, homogenizaljuk.

— Egy Erlenmeyer-lombikba kipipettazunk a 0,02 mol/dm’ koncentracioja KMnO4 méréoldat-
b6125 crm’-t.

— Hozzéadunk 10 cm’ 1:4 higitasa kénsavat.
— loncserélt vizzel higitsuk meg kb. duplajara az oldatot.
— Melegitsiik fel kb. 40 °C-ra, (kéz melegre) Forralni nem szabad!

— A biirettaba toltsiik a nitrit torzsoldatot. A biiretta csapjara vékony gumicsdvet huzunk,
melynek vége érjen bele a KMnOj4-oldatba.

— Titraljuk szintelenre a KMnQOs-oldatot a meghatarozand6 NaNOs-et tartalmaz6 torzsoldattal!
A végpont eldtt er0s rdzogatas kdzben, lassan kell titralni.

— Szamitsuk ki a minta nitrition tartalmat grammban!

Szamitas:

Bemérés: 0,8845 g NaNO,

Mérélombik:  V(mérélombik) = 200 cm’

Pipetta: V(pipetta) = 20 cm’ (Ebben van a KMnO, mérdoldat)
Fogyasatlag: ¥ =21,8 cm’ (Ebben van a nitrittartama minta)
Konc: ¢(KMnOy) = 0,0200 mol/dm’

1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a KMnQO4 anyagmennyis€gét:

n(KMnOy) = ¢,(KMnOs)- (KMnOy) = 0,02 ;n—oi 10,02 dm® = 0,0004 mol
m

2. lépés: Meghatarozzuk a NaNO, anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol KMnOy 2,5 mol NaNO,-et mér.
n(NaNO;) = 2,5-n(KMnQO4) = 2,5-0,0004 = 0,001 mol
Ennyi NaNO; van abban a térfogatban, amennyi a minta fogyasa volt.

3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi NaNO, van a torzsoldatban:
ér6lombik
n(6sszes NaNO,) = V(merd or’nb ) ‘n(NaNO,) =
V (fogyas)
3
n(6sszes NaNO,) = M - 0,001 mol = 0,009174 mol
21,8 cm

4. 1épés: Kiszamitjuk, hogy a torzsoldat hany gramm NaNO,-et tartalmaz:
m(NaNQO;) = n(6sszes NaNO,)-M(NaNO,) = 0,009174- 69,0 = 0,6330 g

0,6330
0,8845

5. Iépés: w(NaNO,) = 100 =71,57%
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Nitritionok meghatirozasa permanganometriasan (2)
(visszatitralassal)

Mennyiségi médon ugy végezhetd el a meghatarozas, hogy a semleges, vagy ligos kémhatasu nitrit-
nyitjuk az oldatot, majd a mérdoldat feleslegét rovid varakozas utdn ismert térfogat és koncentra-
ci6ji oxalsav-oldattal reagaltatjuk. Az oxdlsav segéd-mérdoldat feleslegét kalium-permanganat-
mérdoldattal titraljuk.

A meghatarozast azért kell igy végezni, mert a kalium-permanganat oxalsav-meérdoldattal kdzvet-
leniil nem titralhato. A végpont kdzelében az oxalsav redukalod ereje nem lenne elegendd ahhoz,
hogy a permanganat-iont mennyiségileg mangan(Il)ionnd redukalja, hanem barna szinfi, rosszul oldo-
doé mangan(I'V)-oxid is keletkezne.

A reakcio lejatszodasa utan feleslegben maradt kalium-permanganat felesleges mennyiségii oxalsav-
val azonban mennyiségileg redukalhat6, majd az ekkor feleslegben marad6 oxalsav ugyancsak a
mennyiségileg titralhatd kalium-permanganat-mérdoldattal.

A meghatarozas menete
— A meghatérozashoz késziteni kell 200250 cm’ 0,05 mol/dm’ koncentracioji
H,C,04:2 HyO-oldatot. Ehhez a bemérés:
n=10,05-0,2 =0,001 mol, m(oxalsav) = 0,01-126 = 1,26 g vagy
n=0,05-0,25=0,00125 mol, m(oxalsav) = 0,0125-126 = 1,575 g.

A tényleges bemérésbol szamitsa ki a valodi pontos koncentraciot!

— NaNO,-b61 bemériink annyit, hogy annak tizedrészét titralva a 0,02 mol/dm’® koncentracioju
KMnO4 mérboldatbol 20 cm’ legyen a fogyas. (0,8 g)

— 0Oldas utan a mérélombikot jelig toltjiikk, homogenizaljuk és beadjuk kivételre.

— A visszakapott mintat ismét jelig toltjiik, homogenizaljuk.

cr

réoldatot, 25 cm’ NaNO, mintat, és hozzaadunk 10 cm’® 1:4 higitasu (w = 20%) kénsavat.
— 10 perc varakozas utan hozzdadunk 25 cm’® 0,05 mol/dm’ koncentraci6ji oxalsavat.
— Melegitsiik fel kb. 40 °C-ra, (kéz melegre) Forralni nem szabad!
— Az oxalsav felesleget a KMnO4 mérdoldattal megtitraljuk.

— Szamitsuk ki a minta nitrition-tartalmat grammban!

Szamitas:
A szamolas elvét az dbra mutatja:
| nitrit | H2C204'2 HzO

KMnOy4 KMnOjy titralas |
Az Osszes permanganatbol levonjuk az oxalatra szamitott permangandatot, akkor a maradékbol a
nitrit szamithato.

