Anyagtartalom meghatarozas Abbe-féle refraktométerrel

Eszkozok: Refraktométer, 2 db 100 cm’-es mérlombik, kis f6z6pohar minta beméréshez, iivegbot,
vizsgalati anyag (NaNOs, NaCl, NHs-acetat stb.)

A mérés menete

1. A vizsgéalando vegyiiletbdl 20,00 g-ot gyorsmérlegen bemériink, ioncserélt vizben feloldjuk €s
egy 100 cm’-es mérélombikba atmossuk. Jelig toltjiik, homogenizaljuk és beadjuk kivételre.
Visszakapva ujra jelig toltjiik. Ez lesz a vizsgalandé minta.

2. Az adott vegyiiletb6l még egyszer bemériink hasonld6 modédon 20,00 g-ot, a kalibralod
oldatsorozat elkészitéséhez. Felszerellink két biirettat. Az egyikbe az eldbb elkészitett oldatot,
a masikba ioncserélt vizet toltiink.

3. Tiszta szaraz kémcsovekbe készitjlik el az oldatsorozatot.

Az 1. kémcs6be 2 em’ oldatot és 8 cm’ ioncserélt vizet engediink.
A 2. kémcsObe 4 cm’ oldatot és 6 cm’ ioncserélt vizet engediink.
A 3. kémcsObe 6 cm’ oldatot és 4 cm’ ioncserélt vizet engediink.
A 4. kémcsObe 8 cm’ oldatot és 2 cm’ ioncserélt vizet engediink.
(Az ioncser¢élt vizzel és a torzsoldattal egyiitt 6sszesen 6 tagu lesz az oldatsorozat.)

4. A refraktométer prizmajat kinyitjuk, €s ioncserélt vizzel lemossuk, majd szarazra toroljik. A
vizsgalandd oldatbol keveset a prizméra cseppentiink, majd a prizmat zarjuk. A prizmat
mozgatd kart addig forgatjuk, amig a latdbmezdében a sotét és vilagos térrész meg nem jelenik.
Ekkor a fondlkeresztet €lesre allitjuk, az Amici-prizmat addig forgatjuk, amig a valasztdvonal
szlirke szinll nem lesz. Ezutan a valaszt6 vonalat pontosan a fonalkereszt kozepére allitjuk.
Ekkor olvassuk le a torésmutatd értékét.

Helyes leolvasas: 1,3382

5. A prizmat szétnyitjuk, letoroljik és a kovetkezd oldatot toltjiik bele. Végigmérjik az
oldatsorozatot és megmeérjiik a vizsgalandd oldat torésmutatdjat is.

6. A mérések végén a prizmakat lemossuk ¢és szdrazra toroljiik.

7. A kapott adatokbol kalibracios egyenest szerkesztiink.

Beadando

A kalibracidés diagram az ismeretlen oldat szazalékos Osszetételével (az eredeti 20 g bemérésre
vonatkoztatva).



Szalicilsav tartalom meghatarozasa fotometrias modszerrel

Sziikséges eszkozok

1 db 1000 cm’-es mérdlombik, 2 db 100 cm’-es mérolombik, kvarckiivetta, 0,1 g/dm3 Osszetételll
szalicilsav torzsoldat, spektrofotométer

A mérés menete

A torzsoldat elkészitése: gyorsmérlegen bemériink 0,1 g szalicilsavat, majd ioncserélt vizzel
1000 c’-es mér8lombikba mossuk. A lombikot 2/3-részig feltltve razogatassal segitjiik az
oldodast (vagy ultrahangos mosoba helyezziikk 1-2 percre). A teljes oldddéast kovetden a
mérdlombikot jelre allitjuk, homogenizaljuk.

Beadandd egy 100 cm’-es mérélombik az ismeretlen mintinak és a biirettaba toltott 0,1 g/dm’
szalicilsav torzsoldat. A mérélombikot visszakapva, azt jelig toltjik.

Egy masik 100 cm’-es mér6lombikba 20 cm’-t mériink be a 0,1 g/dm’ szalicilsav torzsoldatbol,
majd ezt is jelig toltjiik. Ez az ismert osszetételli viszonyit6 oldatunk.

Valamelyik oldatunkat a kvarc kiivettdba toltjik (A kvarc kiivetta nagyon draga, igen dvatosan
banjunk vele, nehogy eltorjon!)

Meghatarozzuk a szalicilsav elnyelési maximumat 260 — 340 nm hulldmhossz intervallumban.

Beallitjuk a meghatarozott hulldhossz-maximumot. loncserélt vizet toltve a kiivettaba, nullazunk
(Zero)

Ezek utan az ismert, majd az ismeretlen minta abszorbanciajat mérjiilk meg.
A mérés végeztével a késziiléket kikapcsoljuk.
Kiszamitjuk az ismeretlen minta szalicilsav tartalmat mg/100 cm’ egységben.

