Miiszeres analitika
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Az analitikaban hasznalatos néhany fontos statisztikai fogalom

Egy kémia analizis célja mindig valamely vizsgalt anyag egy vagy tobb komponensének
mennyiségi meghatarozasa. A valddi értéket abszolit pontossaggal nem tudjuk megmérni, csak
becsiilni a varhato értékkel. A varhato értéket rendszeres és véletlen hibak terhelhetik.
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Varhato érték és szoras
Egy mérési sorozat varhato értékét a mérési sorozat elemeinek szamtani kozepébdl szdmoljuk
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A szdrés a parhuzamos mérési eredmények kozotti eltérés jellemzésére szolgal; a varhato értékek
koriili mérési eredmények szoros vagy laza ,,csoportosulasat™ jellemzi. Gyakorlatban a korrigalt
tapasztalati szorassal becsiiljik.

Ha feltételezziik, hogy a mért értékek normalis eloszlastiak, akkor

X = s hatarok kozé esik a mért értékek kb. 2/3-a (68,2%-a)

x = 2s hatarok kozé esik a mért értékek 95,5%-a

x +3s hatarok kozé esik a mért értékek 99,7%-a.
Ezt atgondolva belathatjuk, hogy a x +3s -en kiviil esé mért értékek durva mérési hibakbol erednek,
val6szintileg el is hagyhatok.
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Miiszeres analitikai eljarasok
Az analitika kémia az anyagok mindségi ¢és mennyiségi Osszetételét vizsgalja. A klasszikus
analitikai eljarasok sordn a mennyiségi elemzéskor tomeg ¢és térfogatmérésre vezetiink vissza
minden meghatarozast (gravimetria, titrimetria).
A miiszeres analitikai eljardsokban a mintat fizikai vagy fizikai-kémiai kolcsonhatasnak kitéve
analitikai jelet képziink. Ebbdl a jelbdl kovetkeztetiink az alkoté mennyiségére és mindségére. A
leggyakoribb miiszeres analitikai eljarasok:

Elektroanalitika Optikai mérések Kromatografia
. . Refraktomgtna Rétegkromatografia
Potenciometria Polarimetria Folvadékkromatoerafia
Konduktometria Spektrofotometria (UV/VIS/IR) (HPyL Q) &
Voltammetria Langfotometria . .
., Gazkromatografia (GC)
Atomabszorpcio
POTENCIOMETRIA

A potenciometria az  elektrédpotencidlok mérésén alapuld elektroanalitikai  eljaras.
Elektrédpotencialt onmagaban nem lehet mérni, ezért tigy jarunk el, hogy a vizsgaland6 oldatba két
elektrodot meritiink és az igy kialakuld galvancella fesziiltségét mérjiik. Az egyik elektrod, az
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referencia elektrod (vonatkozasi elektr6d) potencidlja pedig allando.

Vonatkozasi elektrodként in. masodfaju elektrédokat szoktak alkalmazni, ahol az elektrodfém sajat,
rosszul 0ldodé szilard halmazallapotu séjaval €s annak telitett oldataval érintkezik. A masodfaju
elektrédok potencialja alland6. Gyakorlatban két fontos masodfaju elektrod terjedt el:

— Kalomel elektrod: higany + szilard Hg,Cl, mertil telitett KCl-oldatba

— Ag/AgCl elektrod: fémeziistre felvitt AgCl meriil telitett AgCl oldatba, mely KCl-ot is
tartalmaz meghatarozott koncentracidoban

——Tsltényilas —Toltényilas
Pt-szal Ag-szal

—Telitett KCl-oldat
——Szilard KCl
Pord6zus keramia

—Telitett KCl-oldat
AgCl-dal telitve
Porozus keramia

A kalomel és az Ag/AgCl referencia elektrodok felépitése
Indikatorelektrodként rendszerint els6faji redoxi- vagy ionszelektiv elektrodot alkalmaznak. A pH
meghatarozasokra indikatorelektrodként elsdsorban pH-érzékeny iivegelektrod hasznalatos.



A pH-érzékeny iivegmembran specidlis Osszetételli, melynek kiils6é (kb.
0,1 um) rétege hidratalt. A hidratalt tivegréteget adott pH-ju oldatban vald
elokezeléssel alakitjuk ki. A pH-érzékeny tivegelektrod belsejében kloridion
tartalmt pufferoldat van (a belsé ilivegréteg is hidratalt), amelybe eziist/eziist-
klorid masodfaji elektrod meriil. A mérés soran egy egyensuly all be az
iivegmembran két oldalan.

Mivel a belsd elektrolit hidrogénion-aktivitasa nem valtozik a mérés soran, a
potencialérték a mintaoldatban levé hidrogénion-aktivitassal lesz aranyos:

E:K+ﬂh1ah,+
F

Az egyenletben szereplé K konstans tartalmazza a belsd elektrolit
hatarfeliiletén kialakult fazishatar-potencialt és a bels6 masodfaji elektrod
potencialértékeét.

Az aktivitas = hidrogénion koncentracio egyszeriisitést alkalmazva, a mért cellafesziiltség (E) és a
hidrogénion koncentracio kozotti 6sszefliggés:
E=K +R—§2,303 lg[H"]= K+ 0,059-1g [H']
n
Mivel —log[H'] = pH, ezért
E=K-0,059 pH
A potencialérték fligg a hdmérseklettdl (1asd a korabbi egyenleteket).

Az iivegelektrod a H'-ionokra érzékeny és pH-mérésre hasznalatos elektrod.
Az ivegelektrodot — a konnyebb kezelhetdség érdekében — gyakran
egybeépitik egy vonatkozasi elektroddal (pl. Ag/AgCl).

Mas ionokra is késziilnek szelektiven miikodo elektrodok. (ISE = ionszelektiv
elektréd) Ilyen pl. a jodidionokra vagy a kloridionokra érzékeny elektrod. Ezek
elektrodpotencidlja az adott ion koncentraciojatol fligg. A jodidszelektiv
elektréd potencialja:

E=K-0,0591g [T']

Ha a pH-hoz hasonloan bevezetjiik a —lg [I ] = pl 0sszefliggést, kapjuk, hogy

E =K +0,059-pl

Az indikator elektrod potencialjdnak valtozasat egy redoxi-elektrod esetén is a Nernst-0sszefliggés
alapjan hatarozhatjuk meg, melynek egyszertsitett alakja

E=E +RL5 30315 10X
nF [red]

ahol az E a redoxi-standardpotencial; az n a redoxi-folyamatban az oxidacios szam valtozasa

A redoxpotencial mérésre inert elektrodot, leggyakrabban platinalemezt helyeznek a
redoxirendszert tartalmazé oldatba, s a kialakult elektrodpotencialt egy vonatkozasi elektrdd
felhasznalasaval mérjiik.