Reakcioegyenletek:
+3 +7 +2 +5
5 NaNOz +2 KMHO4 +3 HzSO4 = KzSO4 +2 MHSO4 +35 Na%\103 +3 Hzo
24 5y Ikkt: 10 >
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+2 +4

2 KMnQOy4 + 5 (COOH),-2H,0 + 3 H,SO4 =2 MnSO4 + K;,S04 + 10 CO;, + 18 H,O

+7 +3
5y 24
Ikkt: 10
Bemérés: 0,8845 g NaNO,
Mérdlombik térfogata: 250,0 cm’
Kipipettazott minta térfogata 25,0 cm’

Hozzéadatunk a recept szerint:

Hozzéadatunk a recept szerint: X

3

5y 1A

25,0 e’ ¢, = 0,020 mol/dm® KMnO,-t
25,0 cm® pontosan 0,050 mol/dm’-es H,C,04-oldatot

Fogyott még 15,0 cm™ ¢, = 0,020 mol/dm’ KMnO,
Oxidaloszer Oxidalodott anyag
Pipettaval hozzdadott KMnOjs: Pipettaval hozzdadott oxalsav:
25,0 cm’ 25,0 cm’

¢, = 0,020 mol/dm’ KMnO,
Titralas soran hozzéadott (fogyott) KMnOs:
15,0 cm’
¢, = 0,020 mol/dm’ KMnOj
Osszes KMnOy:
25 cm’ + 15,0 cm® = 40,0 cm’
¢p = 0,020 mol/dm’ KMnO,
n(KMnOy) = 0,040-0,02 = 0,0008 mol

¢p = 0,050 mol/dm® H,C,0,

n(H,C,04)= ¢ V'=0,05-0,025 = 0,00125 mol

1 mol H,C,04 = %mol KMnO,4 =

2
5

-0,00125 = 0,0005 mol KMnO4

Ha az 6sszes KMnOs4-bol levonjuk az oxalsav altal
fogyasztotta el:

elfogyasztott KMnOjy-ot, a maradékot a NaNO,

Nitritre fogyott: n = 0,0008 — 0,0005 = 0,0003 mol KMnO4
n(NaNO,) = % -0,0003 = 0,00075 mol
, 250
n(6sszes NaNO,) = 0,00075 - o5 =0,0075 mol
m(0sszes NaNQO;) = 0,0075 - 69,0=0,5175 g
1
w(NaNQO,) = 0,5175 100 = 58,51%
0,8845
Jodometria
Egyarant lehet oxidimetria és reduktometria.
Az alapreakcio: L+2e <<= 21

Ez megfordithato folyamat, iranyat a reakcidpartner szabja meg.

Redukal6 anyagok meghatarozasa: (&° < 0,62 V)

Meérdoldat: jodoldat, amelyhez KI-ot is adunk: I, +

Oxidalé anyagok meghatarozasa: (& > 0,62 V)

KI == Kl

Az oldatban ismert mennyiségli jodot allitunk eld. a jod egy része elreagal, és a felesleges jodot

Na,S,03; mérdoldattal mérjik.
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+5 -1 0
Jod eloallitasa: KH(103), + 10 KI+ 11 HCl=6 1, + 11 KC1 + 6 H,0

10y 1A
Ikkt.: 10

1 mol KH(IO3),-bol 6 mol I, keletkezik.

A jodot a Na;S;03 mérdoldattal mérjiik:

+2 0 -1 +2,5
2 Na28203 + Iz =2 Nal + NaZS4O6
A2y
Ikkt.: 2

1 mol I, 2 mol Na,S,0s-tal reagal.
6 mol I, 12 mol Na,S,0;-tal reagal.

Osszesitve: 1 mol KH(IO3), 12 mol Na,S,0s-tal reagal.

Megjegyzés: A jod eldallitdsdhoz KIO; is hasznalhatd. Ez esetben 1 mol KIO; 6 mol Na,S,0s-tal
reagal.

+5 -1 0
KIO; +5KI+ 6 HCl=31,+ 6 KCl+ 3 H,0
5y 1A
Ikkt.: 5

Indikator: keményit6 frissen késziilt oldata (= 2 g/dm’)

A keményitd a joddal kék szinreakcidt ad, amely a végpontban, ahol elfogy a jod, eltiinik. Mivel a
keményitd is fogyasztja a jodot, csak kozvetleniil a végpont eldtt szabad adagolni. A titralast hal-
vany szalmasarga szinig kell végezni, ekkor kell a keményit$ indikatorb6l 0,5-1 cm’-t adni az ol-
dathoz, majd szintelenig kell titralni.

Na2S203 mérooldat készitése

Annak ellenére, hogy az analitikai célra késziilt natrium-tioszulfat nagyon tiszta, kozvetlen bemé-
— gyenge savak bontjak a tioszulfatot. igy a levegd szén-dioxidja is:
Na,S,03 + CO, + H,O = NaHSO3; + NaHCO3; + S

A keletkezett NaHSO, —<® 5 NaHSO,

A feloxidalodott szulfat mar nem reagal a joddal.
Az oldat elsavanyodésa az ioncserélt viz kiforraldsaval, vagy kevés Na,CO; hozzdadasaval
kikiiszobolhetd.

— A levegOben is megtalalhatd kénbaktériumok elszaporodnak az oldatban. Ezért az oldatot sta-
bilizalni kell néhany cm’ izobutil-alkohollal, vagy amil-alkohollal.