(Mellékeljiik a kinyomtatott elnyelési spektrumot is).



Vizben oldodo szinezék abszorpciéo maximumanak és osszetételének meghatarozasa
spektrofotometrias modszerrel

Sziikséges eszkozok
Szinezék minta, 100 cmr’-es mérélombik, 6 db 250 cm’-es mérélombik, kis foz8pohar - minta
beméréshez, bemosoé tdlesér, tivegbot, biiretta, milanyag kiivettak, spektrofotométer

A mérés menete

Torzsoldat készitése: A kapott (valasztott) szinezékbdl az iivegre rdirt mennyiséget (pl.
0,2 g/100 cm®) gyorsmérlegen bemérjiik és atmossuk (tdbbnyire) 100 cn’-es mérélombikba és jelig
toltjik.

Oldatsorozatot készitése: Biiretta hasznalataval 2-4-6-8-10 cm’ torzsoldatot mériink egy-egy

250 cm’-es mérélombikba. A lombikokat jelig t5ltjiik, homogenizaljuk.
Az oldatsorozat legtoményebb tagjdval meghatarozzuk a szinezék abszorpcio-maximumat.

Szinezékminta: A biirettdba toltott torzsoldatot egy biirettaba toltjiik és egy 250 cm’-es
mérdlombikkal egyiitt beadjuk. A visszakapott mérdlombikot jelig toltjik. Ez lesz az ismeretlen
Osszetételli oldat.

A szinezékminta osszetételének meghatarozasa

Bedllitjuk a meghatarozott abszorpcids maximumot. A kiivettaba ioncserélt vizet toltve nullazunk.
Ezek utan a kiivettdba az oldatsorozat tagjait toltjiik egymas utdn és megmérjik mindegyik

crer

A kapott adatok segitségével kalibracios egyenest készitiink. Az abszcisszara az Osszetételt, az
ordindtara az abszorbancia értékeket mérjiik fel. A pontokhoz egyenest illesztiink. Ennek
segitségével hatarozzuk meg az ismeretlen minta dsszetételét.

Beadando az ismeretlen szinezékminta mennyisége mg/250 cm’-ben és a térzsoldatra vonatkoztatott
cnr’-ben is. Mellékelni kell az abszorpcié maximum gorbét (ha ez nem nyomtathat6 ki, akkor az
abszorpcidmaximumot.

A méréshez az UV Mini-1240 fotométert hasznaljuk a kihelyezett kezelési leirdsa szerint.



Vas meghatarozasa (MSZ 448/4-83), tiocianatos modszerrel

Hatarkoncentracié: felszini vizre 0,5 mg/dm’ ivovizre: 0,2 mg/dm’

Mérési tartomany: 0,05 — 3,5 mg/dm’

Mérési elv: a haromértékii vasion savas kozegben tiocianattal piros szinii vegyiiletet képez. Ha a
tiocianat-koncentracidé megfeleléen nagy, akkor szinintenzitds a vasion, illetve az eredeti minta

crcr

Reakcibegyenlet: Fe’™ + 3 SCN™ = Fe(SCN);

Anyagok eszkozok: vastorzsoldat 0,2 mg/ cm’ , kaliumtiocianat-oldat (masnevén kélium-rodanid,

40 g/200 cm’), 5%-o0s H,0,-oldat és tomény HNO; cseppentékben fiilke alatt.

100 cm’-es mér6lombikok, 250 cm’-es mér6lombik, 25 cm’ -biiretta, 25 cm’-es hasas
pipetta, 100 cm’-es foz6poharak, kiivetta.

Minta:  személyenként beadandd egy cimkézett 100 cm’-es mérélombik és a biirettaba toltott
munkaoldat.
Mérésmenet:

1. Munkaoldat: a vas torzsoldatbdl 25 cm’-t 250 cnr’-es mérélombikba mér, tiz csepp
salétromsavval savanyit, ioncserélt vizzel jelre 4llit, homogenizal. A munkaoldat mindig
friss legyen! 1 cm’ munkaoldat 20 pg Fe**-iont tartalmaz.

2. A biirettaba toltott munkaoldat, felcimkézett 100 cm’-es mérélombik.

Oldatsorozat: biirettaval kimér a 100 cm’-es mérdlombikokba: 0,0(vak) —4,0-8,0-12,0
-16,0-20,0 cm’ munkaoldatokat, ioncserélt vizzel kiegésziti kb. 50 cm’-re. A mintat az
oldatsorozattal azonos modon késziti eld!