Direkt potenciometria

Elvileg a meghatarozanddé alkot6 koncentracidja (aktivitdsa) meghatarozhaté egyetlen
potencialmérés segitségével is a Nernst-egyenlet alapjan (direkt potenciometria). Ezzel az eljarassal
foleg a pH-t, valamint egyes ionok aktivitasat (koncentraciojat) hatarozzdk meg ionszelektiv
indikatorelektrédok (ISE) segitségével.
pH-mérés el6tt a hasznalt tivegelektrodot ismert pH-ji puffer oldatokkal kalibralni kell. Altalaban
savas tartomdnyban 4,00 4s 7,00 pH-ju; lagos tartomanyban 7,00 ¢és 10,00 pH-ji puffereket
hasznalunk a pH-mér6 kalibralasara.
A pH-mérd elektrod kalibralasa
soran az elektrodot és a pH
méréshez hasznalt pH/mV
Kalibralas(1) utan PHpufrer = 4,0 vagy 10,0 mérdjehez illesztjik. Az illesztést
pHpuffer = 7,0 a  késziilék  mérderdsitdjének
bemeneti fesziiltség-
kompenzacidjaval (pH®) és
meredekség-korrekcidjaval
(érzékenység, %-ban — 100% =
59,16 mV/pH) valositjuk meg. A
bementi fesziiltség kompenzacid
parhuzamos eltolast, a
meredekség-korrekcid adott pont
koriili elforgatést jelent.

mV mv} Kalibralas(2) utan

59,1

0 pH 0 pH

Potenciomelrikus sav-bazis titralas

| [ biretta mérgoldattal

A potenciometrias titralas

pH-mY mérd

A pontossag lényegesen novelhetd, ha nem egyetlen
mérést végziink, hanem titrdlas soran kovetjiik a
cellafesziiltség valtozadsat a beadagolt mérdoldat
fiiggvényében. Az  eljardst  Iényegében  az
egyenértékpont meghatarozasara hasznaljuk. Ez az
analitikai eljards a potenciometrias titralas (indirekt

potenciometria).
elekirod A potenciometrias titralasok sav-bazis, redoxi,
csapadeék-, komplexképzddési  reakcidk  esetén
titralé pohar r e
végezheto.

magneses
keverd pélca

magneses
keverd

pH
ApH

AV

Egy titralasi gorbe (a) és
az elsé derivaltja (b)

A potenciometrias  titraldsok  végpontjanak a
megallapitasdhoz 4abrazoljuk a mért elektromotoros
er6t (cellafesziiltséget) a fogyas fliggvényében [E =
J(V) figgvényt].
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A potenciometrids meghatarozas soran felvehetjiik a teljes titralasi gorbét (IP meghatarozas), de
elvégezhetjiik a titralast eldre bedllitott végpont potencialig (EP meghatarozas) is.
A potenciometrias titralasok végrehajtasanak feltételei hasonldak a hagyomanyos titralds¢hoz:

— atitrdlasi reakcid teljesen lejatszodjék

— areakci6 gyors legyen

— areakci6 egyértelmiien €s sztdciometrikusan jatszodjék le

— a végpontjelzésre alkalmas indikatorelektrodunk legyen

Méré | »>| Kijelzé Vezérls,| | yiielzs
méro
Vonatkozasi elektrod Rez}g?ns Vonatkozasi elektréd
(méréoldat)
Indikatorelektrod Indikatorelektréd

w| Magneses keverd w| Magneses keveré

Kézi potenciometrikus titralas Automata potenciometrikus titrdalo
Konduktometria

Konduktometria elektrolit-oldatok elektromos vezetésének mérésén alapuld analitikai eljaras.
Vezetés akkor johet 1étre, ha az anyagban elektromosan toltott részecskék elmozdulnak. Minél
nagyobb egy térerOsség hatasdra Iétrejové aram, anndl nagyobb az anyag vezetése (vezetése,
vezetOképessége). Elektrolitokban a vezetés az ionok koncentraciojatol, mozgékonysagatdl és
toltéseétol fligg.

Az oldatok vezetését egy mérdcelldban mért elektromos ellenallas alapjan hatarozzuk meg.

A vezetés definicidja:

I
G=—=—[S; mS; uS
U[ uS]

1
R
A gyakorlatban nem vezetést, hanem fajlagos vezetést () szoktunk mérni:

1

k=—=G-K_, [S/cm]
Jo,

cella

A fenti képletben a celladllando: K., értéke az elektrédok kozotti tavolsag és az elektrédok kozotti
feliilet hanyadoséaval (//4) definialhato. Egységnyi lenne a celladllandé két 1 cm? feliilet(i Pt-lemeze
kozott, melyek tavolsaga 1 cm. A gyakorlatban inkabb Pt-gytiriik segitségével készitenek vezetési
cellakat. Ezek celladllanddjat ismert vezetoképességli standard-ek (altalaban KCl-oldat)
segitségével hatdrozzak meg.



Altaldban  két-, harom- ill. négypolusa celldkat
alkalmazunk. A kettonél tobb polusu cellak pontosabb
aram ill. fesziiltség mérést tesznek lehetdvé valamint az
elektromos tér szorodasat csokkentik. A cellaban az
elektréd anyaga tobbnyire platina (illetve platina
korommal bevont platina). A cellat kiviilr61 harangszerti
(lyukakkal ellatott) henger veszi koril. A lyukak
biztositjak a mérendd elektrolit szabad aramlasat, ezért
fontos, hogy a lyukakat ellepje az elektrolit. Az elektrolit
A\|| (\———— Harang alaku iiveghenger keverését altalaban magneses keverdvel biztositjuk.

Pt-gytriik
Haromgyiiriis vezetési cella

A konduktometridban a polarizacios hatasok elkeriilése érdekében nem egyendrammal, hanem
valtdarammal dolgozunk (1-2 kHz).

Direkt konduktometria

Kozvetlen vezetOképesség mérést a gyakorlatban nagytisztasagu viz (kazéntdpviz sdmentessége),
ioncserélt viz ellendrzésére alkalmazzak. Mivel az elektrolit oldatok vezetOképessége erdsen
hofokfiiggd (1-3%/°C) vagy termosztalasrol vagy hoéfok-mérésrdl illetve hdomérseklet
kompenzaciorol gondoskodni kell.

Indirekt konduktometria

Nem sziikséges a vezetOképesség és a koncentracido kozotti Osszefliggés pontos ismerete, ha a
mérést titralasi reakcidk végpontjelzésére hasznadljuk. Ennek alapja az, hogy az oldat
vezetOképessége az egyenértékpont elott és utan eltérd, €s az oldatban jelenlévd (de a reakcidban
részt nem vevo) ionok a vezetoképesség-valtozast Iényegesen nem befolyasoljak.

Sav-bazis titralasok detektdlasat a hidrogén- ill. hidroxil-ionok kiilonésen nagy mozgékonysaga
teszi lehetdvé. Pl. a kénsav—NaOH titralasa soran az oldat vezetOképességének valtozasat a
kovetkezd abra mutatja.
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Vezetési titralasi gorbe (erds sav titrdalasa erds bazissal)

A gorbe menetét az magyardzza, hogy a hidroxonium ionok helyébe keriild6 Na-ionok
mozgékonysdga lényegesen kisebb (a vezetdés csokken). A végpont utan né az Osszion-
koncentraci6 st a rendszerbe keriilé hidroxidionok mozgékonyséaga is nagyobb, mint a tobbi ioné.

A vezetési titrdlas gorbéi gyenge sav—erds bazis esetén némiképp moddosulnak, de itt is
¢szlelhetiink a végpontban a gérbe menetében torést.
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Egyenértékpont
Vezetési titralasi gorbe (a) gyenge sav titralasa erds bazissal)
(b) gvenge sav titralasa gyenge bazissal

Ha példaul NaOH-dal titralunk ecetsavat, a titralas kezdeti szakaszdban keletkezd acetat-ionok az
ionok vezetése novekedést eredményez. A végpont utan a gorbe gyors emelkedését a feleslegbe
keriild natrium- és hidroxid ionok okozzak.

Polarimetria

Az optikai forgatoképesség bizonyos anyagoknak az a sajatossaga, hogy a linearisan polarizalt fény
polarizacids sikjat elforgatja. A forgatoképesség magyardzatat a molekulaszerkezetben kell keresni
(aszimmetria). Optikailag aktivak azok az anyagok amelyek molekuldjaban van olyan szénatom,
amelyhez 4 kiilonb6z6 csoport kapcsolodik (aszimmetrids szénatom, kiralitas-centrum).