1 dm’ 0,1 mol/dm’ koncentracioju oldatkészitése:
— Az oldathoz vizmentes Na,S,0s-ot, vagy kristalyvizes Na,S,;03 -5 H,0O-ot hasznalunk.
Gyorsmérlegen kimérjiik a megfeleld tomeget (a szamitottnal kicsit tobbet).
— A kimért tioszulfatot 1000 cm’-es mérélombikba vissziik, hozzdadunk kevés (0,1-0,2 g) viz-
mentes Na,COs-ot, és 5-10 cm® izobutil- vagy amil-alkoholt.
— Kiforralt ioncserélt vizzel jelig toltjiik.
— A pontos koncentraciot egy hét allas utan allapitjuk meg.
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A 0,1 mol/dm3 koncentracidju NazS203 mérooldat pontos
koncentracidojanak meghatarozasa

Titeranyag: KIO; vagy KH(103),

Kiszamitando, hogy hany gramm KIOs-otvagy KH(IO3),-ot kell bemérni ahhoz, hogy a

0,1 mol/dm’ névleges koncentracijii natrium-tioszulfat méréoldatbol a varhato fogyas 20 cm’ le-

gyen!
Szamitas KI1O;-ra: KH(103),-ra:
n(Na;S,03) = 0,1-0,02 = 0,002 mol n(NayS,03) = 0,1-0,02 = 0,002 mol
1 1 1
n(KIO3) = g -n(NaZSZO3) = é 0,002 = n[KH(IO3)2] = E -n(NaZSZO3) = E 0,002 =
=3,333-10"* mol =1,667-10"" mol
m(KIOs) = 3,333-1041 -214,00=0,0713 g m[KH(103),] = 0,667-1041 389,92 =0,065 g

Ez olyan kis tomeg, hogy kelld pontossdggal még analitikai mérlegen sem mérhetd. Ezért ennek
tizszeresét kell bemérni. A bemért titeranyagbol torzsoldatot kell késziteni, €s annak tizedrészét kell
titralni.

m(bemérend6 KIOs3) = 710 mg

m[bemérend6 KH(IO3),] = 650 mg A mérést természetesen analitikai pontossaggal kell végezni!

Pontos koncentracidé szamitasa

Szamitas KIO;-ra: KH(103),-ra:

Bemérés: m(KIO;) =0,6122 g Bemérés: m[KH(10;),] = 0,6622 g

Mérélombik: 250 cm’ Mérélombik: 250 cm’

Pipetta: 25 cm’ Pipetta: 25 cm’

Fogyas: V(Na,S,03) = 17,5 cm® Fogyas: V(Na,S,03) = 20,5 cm’

n(bemért KIO3) = 06122 _ 0,002861 mol n(bemért KIO3) = 06622 _ 0,001698 mol

214,00 389,92

n(titralt KIO3) = 0,0002861 mol n[titralt KH(IO3),] = 0,0001689 mol

n(NayS;03) = 6:0,0002861 mol = n(Na,S;03) = 12-:0,0001689 mol =
=0,001716 mol =0,002038 mol

c(Na,S,03) = 0001716 _ 0,09808 mol/dm’ ¢(Na,S,03) = 0,002038 _ 0,09941 mol/dm’

0,0175 0,0205

Hidrogén-peroxid meghatarozasa jodometriasan
Reakcio:
H,0, + 2 KI +2 HCl =1, + 2 KCI + 2 H,0

A reakci6 lassan megy végbe, molibdénsav katalizalja. Fontos, hogy a hidrogén-peroxidot a KI
hozzaadasa eldtt savanyitsuk meg. A KI ugyanis a vizzel két Iépésben hipojodidot eredményez, ami

a még reagalatlan hidrogén-peroxidot elbontja:

H,O, +2 KI=2KOH + I,
2 KOH + I, =KIO + KI + H,0O

H,O, +10 =0, + H,O+ 1
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Szamitas:
H,O, +2KI+2 HCl=1, +2 KCl+ 2 H,O

A kivalt jodot tioszulfattal titraljuk:
2 NayS,05 + I, =2 Nal + NayS40¢

2 mol Na,S,0; egyenértékti 1 mol I,-dal

1 mol I, 1 mol H,O,-ot mér.
2 mol Na,S,03 tehat 1 mol H,O,-ot mér,
1 mol Na,S,0; tehat 0,5 mol H>O;-ot mér.

A(H,0,) = 34,0 g/mol
Meghatérozas:

— Az analitikai mérleg mell¢ helyeziink egy 200-250 cm’-es mérélombikot.

— Az analitikai mérlegre helyezziik a hidrogén-peroxidot tartalmazo csiszolt-dugos iiveget és
megnyomjuk a ,,Tara” gombot.

— A cseppentdvel 20-25 csepp mintat (= 1,5 g) cseppentiink a mérélombikba, majd a cseppen-
t0s iliveget visszatessziik a mérlegre. Feljegyezziik a kimért minta tomegét.

— A mér6lombikot jelig toltjiikk, homogenizaljuk, majd beadjuk kivételre.
— A visszakapott mérélombikot ismét jelig toltjiikk és homogenizaljuk.
— Kipipettazunk a mérélombikbol egy Erlenmeyer-lombikba 2025 ¢cm® mintat.

— Hozzdadunk 10 cm® 10%-os kénsavat és 0,5-1 g KI-ot (valamint 3 csepp 1 mol/dm’-es
(NH4)2MOO4-Ot.

— Korbemossuk ioncserélt vizzel és 0,1 mol/dm’ koncentracioji Na,S,03; mérdoldattal titral-
Juk.

— A végpont el6tt, halvany szalmasarga szinnél par csepp keményitd indikatort adunk az ol-
dathoz és a kék oldatot szintelenig titraljuk.

— Kiszamitjuk a bemért minta hidrogén-peroxid tartalmat tomegszazalékban.

Szamitas:

Bemérés: m(H,0,) =2,5432 g MérSlombik:  V(mérlombik) = 250 cm’
Pipetta: V(pipetta) = 25,0 cm’ Fogyasatlag: 7 =15.5 cm’

Konc: ¢(Na,S,03) = 0,1021 mol/dm’

1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a Na,S,03 anyagmennyiségét:

n(NaS,03) = ¢,(Nay$,03) ¥ = 0,1021 ;n—oi 10,0155 dm® = 0,001583 mol
m

2. lépés: Meghatarozzuk a H,O, anyagmennyiségét:
A reakcidegyenlet alapjan 1 mol Na,S,03 0,5 mol H,O,-ot mér.
n(H,0,) = 0,5-n(NazS,03) = 0,5-0,001583 mol = 0,0007913 mol
Ennyi H,O, van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és megtitralt mintaban.