4. A minta ¢és az oldatsorozat ioncserélt vizzel kiegészitett oldataihoz (fiilke alatt) hozzaad
2 csepp tomény HNOs-at, 5 csepp 5%-o0s H,0,-0t és 1,0 cm’ tiocianat oldatot, majd
ioncserélt vizzel jelig tolt, homogenizal.

5. A mintét és az oldatsorozatot 60 percen beliil, 500 nm hullamhosszon, az azonos médon
elkészitett vakmintaval szemben fotometralja.

6. Kalibracios egyenest készit tdblazatkezeldvel (Excel).

Beadandoé: a szokasos jegyz6konyvi elemeken kiviil, a vasion koncentraciéja mg/dm’

koncentracidban kifejezve, az Excelben készitett kalibracids egyenes (csoportonként egy
példany).



Kénsav tartalom meghataroziasa NaOH méréoldattal, vezetési titralassal

Y
~

Eszkozok:  Konduktométer, vezetési elektrod,
)i_\ magneses keverd keverdpalca, biiretta, biirettaallvany,
biirettafogd, 250 cm’-es f6z6pohar, 100 cn’-es

Konduktométer j mérélombik, 20 cm’-es pipetta

Anyagok: 0,1 mol/dm’ koncentracioju NaOH

crcr

oxalsavra fenolftalein indikéator mellett*)
Reakcioegyenlet: H,SO4 + 2 NaOH = Na,SO, + H,O

Beadandé egy 100 cm’-es mérélombik névvel ellatva az
ismeretlen mintanak.

-

A mintat jelig t5ltjiik, homogenizaljuk, majd 20 cm’
Harangelektrod mintat pipettazunk a f8zépoharba és beletesziink egy
 KeverSpalca keverOpalcat. Annyi ioncserélt vizzel higitjuk, hogy a

viz a harangelektrodot ellepje. Meginditjuk a keverést.
Magneses keverd

A méréoldatot 1 cnr-enként adagoljuk. A méréoldat minden részlete utan véarunk 5-10
masodpercet, mig a lejatszodik a reakcid és a keverés a homogenizdlja az oldatot. Ekkor
feljegyezziik az oldat vezetését. A legkisebb vezetési adat utdn még 6-8 mérési pontot vesziink fel.
Megszerkesztjilk a titralasi gorbét, a toréspontbol meghatarozzuk a fogyast, ¢és kiszamitjuk a
mintaban taldlhatd kénsav tomegét. Harom parhuzamos mérés atlagaval szdmolunk!

0,1 mol/dm’-es NaOH-oldat pontos koncentricidjinak meghatdrozdisa kristilyos oxdlsavra

0,126 g korili kristalyvizes oxalsavat (H,C,O042H,0) analitikai mérlegen lemériink, ¢s egy
Erlenmeyer-lombikba bemossuk. Kb. 50 ml ioncserélt vizben feloldjuk, két csepp fenolftalein
indikator hozzdadasa mellett megtitraljuk a 0,1 mol/dm’ NaOH-oldattal. Harom parhuzamos mérést
végziink.

¢(NaOH) = 1000-5
63-V

, ahol ¥ a fogyas cm’-ben, b a bemért oxalsav tomege grammban.

A harom bemérésbol szamitott fogyasokat atlagoljuk.



Foszforsav tartalom meghatarozasa, sav - bazis titralassal, potenciometrikus végpontjelzéssel

Eszkozok: pH-mérd késziilék, kombinalt {vegelektrod, keverd keverdpalcaval, biiretta,
biirettaallvany, biirettafogd, min. 200 cm’-es fézépohar, 250 cm’-es mérélombik,
25 cm’-es pipetta

Anyagok: 0,2 mol/dm’ koncentraci6ji NaOH mér6oldat (pontos koncentraciojat meg kell
hatarozni!)

Reakcioegyenlet: H,PO, + NaOH = H,PO, + H,0 (elsd disszociacios 1épés)

Beadandé egy 250 cnr’-es mérSlombik ismeretlennek. Visszakapva jelig toltjik. Osszeallitjuk a
mérdhelyet. Bekapcsoljuk a pH/mV-mérd késziiléket.