Polarizalt fény eldallithatd megfeleld szogben csiszolt mészpatkristallyal, amelyet kettévagnak,
majd a vagasi feliileteknél kanadabalzsammal Osszeragasztanak (Nicol-prizma). A prizmara esd
természetes fény a toréfeliileten kettdsen megtorik. A rendes sugar a kanadabalzsamon teljes
visszaverddést szenved ¢€s oldalra eltériil, mig a rendellenes sugar, amely mar polarizalt, kilép a
kristalybol.

o-Tay

Nicol prizma

William Nicol, skot fizikus (1768-1851)

Az oldott anyagok forgatdképessége ardnyos a fényat hosszaval, a koncentracidval, és fligg az
anyagi mindségtol:

. l-c
a:[a]lﬁ

ahol a a polarizacios sik elforgatasanak szoge fokban
[ az oldat rétegvastagsdga dm-ben
¢ a koncentracié g/100 cm’ egységben.

[a]; fajlagos forgatoképesség
t és A jelzés a hdmérséklettdl és a fény hulldimhosszatol valéd fliggésre utal.
A polariméter harom f6 részei:
— a sikban polarizalt fényt el6allitod polarizator (Nicol-prizma)
— 1ismert hosszisagu polarcsd
— analizator, mely az elforgatott polarizaciésik megallapitasara szolgal.
— monokromatikus fényt eléallité Na-lampa.
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polarizator prizma polarcsd analizétorprizma

U intatartd (fokbeosztast skalaval)
(Nicol-prizma) (mintatarto) 2l
= LY

\/

segédprizmak
Fényforras
(Na-go6zlampa)
Lippich-féle félarnyék polariméter felépitése

Refraktometria
Atlatsz6 kozeg hatarfeliiletére érkezd fénysugar egyrészt visszaverédik, masrészt behatol a kozegbe.
A behatold fénysugarra a Snellius-Descartes torvény érvényes.

no_ _sina
- n2;] - .
n, sin

Az ny; ardnyossagi tényez0 a masodik kozegnek az elsd

kdzegre vonatkozd torésmutatoja. (egyben a két kdzegben Vilagos térfél |

halado fény sebességének a hanyadosaval is azonos). Sotet

Altaldban levegére vonatkoztatott torésmutatét adunk meg,

ami gyakorlatilag megegyezik a vakuumra vonatkoztatott Prizma

értékkel.

Ha optikailag siiribb kdzegbdl a fénysugar optikailag ritkdbb

kozegbe 1¢€p, akkor a beesési sz0g meghatarozott értékén tul a

hatérfeliiletrdl teljesen visszaverddik.

Azt a szoget, amellyel a fénysugar érintélegesen még éppen

visszaverddik, a teljes reflexid hatarszogének nevezziik (a,,).

Ekkor a torési szog 90°. Mivel sin 90°=1, a Snellius- &

Descartes torvény a kovetkezOképpen egyszertisodik: Q)@e%/ S
1

sin

Oldat

np1=

Az Abbe-féle refraktométer

Az Abbe-féle refraktométer legfontosabb része a
termosztalhatd prizmatest. Ez két azonos, nagy
torésmutatoju olomiivegbdl késziilt prizma, melyek
kozé rétegezziik a mérendd anyagot.

A tulajdonképpeni mérés a felsd prizmdaval torténik.
Méréskor egy tiikor segitségével fénynyalabbal
vilagitjuk meg a prizmakat. A masodik prizmabol
kilépd ¢€és a tavcsObe jutd fénynyaldbban a teljes
visszaver0dés hatarszogének a latotér sotét és
vilagos része kozotti hatarvonal felel meg. Ha a
prizmat gy allitjuk be, hogy a latotér sotét és
vildgos  részének  hatdrvonala a = tdveso
fonalkeresztjére essék, a skalan kozvetleniil
leolvashatjuk a torésmutatot (n =1,3...1,7). A masik
skaldja cukor oldat %-os szdrazanyag tartalmat
mutatja.

—— fany

W
taker
Abbe féle refraktométer



Az Abbe-féle refraktométert altalaban fehér fénnyel vilagitjuk meg. Ilyenkor azonban a sotét
hatarvonal nem éles, hanem a szinszorodas miatt szivarvanyszinli spektrumsavbol all. Ennek
megsziintetésére a késziilékbe kompenzatort (Amici-prizmak) épitenek be, ami megsziinteti ezt. (A
mérések megkezdése elott ellendrizziik a viz n = 1,333 értékét!)

A kézi refraktométer az Abbe-féle refraktométerhez hasonlit, azzal a kiilonbséggel, hogy a kettds
prizma egybe van épitve a tdvesOvel. Egyedi skalabeosztdssal alkalmasak nyers gylimolcsok,
paradicsom, gytimdlcslevek, szorpok szarazanyag illetve cukortartalmanak meghatdrozasara ill. Az
autdiparban fagyallo folyadékok, akkumulator toltottség meghatarozasara.

Fotometria — spektrofotometria

A fény elektromagneses hullam. Ebbdl az emberi szem altal érzékelhetd tartomany a lathatd fény
(VIS). Az ultraibolya (UV) tartomanyt szemiink nem érzékeli, de boriink lebarnul téle, a szem
szaruhartyajat karositja. Az infravoros (IR) sugarzast sem latjuk, de boriink hdsugarzas formajaban
érzékeli.

Az elektromagneses hullamok jellemzésére a hullamhosszt (A nm), frekvencidt (v Hz) ill. a
hullamszamot (cm ') hasznaljuk. A hullimszam az 1 cm hosszra es6 hullimok szamat jeldli (foleg
az IR spektroszkdpiaban hasznalatos).

Gamma sugarzas Rontgen-sugarzas Qv VIS IR Mikrrohullamok Radiohullamok
200-400 - - - - - ---------- 800 nm

A spektrofotometria (fotometria) az anyagok fényelnyeld képességét vizsgalja.

Ultraibolya (UV) és lathato (VIS) spektrofotometria

A spektrofotometria molekula-spektroszkopiai médszer (az UV-VIS tartomanyban a molekula kot
elektronjai gerjesztddnek). Az elnyelési szinkép jellemz0 az anyagra €s annak szerkezetére, de a
széles savok miatt minségi azonositisra egymagaban nem alkalmas. Altalaban oldatok mennyiségi
elemzésére hasznaljak, ennek alapja a Lambert-Beer torvény.

A Lambert-Beer torvény
Egy adott oldatot /, intenzitasu fénnyel vilagitunk meg. Az oldat lenyeli a fény egy részét, ezért a
kilépd fény intenzitasa kisebb, / intenzitasa lesz.

. . Lo 1 1
A fényateresztést a transzmittanciaval mérjiik: T = T T% = T 100.

o o

1
A fényelnyelést az abszorbanciaval jellemezziik: A4 = lgTO.

A Lambert-Beer torvény szerint az abszorbancia
egyenesen aranyos a koncentracioval:

I A=¢lc

|::> ahol ¢a moldaris abszorpcids egylitthato,

[ az Gthossz (rétegvastagsag),
c a vizsgalt oldat koncentracioja.

>



A Lambert-Beer szerint tehat a koncentracio és az abszorbancia
kozott linedris 6sszefliggés van )lsd. jobboldali fiiggvény).

A Lambert-Beer torvénytdl eltéréseket okozhat: a fényszorodas,
kis fényfelbonto képesség, kémiai okok (tal tomény oldat, pH-
hatas)

Abszorbancia

Koncentracio

Fotométer, spektrofotométerek fontosabb részei

Feényforras
A fényforrassal szemben alapveté kovetelmény, hogy a vizsgalati tartomadnyban minden
hullamhosszon intenziven (kellden nagy fényerdvel) és egyenletesen sugarozzon.

Lathat6 fény tartomdnydara tobbnyire wolfram lampat (halogénizz6) hasznalnak.
UV tartomanyban a deutérium-ldmpa ad megfeleld fényt.

Monokromator

A fényforrasok altalaban polikromatikus (Osszetett) fényt sugaroznak. A Lambeert-Beer torvény
pedig csak monokromatikus fény esetén érvényes. Ezért az Osszetett fényt hulldimhossz szerint
Osszetevoire kell bontani. Tobbnyire prizmakat, optikai racsot (esetleg szinsziir6t) haszndlnak.