3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi H,O; van a térzsoldatban:
érélombik
n(6sszes Hy0p) = L merOlombik) oy 6y =
V (pipetta)
3
n(6sszes HyO5) = 22550—““3 10,0007913 mol = 0,007913 mol
cm
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4. lépés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany gramm H,O;-ot tartalmaz:

m(H>0,) = n(6sszes Hy02)-M(H>0,) = 0,007913 mol - 34,0 ilz 0,2690 g
mo

5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy a térzsoldat hany tomegszazalék H,O,-ot tartalmaz:

w(H0,) = g’zjig 100 = 10,58%

Réz(II)ion meghatarozasa jodometriasan
Reakcio:
2Cu" +4T =1 +2Cul
A réz(Il)ionok a jodidionokat elemi jodda oxidaljak, mikozben fehér szinti réz(I)-jodid csapadék
valik ki az oldatbol.
A kivalt jodot tioszulfattal titraljuk:
2 NayS,05 + I, =2 Nal + NayS40¢

2 mol Na,S,0; egyenértéki 1 mol I,-dal
1 mol I, 2 mol Cu**-iont mér.
1 mol Na,S,05 tehat 1 mol Cu**-iont mér.

A(Cu) = 63,55 g/mol

Meghatarozas:
— Kb. 1 - 1,2 g réziont tartalmazé CuSO,4 mintabél 200/250 cm’ térzsoldatot készitiink.

~ 20-25 cm’ torzsoldatot Erlenmeyer-lombikba pipettazunk.
~ 3-5cm’ 10%-os kénsavval (vagy ecetsavval) megsavanyitjuk és kb. 2 g KI-ot adunk hozza.
— Az oldatot ioncserélt vizzel legfeljebb 50 cm’-re egészitjiik ki.

— A kivalt jodot 0,1 mol/dm® koncentraciji Na,S,03 mérboldattal titraljuk. (keményité indika-
tort hasznalunk).
— Kiszamitjuk az oldatban a Cu®"-ionok tdmegszazalékos Gsszetételét.

Szamitas:
Bemérés: m(CuSO4-5H,0) =4,4556 ¢ MérSlombik:  V(mérlombik) = 250 cm’
Pipetta: V(pipetta) = 25,0 cm’ Fogyasatlag: 7 =15,5 cm’
Konc: ¢(Na,S,03) = 0,1021 mol/dm’
1. Iépés: Kiszamitjuk a méréoldatban a Na,S,03 anyagmennyiségét:

n(Na:S,03) = ¢,(Na$:03) 7 = 0,1021 ;noi 10,0155 dm® = 0,001583 mol

m

2. lépés: Meghatarozzuk a Cu®” anyagmennyiségét:

A reakcidegyenlet alapjan 1 mol Na,;S,03 1 mol Cu*"-ot mér.

n(Cu*") = -n(NayS,03) = 0,001583 mol

Ennyi Cu”” van az Erlenmeyer-lombikba kipipettazott és megtitralt mintdban.
3. Iépés: Kiszamitjuk, hogy mennyi Cu®van a tdrzsoldatban:

érélombik
n(dsszes Qi) = L mEr0lombik) o ovy
V (pipetta)
3
n(6sszes HyO5) = 250—““3 10,001583 mol = 0,01583 mol
25cm
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4. lépés: Kiszamitjuk, hogy a trzsoldat hany gramm Cu”"-ot tartalmaz:

m(Cu*") = n(6sszes Cu®")-M(Cu>") = 0,01583 mol - 63,55 ilz 1,0057g
mo

5. Iépés: Kiszamitjuk, hogy a tdrzsoldat hany tdmegszazalék Cu” ot tartalmaz:

1
w(Cu*") = L0057 50 = 22,57%
4,4556

Aceton meghatarozasa jodometriasan

Reakcio
Lagos oldatban az aceton jodoformma oxidalodik:

3 I+ 6 NaOH =3 NalO + 3 Nal + 3 H,O
CH3;COCH; +3 NalO = CHI; + CH3COONa + 2 NaOH

A reakciok szerint 3 mol jod 1 mol acetonnal reagal.

A 1616s jodot tioszulfattal titraljuk:
2 NayS,05 + I, =2 Nal + NayS40¢

Osszesitve: 1 mol Na;S,0; — 0,5 mol I, — 1/6 mol aceton
Meghatarozas:

0,05 mol/dm’ koncentrdcidjui jédoldat készitése
2:126,9:0,05=12,69 g I

Gyorsmérlegen kimériink kb. 13 g jodot és 26 g KI-ot.

Az egészet ioncserélt vizzel egy literes mérdlombikba mossuk €s kb. félig toltve ioncserélt vizzel,
razogatassal segitjlik az oldodast. Eltessziik egy hétre, majd jelig toltjiik, homogenizaljuk.

Vakproba

— 20 cm’ foncserélt vizet pipettazunk egy Erlenmeyer-lombikba.

— Hozz4dadunk 12 cm’® 2 mol/dm® koncentraciéju (80 g/L) NaOH-oldatot és kb. 60 cm’-re egé-

szitjik ki.
— Pipettaval hozzamériink 25,0 cm’ jodoldatot.
— Oraiiveggel lefedjiik és 10 percig allni hagyjuk.
~ 10 cm® w= 10%-o0s s6savval megsavanyitjuk.

— Az oldatot 0,1 mol/dm® koncentraciéji Na,S,03 mérboldattal titraljuk. (keményité indikatort

hasznalunk).
Aceton mérése

— 200/250 cm’-es mérélombikot beadunk. Jelig t5ltjiik, homogenizaljuk.
~ 20,0 cm’ torzsoldatot pipettazunk egy Erlenmeyer-lombikba.