A késziilék hitelesitése. Az elektrodokat a titrald poharbdl kiemeljiik, ioncserélt vizzel ledblitjiik és
papirvattaval a ioncserélt vizet az elektrédok feliiletérdl leitatjuk. A késziilék hitelesitését egy
pH = 4,0 kozeli puffer segitségével végezziik el (+ pH = 7,0 pufterrel)

A késziilék titrald poharaba pipettazunk 25 cm’-t a foszforsav-tartalmi mintabol. Belehelyezziik a
magneses keverdpalcat. Az elektrodokat az oldatba martjuk ugy, hogy a keverdpdlca ne tehessen
kart benniik. Sziikség esetén ioncserélt vizzel higitjuk. A méréoldatot 1 cm’-enkét adagoljuk.
Minden alkalommal mérjiik az oldat pH-jat €s kiszamitjuk az el6z6 méréshez képest a kiilonbséget.
Felvessziik a teljes titralasi gorbét (mindkét I€pcsd) €s abrazoljuk milliméterpapiron. A foszforsav
haromértéki sav, ennek megfeleléen elvben harom, gyakorlatban két egyenértékpont hatdrozhato
meg. Az elsé kb. 4-5 pH értéknél, a masodik kb. 10-11 pH értéknél varhato.

Az els6 mérés csak tdjékozodd mérés. A masodik alkalommal az elektrédok lemosésat kdvetden
ismét a késziilék titraldo poharaba pipettazunk 25 cm’-t a foszforsav-tartalmi mintabol. Az elsé
egyenértékponthoz képest 1,5 cm’-rel kevesebb méréoldatot engediink az oldathoz, leolvassuk a
pH-t, majd 0,1 cm’-enként adagoljuk a mér8oldatot. Minden mérésnél feljegyezziik a pH-t, és
kiszamitjuk az el6z6 méréshez képest a kiilonbséget addig, amig a kiilonbségek csokkenni
kezdenek. Az egyenértékpont a legnagyobb kiilonbségértékhez tartozo fogyas lesz.

Kiszamitjuk az oldat foszforsav-tartalmat (Zpssforsay /250 cm’) Az elsé egyenértékpont alapjan a
foszforsavval, mint egyértékii savval kell szamolni!

Beadando az oldat foszforsav tartalma (g/250 cm’-ben) és a teljes titralasi gorbe is!

0,2 mol/dm’-es NaOH-oldat pontos koncentricidjinak meghatdrozdsa kristilyos oxdlsavra

0,252 g korili kristalyvizes oxalsavat (H,C,042H,0) analitikai mérlegen lemériink, és egy
Erlenmeyer-lombikba bemossuk. Kb. 50 ml ioncserélt vizben feloldjuk, két csepp fenolftalein
indikator hozzdadasa mellett megtitraljuk a 0,1 mol/dm’ NaOH-oldattal. Harom parhuzamos mérést
végziink.

¢(NaOH) = 1000-5
63-V

, ahol ¥ a fogyas cm’-ben, b a bemért oxalsav tomege grammban.

A harom bemérésbdl szamitott fogyasokat atlagoljuk.



Acetonoldat abszorpciéo maximumanak és dsszetételének meghatarozasa spektrofotometrias
modszerrel

A sziikséges eszkozok
50 cm’-es mérdlombikok, biiretta, kvarciiveg kiivetta, spektrofotométer.
A sziikséges anyagok
Aceton térzsoldat 10 mg/cm’-es aceton tartalommal, joncserélt viz.
A mérés menete
1. Osszehasonlito oldatsorozat készitése 10 mg aceton/cm’ torzsoldatbol

— Készitsen 50 cm’-es mérélombikokba a 10 mg aceton/cm’ torzsoldatbél (készen van)
Sttagn oldatsorozatot 3-6-9-12-15 cm’ torzsoldat bemérésével. A lombikokat desztillalt
vizzel toltse jelig.

— Szamolja ki az oldatsorozat tagjainak tomeg-koncentracidjat mg/50 cm’-ben!
2. Vizsgiland6 minta

— Beadando fejenként egy 50 cn’-es mérélombik névvel ellatva és az aceton torzsoldat
biirettaba toltve.

— Téltse joncserélt vizzel jelre az 50 cm’-es mérélombikban kapott anyagot, homogenizalja
az oldatot; ez lesz a minta.

3 Az aceton spektrumanak meghatarozasa

— Hatarozza meg az aceton abszorpcio-maximumat az oldatsorozat legtoményebb tagjaval,
UV tartomanyban. A méréshez kvarckiivettat hasznaljon.

4. Kalibracios egyenes felvétele

— Allitsa be a fényelnyelés maximumat. Ezen a hullimhosszon dolgozzon a tovabbiakban.

— A(max) hullamhosszon mérje végig (a leghigabbtol a legtoményebb tag fel¢ haladva) az
oldatsorozat tagjainak abszorbanciait.

5. Az ismeretlen minta abszorbancidjanak mérése

— Helyezze a fény Utjaba a mintat tartalmazo kiivettat.
— Meérje a minta abszorbanciajat.
— Nyomtassa ki a kalibracios gorbét, illetve a mért adatokat.

6. Az ismeretlen minta osszetételének meghatarozasa

— Adja meg a minta 9sszetételét aceton mg/50 cm’ értékben és g/dm’-ben is.