A spektrofotométerben folytonosan tudjuk valtoztatni a mintdra jutdé fény hullamhosszat. A
fotométerekben csak meghatidrozott hullamhosszak 4llithatok be (szinszlirdk, LED-dioda
fényforras).

Kiivetta

A mintatarté edényke neve. Tobbnyire 1x1 cm-es hasab alaku, Az ezen athaladoé fény tehat 1 cm-t
tesz meg a mintaban, azaz a fényut hossza 1 cm. Sziikség esetén nagyobb fényuttal rendelkezd
kiivetta is hasznalhato.

A kiivetta a lathatd tartomanyban iivegbdl vagy miianyagbdl késziil, UV tartomanyban kvarc
kiivettat hasznalunk.

Detektor — a fénysugarzast elektromos jell¢ alakitja — fotocella, fotodidda (didda-sor).

A mérés hullamhossza

A fotometrids mérések soran, ha ismerjlik azt a hulldimhosszt, amelyen mérniink kell, akkor ezt a
miiszeren bedllithatjuk, ¢s a monokromator kivalasztja a fényforrds polikromatikus, azaz Osszetett
fény€ébdl azt a hullamhossziisdgl fénysugarat, amelyet beallitottunk. Sok esetben ezt nem ismerjiik,
¢s nekiink kell megallapitani a méréshez legalkalmasabb hullimhosszt. Ilyenkor ugy jarunk el, hogy
megmeérjiilk a minta abszorbancidjat egy széles hullamhossztartomanyban, azaz felvessziik a minta
spektrumat:

\ A spektrum alapjan
kivalasztjuk  azt a
hullamhosszt, amelyen
a legnagyobb a
fényelnyelés  meérteke.
(Azaz megallapitjuk az

Abszorbancia

abszorbancia maxi-

> mumot). Altaliban ezen

maximalis abszorbanciahoz hullamhossz 5 py11amhosszon kell a
tartoz6 hulldmhossz mérést végezni.
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A nulla abszorbancia megallapitdsa

A fényatban nem csak a vizsgalt minta, hanem az olddszer (esetleg a vakminta) és a kiivetta is
benne van. Idedlis esetben ezek fényelnyelése a mérés hulldimhosszan nulla. A gyakorlatban persze
ezeknek is van (barmilyen csekély) fényelnyelése. Ezért a mérés eldtt a késziiléket nulldzni
(zérozni) kell. A gyakorlatban ez azt jelenti, hogy a minta mérése elott a kiivettaba tiszta oldoszert
(vakmintat) tesziink, beallitjuk a mérés hullamhosszat, és a késziiléken megnyomjuk a ,,Zero”
felirat (vagy mas, ezzel azonos jelentésii) gombot. Ekkor a késziilék a kiivettabol kilépd
fénysugarat tekinti /, intenzitasinak, a mért abszorbanciat pedig nullanak mutatja.

Ezt a miiveletet a spektrum felvételekor is el kell végezni.

A fotométer felépitésének elvi vazlata:

Egy-, és két-fényutas spektrofotométereket hasznalunk. Az egy fényutas spektrofotométer vazlata:

QA O=

Y

fényforras monokromator

detektor kijelzo
rés rés minta

A fotometrias mérések kiértékelése

1. Kétoldatos modszer.

A Lambert — Beer torvény (4 = ¢-/-¢) értelmében, ha teljesiil a torvény, akkor ennek fiiggvényképe
egy origon atmend egyenes:

A ABS Ha megmérjiik egy ismert koncentracidju oldat abszorbancidjat, akkor
ezzel meghataroztuk az egyenest, hiszen a masik pont, amit ismeriink, a
A4, nulla koncentracidhoz tartozo nulla abszorbancia, vagyis az origo.

vyo

A fiiggvénybdl lathatd, hogy az abszorbancia és a koncentracio kozott
egyenes aranyossag van.

ey ey

C1

ismeretlen koncentraciot.

Természetesen ez az igen egyszert szamitas csak akkor haszndlhato, ha teljesiil a Lambert — Beer
torvény. Ha a fliggvény nem az origdoban metszi a fiiggdleges tengelyt, (esetleg nem is linearis),
akkor ez a modszer nem hasznalhatd.

1I. Kalibracios egyenes illesztése

5-8 tagu legyen.) Minden egyes oldatnak megmérjiik az abszorbancidjat. A mért adatokat
figgvényként dbrazoljuk, és a mérési pontokhoz egyenest illesztiink. Az illesztés azért sziikséges,
mert a mérési pontok a mérési hibak miatt nem esnek egy egyenesre.
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y= 0,12719x -0,0327
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0 T T T T T T T T
0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4.5

L 3
Koncentracié mg/dm

0,1

Az egyenes illesztését tablazatkezeld programmal célszerii elvégezni. Gyakori, hogy a
fotométereket kezeld szoftverbe beépitik az illesztés lehetdségeét.

Langfotometria

A langfotometria az atomabszorpcidés spektrofotometriaval egyiitt az atomspektroszkopiai
modszerek kozé tartozik. Az atomspektroszkopiai modszerek kozos jellemzdje, hogy az elemek
egymastol fliggetlen atomjait (vagy ionjait) allitjuk eld gerjesztés segitségével. Ez tobbnyire ugy
érhetd el, hogy eloszor az anyagot gézhalmazallapotba vissziik, majd gerjesztjiik és az azt kovetd
fénykibocsatast (langfotometria) illetve a gerjesztéshez kapcsolodd fényelnyelést (atomabszorpcio)
mérjik.
A moédszer mindségi és mennyiségi meghatarozasra alkalmas.
Az atomspektroszkopiai modszerek nagyon érzékenyek. A ppm nagysagrendii detektdlds szinte
semmilyen elemnél nem okoz problémat.
A legkonnyebben gerjeszthetd elemek az alkalifémek és alkaliféldfémek. A langban az atomok
termikusan gerjesztddnek majd azt kovetden fényt emittalnak. A kisugarzott fény intenzitisat a
Scheibe-Lomakin-egyenlet fejezi ki:

I=k-c"
ahol ¢ a vizsgalt elem koncentracidja, n értéke jo kozelitéssel egynek tekinthetd. A fény intenzitdsa

s

végezhetiink. Az emittalt fény hulldimhossza elemenként mds, az anyagi mindségre jellemzo.

Az anyagok gerjeszthetosége a langban
Az alkalifémek ¢s alkalifoldfémek viszonylag alacsony hémérsekletii ldngban is jellemzd szin(i
langfestést adnak. A kibocsatott fény a gerjesztett €s az alapallapoti atompalydk energianivdjanak
kiilonbségeként az illetd anyagra jellemz6é hullaimhosszisagu illetve szinli (langfestés). Ez azt
jelenti, hogy az atomok gerjesztédnek €s gerjesztett instabil allapotuk fénykibocsatas (emisszid)
utjan sziinik meg.

fotonemisszid

alapallapta termikusan gerjesztett Ujra alapallapotba keriild
atom atom atom
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A vizsgalando6 oldatot a langba porlasztassal juttatjuk be, ahol az elsé 1épésben beparlodik. Az oldat
szérazanyag tartalma el6szor szublimalodik, majd atomizalddik, azaz atomjaira disszocial.

Ionizacid, Termikus disszociaciod
Teljes beparlas, mol. gézképzddeés (Egd)
Részleges beparlas
Aeroszol képzddeés (Kodkamra)
Aeroszol képzddeés (Porlaszto)
Minta felszivas

A langatomizalas részfolyamatai

A lang kiilonb6z6 homérsékletli tartomanyaiban a gerjesztés hatdsara az atomok egy része
ionizalodik (alkalifémek) mas résziik oxidalodik (alkalifoldfémek). E folyamatok az emittalt fény
intenzitasat csokkentik. E folyamatokat a lang hdmérsékletének beallitasaval lehet csokkenteni.