— Hozzdadunk 12 cm’® 2 mol/dm® koncentracidju (80 g/L) NaOH-oldatot és kb. 60 cm’-re egé-

szitjiik ki.
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— Pipettaval hozzamériink 25,0 cm’ jodoldatot. Ekkor vilagossarga csapadékkivalast tapaszta-
lunk.

— Osszerazzuk, majd oraiiveggel lefedjiik és 10 percig allni hagyjuk.
— 10 cm® w= 10%-o0s s6savval megsavanyitjuk. Ekkor a jodto] sotétbarna lesz az oldat.

— A kivalt jodot 0,1 mol/dm® koncentraciji Na,S,03 mérboldattal titraljuk. (keményité indika-
tort hasznalunk). Az elsé titralas legyen t4jékoz6do, mert a csapadék miatt nehezebb észlelni,
mikor kell a keményitét hozzaadni.

— Kiszamitjuk az oldatban az aceton tomegét grammban.

Szamitdas
V(mérélombik) = 200 cm’ V(pipetta) = 10 cm’
V(vakproba) = 20,4 cm’ V(fogyas mintara) = 16,7 cm’

¢(Na,S;03) = 0,1011 mol/dm’

A vakmintéra fogyott Na,S,03; mérdoldat aranyos a hozzdadott j6d anyagmennyiségével.
A mintara fogyott Na,S,03 mérdoldat a f6loslegben maradt jod anyagmennyiségével aranyos.

A két fogyas kiilonbsége az acetonra fogyott j0d anyagmennyiségével aranyos.

20,4-16,7

n(acetonra Na,S,03) = [W(vakprdoba) — V(fogyas mintéara)]- ¢(Na;S;03) = -0,1011 =

= 0,0003741 mol
n(Na,S,0;)  0,0003741

2 2
n(l,)  0,0001870

n(acetonra I,) =

=0,0001870 mol

n(aceton) = =0,00006235 mol

n(Osszes aceton) = 21—?)0 -0,00006235 = 0,001247 mol

n(Osszes aceton) = 0,001247-58,08 = 0,0724 g

Erdemes a szamolast altaldnossagban levezetni:

n(Na,S,0,) V(vakpréba)-c(Na,S,0,)
2 2
n(Na,S,0,) V(minta)-c(Na,S,0;)
2 2
n(acetonra I,) = n(hozzdadott I,) — n(minta I,)
V (vakproba)-c(Na,S,0,) V(minta)-c(Na,S,0;)
2 2

[ M(vakprdoba) — V(minta)]

n(hozzaadott 1) =

n(folos I,) =

n(acetonra I,) =

n(acetonra I,) 2%

n(l,) _ ¢(Na,S,0;)
6

m(aceton) = n(aceton)-M(aceton)

ér6lombik
€Na;5,00) | vakproba) — V(minta)]- - (nerolombik)
6 V (pipetta)
Behelyettesitve a mérési adatokat:

01011 00204 — 0’0167).21_‘3)0 58,08 =0,0724 g

n(aceton) = [ M(vakprdba) — V(minta)]

m(0sszes aceton) =

M(aceton)

m(0sszes aceton) =
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Jodidionok meghatarozasa Winkler szerint

A modszer elve: gyengén savas kémhatast oldatban a jodidionok (M,=126,91) frissen készitett
kloros vizzel j6dda, majd jodsavva oxidalhatok:
2T +Ch=L+2CI'

I + Cl, + 6 H,O =2 HIOs + 10 HCI

A klorfelesleg forralassal eltavolithatd. A lehiit6tt oldatot megsavanyitjuk, €s kalium-jodid hozza-
adasa utén a keletkezd jodot natrium-tioszulfat-mérdoldattal titraljuk:

2HIO;+ 10T +10H =61, + 6 H,O
6L, +12S,07 =121 +6 S,07

A modszer nagy jelentdsége az, hogy igen kis mennyiségii jodidion meghatarozasara alkalmazhato.
A titralas soran az eredeti jodidion-mennyiség hatszorosaval egyenértékii jodot titralhatunk.

Sziikséges anyagok: 0,1 mol/dm® koncentracioji natrium-tioszulfat mérdoldat; kloros viz; 25%-o0s
foszforsav-oldat, szilard kalium-jodid; metilnarancs indikéatoroldat; keményité indikatoroldat;
forrko.

A meghatirozas menete:
— 300 cnr’-es iivegdugods Erlenmeyer-lombikba pipettaval bemériink kb. 40 mg jodidiont tartal-
maz6 alkéli-jodid-oldatot, kb. 100 cm’® desztillalt vizzel meghigitjuk, és frissen készitett k16-
ros vizet csepegtetiink hozza az oldat elszintelenedéséig (kb. 25 cm’).

— Ne¢€hany szem forrké hozzaadésa utan elszivo fiilkében gazlangon forraljuk. Idénként 1 csepp
tizszeresére meghigitott metilnarancs-indikatoroldatot cseppentiink az oldatba, és a forralast
akkor fejezziik be, amikor az indikator szine nem tiinik el.

— Ezutén folyo csapviz alé tartva a lombikot, az oldatot lehiitjiik, megsavanyitjuk 10 cm’
25%-o0s foszforsavoldattal, és feloldunk benne 1 g szilard kalium-jodidot.

— A bedugaszolt lombik tartalmat elegyitjiik, tiz percig allni hagyjuk, majd a kivalt jodot
0,1 mol/dm’ koncentracioju natrium-tioszulfat-méréoldattal titraljuk. A majdnem megtitralt

oldathoz 1 cm’® keményit6-indikatoroldatot adunk és a s6tétkékszinti oldatot elszintelenedésig
titraljuk.

Kiszamitandd: a vizsgalatra kapott oldatban a jodidion 6sszes mennyisége g-ban.
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Gravimetria

Minden olyan meghatarozas ide tartozik, ahol a meghatarozand6 anyag tomegét mérjiik. Ide tarto-
zik az egyszerli nedvességtartalom meghatarozasa is, bar ott nincs kémiai folyamat.

A tomeg szerinti kémiai elemzés modszeri:
— csapadékos
— kioldasos
— desztillacios
— elektrogravimetrias
A csapadékos modszer

A mindségileg ismert anyaghoz egy olyan reagenst adagolunk (ez fligg a meghatarozando alkoto-
tol), melynek hatdsara egy nehezen old6do vegyiilet keletkezik (lecsapasi forma).

Ezt elkiilonitjiik szliréssel vagy centrifugaldssal, majd mosas, szaritas (esetleg kalcinalas) utan mé-
réssel meghatarozzuk tomegét (mérési forma).

Fontos
— a csapadék kis oldhatosaga,
— a csapadék sztochiometrikus Osszetételiivé alakithato legyen,
— a csapadek jol szlirhetdve és tomegallandova tehetd legyen.
Id6igénye nagyobb, mint a titrimetriaé, valamint precizebb munkavégzést igényel.

A tomeg szerinti analizis sordn a meghatarozandé komponenst kis oldhatdsagu, jol definialt
(sztochiometrikus) Osszetétell, vagy hokezeléssel azza alakithatd csapadék formajaban levalasztjuk.
A csapadékot sziiréssel elkiilonitjiik a tobbi komponenstdl, mossuk, szaritdssal vagy izzitassal to-
megallandova tessziik. A csapadék tomegébdl a pontos Osszetételének ismeretében szamitjuk ki a
meghatarozando alkotorész mennyiségét. A gravimetridsan meghatarozhat6 csapadék:

— kis oldhatdsagu, kvantitativen levalik
— j6l1 szlirhetd (ne legyen finomszemcsés)

— arétapado szennyezddés vagy kisérd komponens kimoshato6 anélkiil, hogy akar csak a kis ré-
sze 1s oldodna

— szaritassal vagy izzitassal tomegallandova tehet6 €s tomegallando alakja sztochiometrikus
Osszetételil.

A gravimetria igen nagy pontossagu eljaras, pl. miiszeres analitikai mérésekhez hasznalt kalibralo

s

A lecsapas miivelete

A lecsapashoz olyan reagens (lecsapdszer) kell, amellyel a levalas gyakorlatilag teljessé tehetd,
vagyis a csapadek gyakorlatilag oldhatatlan legyen. A levalasztas teljessé tétele az oldhatosagi szor-
zat alkalmazéasan alapul. Legyen egy BA 0Osszetételli csapadék, amely oldédéasakor a kdvetkezOkép-
pen disszocial:
BA, — bHB" +a A™
[Bn+ ]b[Am—]a
[BA]

fazis, igy ennek koncentracidja allando, ezért a Kq-[BA] is allando, amit oldhatdsagi szorzatnak
neveziink. Jele L. Tehat L = [B™]°[A™]* = allando.

Az egyensulyokra érvényes a tomeghatds torvénye: K4 = . Mivel a nevezd a szilard
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Néhany példa:

Ion Cljgg?e iik Lecsaposzer l\éérﬁzi Oldhat6sagi szorzat Oldg::lfg%issozgrzat
Ag’ AgCl NaCl AgCl L=[Ag]'[CI] 1,56-107"°
Ba®" BaSO, (NH4)2S0y4 BaSO, L=[Ba*7]*-[SO:] 1,08-107"°
Fe’™ | Fe(OH); NH,OH Fe,0; L=[Fe""'[OH ] 1,1-107°°
PO} | MgNH,PO, | (NH,),HPO, | Mg,P,0; | L=[Mg*]*[PO¥] 2,5-10"

Fontos kovetkeztetés, hogy a lecsapdszer feleslege noveli a levalasztas hatdsossagat. Vizsgaljuk
meg pl. a Ba”"-ionok levalasztasat! Ennek lecsaposzere az (NH4),SO,. Ha ez feleslegben van, akkor
az oldatban nagy a szulfationok koncentracidja, és az oldhatdsagi szorzat alapjan kicsi lesz az ol-
datban maradt bariumionok mennyisége.

Tovabbi fontos megéllapitas, hogy a lecsapasi forma nem feltétleniil azonos a mérési formaval.
A csapadékok oldhatosagat befolyasolo tényezok:

— anyagi mindség

— homérséklet

— 1degen ionok hatasa (lasd oldhatosagi szorzat)

— pH (Altaldban a pH csokkenése noveli az oldhatosagot.)

— Komplex képzddés lehetdsége noveli az oldhatdsagot.

A csapadékok levalasztasanak altalanos szabalyai:

— a levalasztas viszonylag hig oldatbol torténjen

— a levalasztas melegen (forrdn) torténjen, ilyenkor nagyobb szemcseméretii csapadék képzodik

— a lecsaposzert lassan, intenziv keverés mellett adagoljuk

— meg kell gy6zddni a levalasztas teljességérol

— a csapadek kristalyosodasat, szemcseméretének novekedését segiti, ha a csapadékot az anya-
lagon allni hagyjuk

Annak ellenére, hogy a tomeg szerinti elemzés elvileg nagyon egyszerii, az utobbi években egyre
kevésbé hasznalatos. Ennek az oka a nagymértékii munkaigényességben, iddigényes mérési eljara-
sokban ¢€s az automatizalasi lehetdségek hidnydban kereshetd. Az esetek tilnyomo tobbségében
spektroszkopiai €s elektrokémiai eljarasok valtottak fel a gravimetrikus modszereket.

Bariumionok meghatiarozasa gravimetriasan, BaSO4 formaban

— Beadunk 1 db tiszta és ioncserélt vizzel atoblitett, 200-250 cm’-es felcimkézett mérélombikot.
(laborszam, Ba™")

— A kapott mintat jelig toltjiikk, homogenizaljuk.