A langban lezajlé folyamatok eredményeképp Onabszorpciot is €szleliink. Ugyanis az elem nem
gerjesztett atomjai a gerjesztett atomok 4altal kibocsatott fény egy részét elnyelik. Ennek
kovetkeztében nagyobb koncentracid tartomanyokban az emittalt fény nem novekszik tovabb és
telitési allapot all eld.

A kationok koziil a natrium-, kdlium-, littum-, kalcium- és bariumionok hatarozhatok meg kelld
pontossaggal. Az oldatok optimalis koncentracio tartomanya a vizsgalt ionra 103 — 10~4 mol/dm?3.
A mérés pontossagat az szabja meg, hogy mennyire tudjuk a mintat reprodukalhatéan a langba
porlasztani illetve mennyire alland6 a lang hdmérséklete.

A gyakorlatban hasznalatos mérési modszerek tobbfelek lehetnek.

— Ha az oldatunk zavar6 anyagokat nem tartalmaz, kalibraciés moédszerrel dolgozunk. Ez
gyakorlatilag azt jelenti, hogy a vizsgalt elemet tartalmazo vegyliiletb6l oldatsorozatot
készitiink az adott koncentracié tartomanyban. Ugyeljiink arra, hogy a kalibracios gorbe
minél jobban kozelitse az egyenest. Ekkor dolgozunk ugyanis a kalibracios gorbe linearis
szakaszan. Tomény oldatok esetén a mintat higitani kell.

— Standard addicios modszert akkor alkalmazunk, ha zavaré komponenseket tartalmaz a
vizsgalandd minta, illetve a koncentracidja kicsi €s Osszetételét sem ismerjiik pontosan, igy a
mintdhoz hasonlo Osszetételi kalibraldo oldatsorozatot sem tudunk késziteni. A modszer
lényege, hogy a minta egyes részleteiben koncentracionovekedést hozunk létre és ezutan
vessziik fel a kalibracios gorbét, illetve hatarozzuk meg a gérbe meredekségét.

A langfotométerek felépitése
A langfotométerek egyszerii felépitésiiek. Fényforrasra nincs sziikség, hiszen a fényforras maga az
emittalo anyag.

A gerjesztéshez sziikséges energiat lang hdémérséklete biztositja (2000...3000 °C), melyet acetilén
vagy PB-gaz elégetésével allitunk eld (tobbnyire levegd jelenlétében).

§

monokromator detektor

ég06, porlasztd

=

leveg6

kijelz6

acetilén

A langfotométer felépitése
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A miszer legérzékenyebb része a porlasztd €s az ég6. A langot eldkevert gazelegy segitségével
allitjak eld az égofejben. A gdzoknak fontos szerepe van a porlasztasban €s a kod 1étrehozasaban. A
levegd a Bernoulli-elv alapjan a folyadékmintat felszivja és porlasztoba (kodkamra) juttatja, ahol a
nagyobb cseppek kicsapodnak és elvezethetok.

A monokromator feladata a megfelelé hullamhosszusagti emisszios sugarzas elvalasztdsa a tobbi
fénysugartdl. A szokdsos prizmas vagy racsos monokromatort alkalmazhatjuk itt is.

A jellemz6 emisszids fénysugar a detektorba jut. Ez tobbnyire elektronsokszorozd, melynek jelét
elektromosan erdsitjiik. A jelfeldolgozas utdn az emittalt fénysugarral aranyos elektromos jel keriil
kijelzésre.

Atomabszorbcio

Az atomabszorpcids modszer (AAS) a laboratoriumok leggyakrabban alkalmazott nyomelem-
analitikai modszere, mintegy 70 elem meghatarozasat teszi lehetdve, elsdsorban fémekét, igen kis
koncentracid tartomanyban.

Harom egymast kiegészitd atomizalasi technika terjedt el:
— langatomizalas
— grafitkalyhds atomizalas
— higany-hidrid-AAS modszer (ezzel a modszerrel nem foglalkozunk)

Az atomabszorpcios mérés soran a mintabol langban vagy grafit-kemencében magas
homérsékleten eloallitott szabad atomok (elemek) jellemzo6 fényelnyelését mérjiik.

A fényt, melynek intenzitds csOkkenésébdl kovetkeztetiink az illeté elem mennyiségére, specidlis
lampa (vajtkatod ldmpa) segitségével allitjuk elo.

Az atomabszorpcids spektrofotometria tehat a szabad atomok fényelnyeld képességének mérésén
alapul. A gdézhalmazéllapotba hozott atomokat olyan monokromatikus fénnyel vilagitjuk meg,
amelyet a kérdéses atom emittélni is tud (rezonanciasugarzas). Itt azonban a rezonanciasugarzast az
atomok abszorbedljak (az atomok szamanak) koncentraciojuk fliggvényében. Tehat a fényintenzités
csokkenését mérjiik.

Az atomizalas folyamata a langban és a grafitkalyhaban

Az atomizalashoz, a szabad atomok 1étrehozasdhoz 2500....3000 °C hémérsékletii langot vagy 1zz6
grafitcsovet (grafitkalyhat) alkalmazunk. A folyadékok a magas hdmérsékleten beparlodnak, majd a
szilard so6szemcsék gbdzzé alakulnak. Megfelelden magas homérsékleten termikusan atomjaikra
disszocialnak.

Az atomizalds mellett ionok, oxidok is keletkeznek, s6t bomlési és egyesiilési folyamatok is
lejatszédnak. Ennek folyamatéabrajat az el6z6 fejezetben lathattunk.

Az atomabszorpcios késziilék felépitése

Az atomabszorpcios késziilék az alabbi 6 egységekbdl all:
— fényforras

atomforras (minta bevitel)

monokromator

detektor

jel- és adatfeldolgozas

- 14 -




A fényforrasként spektrallampat alkalmazunk, ami monokromatikus fényt sugaroz ki. Ilyen ldmpa
az un. vajtkatod lampa. Ennek 1ényege a kovetkezd. A katod anyaga a vizsgalandd elembdl (vagy
otvozetébol) késziil. Az andd volfram. Az elektrodokat nemesgaz veszi koriil. A katdd és anod kozé
kapcsolt fesziiltség hatdsara kisiilés jon létre, a katdd elektronkibocsatasa révén. Az elektromos
erdtérben felgyorsuld elektronok a nemesgdz ionizacidjat idézik eld. A gyorsan mozgd nemesgaz
ionok becsapodnak a katod feliiletébe ¢s fématomokat szakitanak le. A szabad atomok nagy
sebességli elektronokkal iitkozve gerjesztddnek €s az elemre jellemzd vonalas spektrumot bocsatjak
ki.

A vajtkatédlampa
és a benne lejatsz6dé folyamatok

Az elemre jellemz6 sugarzas a katdd térben jon létre és egy kvarc ablakon keresztiil hagyja el a
fényforrast.

Az atomforras altaldban lang. Az elemzés érzékenységét novelhetjiik, ha néveljiik a fénysugar ttjat
a langban. Ezért a legtobb ¢gbfej 5-10 cm hossza és 0,5-1 mm széles nyilassal rendelkezik. A
mintabevitel folyamatosan oldat-porlasztassal torténik a langfotométerhez hasonldan.