— 20-25 cm’ mintat kipipettazunk egy 250 cm’-es f6z6poharba.

— A kivett mintat kb. 100 cm’-re higitjuk.

— Hozzdadunk 1 cm’ 1+1 higitasa sosavat.

— Kis langon forrasig melegitjiik az oldatot.

— A forré oldathoz cseppenként adjunk 10 cm’® (NH,),SO4 lecsapészert. (w= 10%).
— A levalasztast kovetden 5 percig gyengén forraljuk.
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— A csapad¢k leiilepedése utan csepp-probaval ellendrizziik, hogy a levalasztas teljes volt-e.

— A csapad¢kot orativeggel fedjiik le, lassuk el felirattal (név, osztaly, BaSQO4), majd tegyiik el
egy hétre pihentetni.

— A csapadékos oldatot hamumentes sziirdpapiron atsziirjiik.

— Néhanyszor mossuk at forrd vizzel, és ellendrizziik a lecsepegd sziirlet klorid-mentességét.
(Ellendrzés: AgNOs-oldattal)

— Egy porcelantégelyt kiizzitunk, exszikkatorban hagyjuk lehiilni, majd analitikai mérlegen le-
mérjiik a tomegeét.

— A csapad¢kot tartalmazo sziirpapirt a lehiilt tégelybe tessziik.

— A szlir6papirt kis langon, flilke alatt elhamvasztjuk.

— A csapadékot tartalmaz6 tégelyt kb. 30 percig izzitjuk.

— Exszikkétorban hagyjuk lehiilni, és analitikai mérlegen lemérjiik a csapadék tomegét.

Szamitas:
V(mérélombik) = 250,0 cm’ Tégely tomege iiresen: 35,5646 g
V(pipetta) = 20,0 cm’ Tégely + csapadék tomege: 35,7688 g
M(BaSO,) =233,40 g/mol M(Ba*") = 137,34 g/mol

Reakcidegyenlet: Ba** +(NH,),SO, = BaSO, +2 NH}

1 mol BaSO, 1 mol Ba®"-t mér.

Csapadék tomege: 35,7688 — 35,5646 = 0,2042 g

n(BaSO,) = m(BaSO,) _ 0,2042
M(BaSO,) 2334

n(Ba”") = n(BaS04) = 0,0008749 mol

n(6sszes Ba>") = 0,0008749- 22%0 =0,01094 mol

=0,0008749 mol

m(6sszes Ba™") = n(6sszes Ba”)-M(Ba’") =:0,01094-137,34 =1,5020 g
Vasionok meghatiarozasa gravimetriasan, Fe:03 formaban

A meghatarozas alapelve: A vas(Ill)ionokat tartalmazo oldatbol ammonium-hidroxiddal vas(I11)-
hidroxid csapadékot valasztunk le, és ezt izzitva Fe,O3; formdban mérjiik.

A meghatarozas feltétele, hogy az oldatban 1év0 Osszes vasat haromértékiive kell alakitani. Az ol-
datban 1év0 wvas(Il)-ionokat salétromsavval (esetleg hidrogén-peroxiddal) kell feloxidalni
vas(IIT)ionokka.

Reakciok:
1. Az oldatban esetleg jelenlévo vas(Il)ionokat salétromsavval feloxidaljuk:
+2 +5 +3 +2
3 Fe** + HNO; +3 H =3 Fe** + NO + 2 H,0
1A 3y
2. A levalasztas reakcidja: Fe’* + 3NH,OH =Fe(OH), + NH]
3. Az izzitas reakcidja: Fe(OH), =Fe,0, +3H,0

4. Kloridion-mentesség ellendrzése: Cl™ + AgNO, = AgCl + NO;
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A meghatarozas menete

Beadunk 1 db tiszta és ioncserélt vizzel atoblitett, 200-250 cm’-es felcimkézett mérélombikot.
(laborszam, Fe)

A kapott mintat jelig toltjiik, homogenizaljuk.
20-25 cm’ mintat kipipettazunk egy 200-300 cm’-es f6z6poharba.

A kivett mintat kb. 100 cm’-re higitjuk, hozzaadunk kevés (kb. 0,5-1 g szilard ammonium-
nitratot és 2 cm’® 1+1 higitasa salétromsavat.

Az oldatot felforraljuk, majd a még meleg oldathoz keverés kdzben hozzdadunk 20 cm’® 1+1
higitasi ammoniaoldatot. Sziikség szerint még annyi ammoniat adunk az oldathoz, hogy az
enyhén ammodniaszagu legyen.

Elokészitjiik a szlirést. Analitikai tolcsért és hamumentes sziirGpapirt kell hasznalni!

A levalt csapadékot iilepedni hagyjuk, majd az oldat tisztdjat ontjiik el6szor a szlirOpapirra. a
szlirést dekantalva végezziik.

A szlirt csapadékot 1%-0s ammonium-nitrat-oldattal kloridmentesre mossuk. A lecsurg6 szfir-
letb61 kémcsdbe mintat vesziink, majd AgNOs-tal ellendrizziik a kloridmentességet.

Ha sziikséges, a f6z6pohar oldaldhoz tapadt csapadékot gumival bevont livegbottal ledorzsol-
juk, és az tivegbotrol az oldatba mossuk, majd sziirjiik.

A levalasztott és anyalugtol mentes csapadékot kiizzitott €s lemért porcelantégelybe tessziik,
majd fiilke alatt 6vatosan eldszor megszaritjuk, majd hamvasztjuk, és rovid ideig (kb. 10 per-
cig) langon izzitjuk.

A csapadékot 550-600 °C-on kemencében tomegallandosagig izzitjuk. (Kb. 30 perc)
A tégelyt exszikkatorban hagyjuk lehiilni, majd analitikai mérlegen lemérjiik a tomegét.
Eredményként a térzsoldatban 1év6 vas tomegét grammban kell megadni.