:@ _I jelerésitd —@
7 - ;

vajtkatod- detektor kijelz6
lampa

acetilén

mira Az atomabszorpcios késziilék felépitése

Erzékenyebb kimutatast tesz lehetdvé a grafitkalyhds atomizalas. Itt a minta szaritasa,
elparologtatasa és atomizalasa elektromos adrammal fiitott grafitcsOben torténik. A grafitcsd a
fényutban helyezkedik el, és a kapott jel a csObe bemért anyag atomkoncetraciojaval aranyos.
A grafitcsovet véddgazzal (pl. argon) 6vjuk meg az oxidaciotol. A grafitcsében mintegy 1500-2000
°C homérsekleten atomizalunk. A grafitkalyhds atomizaldst programozott rendszeri fuitéssel
valositjuk meg. A flitési program altalaban harom 1épésbdl all:

— szaritas (100 °C) - olddszer elparologtatasa

— hamvasztas (400-700 °C) - szerves ¢s szervetlen vegyiiletek termikus lebontasa

— atomizalas (1500-2500 °C) - a visszamaradt anyag atomizalasa

A harmadik 1épcsd utan révid iddre kb. 3000 °C-ra felftitjiik a grafitcsovet un. ,,salakozéas” céljabol.

Az atomabszorpcids késziilékekben kozepes felbontast rdcsos vagy prizmas monokromatort
hasznalunk.

A detektor a monokromator kilépd résén megjelend sugérzas intenzitasaval aranyos elektromos jelet
allit elo.

A detektor altalaban fotoelektron sokszorozo, melynek miikddése a szekunder elektron-emisszion
alapul. A fotokatdd és az anod kozott novekvd potenciall elektrodok (dinddak) vannak, melyeken
az 1itk6zo elektronok hatvanyozott elektron-emissziot valtanak ki.
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Egyenes illesztése Excel tablazatkezelével

A kovetkez6 leirds minden olyan esetre alkalmazhatd, ahol a mért adatparokhoz egy egyenest kell
illeszteni. A most kdvetkezd leiras az Office 2003 programcsomag alapjan késziilt. Az Office 2007
esetén kisebb eltérések vannak, ezekre a leirds végén talalunk utalast.

I.

8.

frjuk a mérési adatokat az x-szel és y-nal jelzett oszlopokba. Ugyeljiink arra, hogy az elsd
oszlopba a fliggetlen, a masodik oszlopba a fliggd valtozo keriiljon!

Abrazoljuk a fliggvényt a diagramvarazsloval:

Jeloljiik ki a mérési adatok cellatartomanyat (mindkét oszlopot), majd kattintsunk az
eszkdzsoron a diagramvarazslora.

Diagramvarazslo 1. lépés:

Diagramtipus valasztésa: kizarolag a ,,Pont (XY)” valaszthato!

Altipusok: bal felsd, ahol csak a fliggvény pontjai lathatok €s semmilyen vonallal nincsenek
Osszekotve.

Diagramvarazslo 2. lépés: nincs teendd.

Diagramvarazslo 3. lépés: Kitoltendd: diagramcim, értéktengely (x), értéktengely (y)
Jelmagyarazat: ha csak egy fliggvénylink van, akkor a ,,Jelmagyarazat latszik” eldtti kockabol
vegylik ki a pipat!

Diagramvarazslo 4. lépés: nincs teendd.

Az elkésziilt diagramot a sziikséges mértékben formazzuk meg. Célszeriien vegyiik ki a sziirke
hatteret (dupla kattintas a diagramteriiletre), a feliratokon, ha képlet van, akkor az indexeket
tegyiik a helyére, valamint a tengelyeken a szamok pontossagat allitsuk be.

Valamelyik mérési pontra jobb egérgombbal kattintsunk egyet. Valasszuk a ,,Trendvonal
felvétele” meniipontot!

Tipus beallitasa: linearis,

Egyebek beallitasa: Egyenlet latszik a diagramon, R-négyzet értéke latszik a diagramon
Sziikség esetén a megjelend feliratokat akkor hlizzuk arrébb, hogy a vezetéracs ne zavarjon!

A diagram méretét allitsuk be a lap méretéhez igazitva.

Toltsiik ki a mérési adatok melletti cellakat! (C és D oszlopok) A cellatartomanyok
megnevezése a konkrét feladatnak megfelelden valtozhat!

Toltsiik ki a mérési adatok melletti cellakat! A cellatartomanyok megnevezése a konkrét
feladatnak megfeleloen valtozhat!

4 B C D
1 X y Tengelymetszet: =METSZ(B2:B9;A2:A9)
2 10 1,3348 |Meredekség: =MEREDEKSEG(B9:B9;A2:A9)
3 20 1,3350 [Korrelacié (R): =KORREL(B2:B9;A2:A9)
4 30 1,3360 |R® =HATVANY(D3;2)
5 40 1,3363
6 50 13366  |Mért érték (y): ;ddeatI;?_” irni az ,ismeretlen” mérési
7 60 1,3370 [Szamitott érték (x): =(D6-D1)/D2
8 70 1,3375
9 80 1,3380

A munkalap fejlécébe irjuk be neviinket, a mérési feladat cimét €s a datumot! (A jegyzOkonyv
elsd oldalaval egyezden.)
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9.

Nyomtatas elétt nézziik meg a nyomtatasi képet! A nyomtatas nem lehet egy oldalnal tobb.
Sziikség esetén allithatunk a margdn, lehet fektetett formatumot hasznalni.

Fiiggvényillesztés az Office 2007 esetén:

1.

frjuk a mérési adatokat az x-szel és y-nal jelzett oszlopokba. Ugyeljiink arra, hogy az els6
oszlopba a fliggetlen, a masodik oszlopba a fliggd valtozo keriiljon!

Abrazoljuk a fliggvényt a Besziiras” fiilon valasszuk a ,,Pont” figgvénytipust, azon beliil
pedig a ,,Pont csak jelolokkel” altipust! (Altipusok: bal felsd, ahol csak a fliggvény pontjai
lathatok €s semmilyen vonallal nincsenek 6sszekdtve.)

A megjelend fliggvényen jeloljiik ki jelmagyarazatot és toroljiik a DEL-gombbal.

Az elkésziilt diagramot a sziikséges mértékben formazzuk meg. Célszerlien vegyiik ki a
sziirke hatteret, ha ilyen, (dupla kattintas a diagramtertiletre), a feliratokon, ha képlet van,
akkor az indexeket tegyiik a helyére, valamint a tengelyeken a szamok pontossagat allitsuk be.

Valamelyik mérési pontra jobb egérgombbal kattintsunk egyet. Valasszuk a ,,Trendvonal
felvétele” meniipontot!

Tipus beallitasa: linearis,
Egyenlet latszik a diagramon, R-négyzet értéke latszik a diagramon
Sziikség esetén a megjelend feliratokat akkor htizzuk arrébb, hogy a vezetéracs ne zavarjon!

A diagram méretét allitsuk be a lap méretéhez igazitva.

Toltsiik ki a mérési adatok melletti cellakat! (C és D oszlopok) A cellatartomanyok
megnevezése a konkrét feladatnak megfelelden valtozhat!

Toltsiik ki a mérési adatok melletti cellakat! A cellatartomanyok megnevezése a konkrét
feladatnak megfeleloen valtozhat! (A tablazatot 1asd az Office 2003 leiras 7. pontjaban.)

A munkalap fejlécébe irjuk be neviinket, a mérési feladat cimét €s a datumot! (A jegyzOkonyv
elsd oldalaval egyezden.)

Nyomtatas elétt nézziik meg a nyomtatasi képet! A nyomtatas nem lehet egy oldalnal tobb.
Sziikség esetén allithatunk a margdn, lehet fektetett formatumot hasznalni.

Konduktometrias titralas kiértékelése Excel program segitségével
Alapszint

A mérési adatokat irjuk be a tdblazat egymas melletti oszlopaiba. Az els6é oszlopba keriil a
fogyas, a masodikba a mért vezetést irjuk!

Abrazoljuk a fiiggvényt a diagramvarazsloval:

Jeloljiik ki a mérési adatok cellatartomdnyat (mindkét oszlopot), majd kattintsunk az
eszkdzsoron a diagramvarazslora.