Megjegyzések:

A csapadék levalasztasdhoz és mosasahoz alkalmazott NH4NOs-nak az a szerepe, hogy mint
elektrolit, akadalyozza a csapadék kolloid formaban val6 oldodasat.

Ha a csapadékot nem mostuk kloridmentesre, akkor a vas(IIl)hidroxid izzitas kézben vas(III)-
kloridda alakulhat, ami az izzitds h6fokan illékony és igy negativ hibat eredményez.

Magasabb hdmérsékleten (kb. 900 °C-on) Fe;O4 (magnetit) képzddik a szlirdpapir elszenese-
dése miatt: 3 Fe,O3 + C =2 Fe;04 + CO

Szamitas:
V(mérélombik) = 250,0 cm’ V(pipetta) = 20,0 cm’
Tégely tomege liresen: 25,5666 g
Tégely + csapadék tomege: 25,7688 g
M(Fe,03) = 159,7 g/mol M(Fe) = 58,85 g/mol

Reakcidegyenlet alapjan: 1 mol Fe,O3 2 mol Fe*-iont mér.

Csapadék tomege: 25,7688 — 25,5666 = 0,2022 g

F
n(Fes0) = — 0 02022 51566 mol
M(Fe,0,) 159,7

n(Fe) =2- n(Fe;03) =2-0,001266 mol = 0,002532 mol
n(6sszes Fe) = 0,002532- 22i00 =0,03165 mol
m(0sszes Fe) = n(0sszes Fe)-M(Fe) =-0,03165-55,85=1,7678 g
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NiZ2* meghatarozasa gravimetriasan

A dimetil-glioximmal (diacetil-glioxim) a nikkelionokkal vizben igen csekély mértékben 0ld6do
kelatot képez.

A lecsapas dimetil-glioximmal torténik.

Egy Kkis szerves kémia:

@) NH N—OH
R~ “H R “H R~ “H
aldehid aldimin aldoxim
H—C—CHj;
R~ R R~ R R~ R C‘)H
keton ketimin ketoxim acetaldoxim

Oximok: aldehidek vagy ketonok oxigénjét =NH (imin) csoportra cseréljiik, az imin hidrogénjét
pedig —OH csoportra.

A dimetil-glioxim képlete:

\ \
HO OH
A nikkelionok a nitrogénatomok nemkot6 elektronparjaval koordinativ kotést hoz 1étre:
CH; CH;
AN
CH3\ /CH3 cC—— C/
Cc—C l l
”’ AN J— J—
HO—N N—OH 0 N\\ //N 0
Ni?* —> H Ni H +2H
/N y
HO—N\\ //N—OH 0-N N—O
PN [
CH3 CH3 s - N
H;C CH;

Az eljaras sordn a dimetil-glioxim etil-alkoholos oldatat hasznaljuk. Tul sok alkoholos oldatot nem
hasznalhatunk, mert téményebb etil-alkoholban a skarlatvords szinti csapadék oldodik. A csapadék
savakban is oldhatd. Miutdn a reakci6 savtermeld folyamat, a keletkezd sav lekotésérél gondoskod-
nunk kell. E célra ammoniat hasznalunk. A csapadék 120 °C-on szérithato.

A meghatarozas menete

— Egy G4-es szilir6t kimosunk, szaritoszekrényben kiszaritjuk, majd analitikai mérlegen lemér-
juk.

— Beadunk egy 200/250 cm’ térfogatii mérélombikot. A kapott mintat jelig toltjiik, homogeni-
zaljuk.

Egy 250 cm’-es foz6poharba kipipettazunk 20-25 cm® mintat.
— Toncserélt vizzel kiegészitjiik kb. 150 cnr’-re, majd forrasig melegitjiik.
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— A langrol levéve kis részletekben hozzaadunk 60 cm® dimetil-glioximot (96%-os etanolban
oldott 1%-os dimetil-glioxim). Eperpiros csapadék keletkezik.

— Keverés kozben annyi 10%-0s ammoniaoldatot csepegtetiink hozza, (5-10 csepp) hogy az ol-
dat enyhén ammoniaszagt legyen. A letisztult oldat ekkor rozsaszini lesz.

— Kb. 5-10 perces allas utdn még melegen lesziirjiik az elézetesen analitikai mérlegen lemért
G4-es szlirén. Meleg, ioncserélt vizzel mossuk.

— A csapadékot a sziiron szaritdszekrényben 110-120 °C-on széritjuk kb. 1 6ran at.
— Exszikkatorban hagyjuk lehiilni, majd analitikai mérlegen lemérjiik a tomegét.

— Kiszamitjuk a térzsoldatban 1évé Ni** tdmegét grammban.

M(dimetil-glioxim) =  116,0 g/mol
M(NngH14N404) = 288,92 g/mol
M(N1) = 58,71 g/mol

1 mol Ni-dimetil-glioxim csapadék 1 mol nikkelt tartalmaz.

Szamitas:
V(mér6lombik): 250,0 cm’
V(pipetta): 20,0 cm’
G4-es szlird tomege: 25,5666 g

G4-es szlird + csapadék tomege: 25,7688 g
Reakcioegyenlet alapjan: 1 mol Ni-dimetil-glioxim 1 mol Ni-t mér.

Csapadék tomege: 25,7688 — 25, 5655 =0,2033 g

n(NiCsH 4N4O,) = _m(N1) _ 02033 _ 5 03610 mol
M(NiC,H,N,0,) 288,92

n(Ni) = n(NiCsH4N404) = 6,998-10~* mol
n(6sszes Ni) = 7,036-10"* mol- 22%0 =0,008796 mol

m(0sszes N1) = n(0sszes Ni)-M(Ni) =-0,008796-58,71 = 0,5164 g
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