Diagramvarazslo 1. lépés:

Diagramtipus valasztésa: kizarolag a ,,Pont (XY)” valaszthato!

Altipusok: bal felsd, ahol csak a fliggvény pontjai lathatok €s semmilyen vonallal nincsenek
Osszekotve.

Diagramvarazslo 2. Iépés: nincs teendd.

Diagramvarazslo 3. 1épés: Kitoltendd: diagramcim, értéktengely (x), értéktengely (1)
Jelmagyarazat: a ,,Jelmagyaréazat latszik el6tti kockabodl vegyiik ki a pipat!

Diagramvarazslo 4. lépés: nincs teendd.
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Az elkésziilt diagramot a sziikséges mértékben formazzuk meg. Célszertien vegytik ki a
sziirke hatteret (dupla kattintas a diagramtertiletre), a feliratokon, ha képlet van, akkor az
indexeket tegylik a helyére, valamint a tengelyeken a szamok pontossagat allitsuk be.

A diagram fejlécébe irjuk be neviinket, a mérési feladat cimét, és a datumot! (A jegyzokonyv
els6 oldalaval egyezden.) Kijelolt diagram mellett a nyomtatési kép megtekintésekor a
Beallit... gombra kattintva a fejléc (€lofej) kitolthetd.

A kiértékeléshez feltétleniil beallitando formazasok:

A ,fogyas” tengelyen a skalat allitsuk be (kattintsunk duplan a tengelyre):
Skala: Minimum: 0 cm’

Maximum: a legnagyobb fogyas

Fo lépték: 1

Kis Iépték: 0,1
A fiigglleges vezetdracsok beallitasa. Eldszor allitsuk be a fo vezetdracsokat.
(Diagramteriileten jobb egérgomb/Diagram bedllitasai meniipont/Racsvonalak fiilre kattintva
jeloljiik be az Ertéktengely (X) alatt a Fé vezetéracsokat.)
A megjelend fliggdleges vezetdracsra duplan kattintva allitsuk be a vastagagat a 3.
legerdsebbre.
Ezutén az el6z0hdz hasonloan allitsuk be a segédracsokat, de ennek vastagsagat ne noveljiik.

Nyomtatas elétt nézziik meg a nyomtatasi képet! Ha a nyomtatas eldtt a diagram kijelolt
allapott, akkor csak diagram keriil kinyomtatasra.

A kinyomtatott diagramra rajzoljuk be a kiértékeléshez sziikséges egyeneseket, €s olvassuk le
a metszéspontban a fogyast!
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Konduktometrias titralas kiértékelése Excel program segitségével (Halado)

A cellahivatkozasok a mintapéldara vonatkozik. Ha az adatokat masként helyeztiik el a tablazatban,

akkor a megadott cellahivatkozdsokat értelemszeriien aktualizalni kell!

A B I. A mérési adatokat irjuk be a tablazat egymas melletti oszlopaiba.
1 Fogyas | Vezetés Az els6 oszlopba keriil a fogyas, a masodikba a mért vezetést
2 cm® mS irjuk!
3 0 65,0(2.  Helyezziik a kurzort egy lires cellara €s kattintsunk a
4 1 61,3 diagramvarazslora!
5 2 59 8 1. lépés: vélasszuk ki Pont(XY) fliggvényt és az 1. altipust, ahol
6 3 57.6 csak a fliggvény pontjai latszanak, aztan kattintsunk a ,,Tovabb”
7 2 574 gombra.
) 5 54.3 2. lépés: Valasszuk az ,,Adatsor” fiilet, kattintsunk a ,,Hozzaadéas”
9 5 510 gombra! Kitoltés: ‘ .
0 - 2 8,7 A név mezot nem kell kltréltenl.
= 5 44’9 X értékek: = Munkalapnév!$A$3:$A$15
’ Megjegyzés: az X értékeket kézzel is beirhatjuk, de egyszerlibb,
12 9 44,0 ha az egérrel az A3 cellaba kattintva lehuzzuk az egeret az A15
13 10 416 cellaig. Ekkor a fenti érték automatikusan beirddik.
14 11 39,2 Y értékek: = Munkalapnév!$B$3:$B$15
15 12 37,3 Megjegyzés: az Y értékeket kézzel is beirhatjuk, de egyszerlibb,
16 13 36,0 ha az egérrel az B3 celldba kattintva lehtizzuk az egeret a B15
17 14 39,3 cellaig. Ekkor a fenti érték automatikusan beirddik.
18 15 41,0 A cellatartomany kivalasztasat nekiink kell meghatarozni, ugy,
19 16 43,6 hogy kivalasztjuk a legkisebb vezetési értéket, és az el6z0 pontig
20 17 47,0 tart az elsO adatsor.
21 18 51,0 A ,,Hozzdadas” gombra kattintva kijeloljiik a vezetési titralas
22 19 52,4 emelkedo szakaszanak adatsorat:
23 20 55,0 X értékek: =Munkalapnév!$A$17:$A$25
24 21 60,0 Y értékek: = Munkalapnév!$B$17:$B$25
25 29 63.9 aztan kattintsunk a ,,Tovabb” gombra.
3. lépés: A ,,Cimek” fiilre kattintva toltsiik ki a mezdket:
Diagramcim: Kénsav konduktometrids titralasa
Ertéktengely (X): NaOH fogyas, [ml]
Ertéktengely (Y): Vezetés [mS]
,Racsvonalak” fiilre kattintva csak az Ertéktengely (X) f& vezetSracsot jeloljiik meg.
,Jelmagyarazat” filon a ,Jelmagyardzat latszik” jelolést vegyiik ki, aztan kattintsunk a
,»Lovabb” gombra.
4. lépés: Nincs teendd. Valasszuk a ,,Befejezés” gombot.
3. A kész titralasi gorbét a sziikséges mértékben formazzuk meg. Vegyiik ki a sziirke hatteret.
A fogyas tengelyre duplan kattintva allitsuk be a skalan a 16 1éptéket 1-re (1 ml), a kis
Iéptéket pedig 0,1-re. Minimum értéke nulla, maximum pedig a legnagyobb fogyas értéke
legyen! Erdemes a korrelacios egyenesek egyenleteinek fehér hatteret adni. Ez eltakarja a
racsvonalakat, és az egyenlet jobban olvashato.
4. Egyenes illesztése eloszor az els¢ adatsorra:

Kattintsunk az els6 adatsor egyik pontjara az egér jobb gombjaval, majd valasszuk a
»lrendvonal felvétele” parancsot. Bedllitandok:

Tipus: linearis

,Bgyebek” fiilon pedig jeloljiik be, hogy az ,,Egyenlet latszik a diagramon”, valamint azt
hogy ,,R-négyzet értéke latszik a diagramon”.

Elorejelzés: Elore 1,5 egység, Vissza 0 egység.
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5. Egyenes illesztése a masodik adatsorra:
Kattintsunk a masodik adatsor egyik pontjara az egér jobb gombjaval, majd valasszuk a
»lrendvonal felvétele” parancsot. Bedllitandok:
Tipus: linearis
,»Egyebek” filon pedig jeloljiik be, hogy az ,,Egyenlet latszik a diagramon”, valamint azt
hogy ,,R-négyzet értéke latszik a diagramon”.
Elorejelzés: Elore 0 egység, Vissza 1,5 egység.
Ekkor igy néz ki a diagram:
[

| L_|
] . = Kénsav konduktometrias titralasa
] Diagramterilet
)
] 700 —
o y =-23126x + 64 822 y = 306% - 47244 !
B0 T R?=09915 RP=09089 g
h\"‘--qr r/‘i
[Ty T
500 - ey A
M‘-
7] - d
E [ r’"
E 400 e 5
- Mo .
.' E 300
o>
2004
100 4
on
01 2 3 44586 7 8 2101112131415 16 17 1819 20 21 22 23 24
Fogyas, [ml]
| | | | |

6. Erdemes a f3 vezetéracsokat eggyel vastagabb vonalra allitani ugy, hogy duplan kattintunk
ra, és beallitjuk az egyel erdsebb vonalvastagsagot.

7. Ha most a ,,Diagram beallitdsai” paranccsal kijeloljiik a segédvezetd racsokat is, akkor a
titralasi gorbén az egész kdobcentiméterek kicsit vastagabban, a tized kobcentiméterek
vékony vonallal latszanak. A képernyOn ez a kiilonbség nem latszik, de nyomtatasban igen.
Akar leolvashatjuk a két egyenes metszéspontjat, ami a vezetési titralas egyenértékpontjanak
felel meg.

A két egyenes metszéspontjat meghatarozhatjuk a két egyenes egyenletével is.

8. frassuk ki mindkét egyenes meredekségét és tengelymetszetét, valamint a korrelacios
egyltthatd négyzetét:

D E
1 | Meredekség1: =MEREDEKSEG(B3:B15;A3:A15)
Tengelymetszet1: =METSZ(B3:B15;A3:A15)
3 R | =HATVANY(KORREL(B3:B15;A3:A15);2)
G H
1 | Meredekség2: = MEREDEKSEG(B17:B25;A17:A25)
Tengelymetszet2: =METSZ(B17:B25;A17:A25)
3 R? | = HATVANY(KORREL(B17:B25;A17:A25);2)
A minta adataival szamolva ez latszik:
D E F G H
1 | Meredekség1: -2,3126 Meredekség2: 3,0600
2 | Tengelymetszet1: 64,8220 Tengelymetszet?2: -4,7244
3 R%: 0,99150 R* 0,98688
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Ez azt jelenti, hogy
az els6 egyenes egyenlete: G =-2,3126V+ 64,8220 (G: vezetés, V: fogyas)
a masodik egyenes egyenlete: G =3,0600V —4,7244

Az egyenértékpontban —2,3126 ) + 64,8220 = 3,0600) — 4,7244
amibsl V' = 64,8220 —(—4,7244) 12,94
3,0600—(-2,3126)

Természetesen ezt az Excel segitségével is kiszdmithatjuk:

|Fogyas:  [=(E2-H2)/(H1-E1) |[cm’|

9. A mérbélombik, a pipetta térfogatainak, a kénsav molaris tomegének beirdsaval, valamint reagalo
anyagok sztochiometriai aranyaval végeredményt is szamithatunk:

D E F
6 | Fogyas: =(E2-H2)/(H1-E1) cm’
7 | c,(NaOH) 0,4955 mol/dm?®
8 | Mérslombik: 100 cm®
9 | Pipetta: 20 cm’
10 | Molaris témeg: 98 g/mol
11| NaOH:H,S0, arany: | 0,5
12 | Kénsav tomege: =E6*E7*E10*E11*E8/E9/1000 g

10. A jol végzett kiértékelés a kovetkezd eredményt adja:

A B & D E F G H

1 | Fogyas | “ezetés hWeredekségl: -2,3126 Meredekségs: i 3,0600
2 cr m3 Tengelymetszet?: i B4 8220 Tengelymetszet?: i -4 7244
3 0 B5 0 R 0ams0 r:T 095688
4 1 613

A 2 598

G 3 57 Fogyss: 12,9 o

7 4 57 4 ep(MaOH) 0,4568 malfdr’

i 5 543 Mérdlormbik: 100 cm®

9 5 51,2 Pipetta: 20 o’

10 7 457 hlolaris tdmeg: 98 g/mol

Il a a4 9 MadH:He S04 ardny: 0a
E 9 440 Kénsav tomege: mq

e o ME y = -2.3126% + 64,522 y = 3,06x- 4,7244 A
14 11 a2 Vezetés mS '2 ! 2 '

15 12 373 70 B =0195915 = 98R9

16 13 3D 65 .| 1

17 14 393 60 4 "\,,\I L~

18 15 410 55 | e “,2
e AN RN SR P

21 18 510 45 1 T+ r,/‘

2 19 524 4 1 M) | ]

23 20 55,0 35 -

24 21 BO0 30

25 X2 B34 0123458T8!l10111213:415161718192021222324
s Fogyas, cm

o7 e v

10. A munkalap fejlécébe irjuk be neviinket, a mérési feladat cimét és a datumot! (A jegyzOkonyv
elsd oldalaval egyezden.)

11. Nyomtatas el6tt nézziik meg a nyomtatasi képet! A nyomtatas nem lehet egy oldalnal tobb.
Sziikség esetén allithatunk a margdn, lehet fektetett formatumot hasznalni.
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Potenciometrikus titralas kiértékelése Excel program segitségével

A mérési adatokat irjuk be a tdblazat egymas melletti oszlopaiba. Az elsé oszlopba keriiljon a
fogyas, a masodikba a mért elektrodpotencial (esetleg pH).
A harmadik oszlopba az elektrédpotencidlt, vagy pH-t irjuk:

A B
1 Fogyas (mL) pH
2 0 4,0
3 1 42
4 2 45

Abrazoljuk a fliggvényt a diagramvarazsloval:
Jeloljiik ki a mérési adatok cellatartomdnyat, majd kattintsunk az eszk6zsoron a
diagramvarazslora.

Diagramvarazslo 1. [épés:

Diagramtipus valasztésa: kizarolag a ,,Pont (XY)” valaszthato!

Altipusok: baloldalon, feliilr61 a masodik, ahol a fliggvény pontjai lathatok és gorbitett
vonallal vannak sszekotve.

Diagramvarazslo 2. lépés: nincs teendd.

Diagramvarazslo 3. 1épés: Kitoltendd: diagramcim, értéktengely (x), értéktengely (y)
Jelmagyarazat: a ,,Jelmagyaréazat latszik™ el6tti kockabodl vegytik ki a pipat!

Diagramvarazslo 4. lépés: nincs teendd.

Az elkésziilt diagramot a sziikséges mértékben formazzuk meg. Célszertien vegytik ki a
sziirke hatteret (dupla kattintas a diagramteriiletre), a feliratokon, ha képlet van, akkor az
indexeket tegylik a helyére, valamint a tengelyeken a szamok pontossagat allitsuk be.

A diagram fejlécébe irjuk be neviinket, a mérési feladat cimét, és a datumot! (A jegyzokonyv
els6 oldalaval egyezden.) Kijelolt diagram mellett a nyomtatési kép megtekintésekor a
Beallit... gombra kattintva a fejléc (€lofej) kitolthetd.

Nyomtassuk ki ugy, hogy a teljes titralasi gorbe lathato legyen. Ha a nyomtatas el6tt a
diagram kijeldlt allapotq, akkor csak diagram keriil kinyomtatasra.

Ezutan a kiértékeléshez feltétleniil beallitandd formazasok:

A ,fogyas” tengelyen a skalat allitsuk be (kattintsunk dupldn a tengelyre):
Skala: Minimum: a lathat6 fogyas elstt kb. 5 cm’
Maximum: a lathato fogyas utan kb. 5 cm’
Fo lépték: 1
Kis Iépték: 0,1
A fiigglleges vezetdracsok beallitasa. El6szor allitsuk be a fo vezetdracsokat.
(Diagramtertiileten jobb egérgomb/Diagram beéllitasai meniipont/Racsvonalak fiilre kattintva
jeloljiik be az Ertéktengely (X) alatt a Fé vezetéracsokat.)
A megjelend fliggbleges vezetdracsra duplan kattintva allitsuk be a vastagagat a 2.
legerdsebbre.
Ezutén az el6z0hdz hasonloan allitsuk be a segédracsokat, de ennek vastagsdgat ne noveljiik.

Nyomtatas elétt nézziik meg a nyomtatasi képet!
A kinyomtatott diagramon hatarozzuk meg a fogyast!
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