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1.1 TERFOGATOS KEMIAI ANALIZIS (TITRIMETRIA)

A térfogatos kémiai analizis, mas néven titrimetria a mennyiségi, azaz kvantitativ
analizis egyik klasszikus modszere. A titrimetria elve, hogy az ismert térfogatu
vizsgalandé anyag oldatahoz annyi ismert koncentraciéju oldatot adagolnak,
amennyi a vizsgalandé anyaggal éppen maradéktalanul reagal. Ez a titralas
végpontja, mas néven egyenértékpontja, ekvivalenciapontja. Ekkor a vizsgalando
anyag és az ismert koncentracioju oldat oldott anyaga kémiailag egyenértéki
mennyiségben van jelen. A kémiai egyenlet ismeretében az ismert koncentracioju
oldat fogyasabdl lehet kiszamolni a vizsgalandé anyag mennyiségét. A modszerben
a vizsgalandé anyag oldatat titralandé oldatnak, mas néven toérzsoldatnak, az ismert
koncentracioju oldatot titraldé oldatnak, mas néven méréoldatnak nevezik. A titralas
egyeneértékpontjanak jelzésére tobbnyire indikatorok szolgalnak. Ahhoz, hogy a
vizsgalandoé komponens az adott méréoldattal titralhatd legyen, a koztuk lejatszédo
kémiai reakcidnak tobb kovetelménynek is meg kell felelni. Ezek a kdvetkezék: a
kémiai reakcio egyenlettel egyértelmien leirhatoé legyen, a kémiai reakcié gyorsan
lejatszodo és egyértelmi legyen, a kémiai reakcido befejez6dése, azaz a valtozas
pillanatszerl legyen, az egyenértékpont jol jelezhetd, illetve pontosan megfigyelhetd
legyen.

A térfogatos analizis modszereit a lejatsz6dd kémiai folyamat szerint négy csoportba,
a sav-bazis titralas, a csapadékos titralas, a komplexometrias titralas és a redox
titralas korébe lehet sorolni. A titralast hig oldatokban, az esetek tobbségében vizes
kdzegben végzik.

1.1.1 Sav-bazis titrimetria

A sav-bazis titrimetria, mas néven acidi-alkametria alapja a sav-bazis kémiai reakcio.
Az acidimetria, mas néven savmérés az ismeretlen koncentraciéju savak, bazis
mérdoldattal valdé koncentracié meghatarozasat jelenti. Az alkalimetria az ismeretlen
koncentracioju lugok, sav meérdoldattal valé koncentracio meghatarozasara iranyuld
modszer. Sav-bazis titralas esetén az egyenértékpont jelzésére indikatorok
hasznalatosak. Az indikator kivalasztasanal legféképpen arra kell figyelni, hogy az
ekvivalenciapont és az indikator atcsapasi pontja, azaz indikatorexponense
egymashoz minél kozelebb legyen. A végpont jelzésére kuldnb6zd tipusu
indikatorokat alkalmaznak. Ezek a szint valtd, a fluoreszcencias, illetve a
kemilumineszcencias indikatorok csoportjdba sorolhaték. Az ekvivalenciapont a
klasszikus modszerek mellett miszeres uton — példaul potenciometrikus,
konduktometrias végpontjelzéssel — is meghatarozhat6. Az alabbiakban péttany
mérési feladat kerllt Osszegylijtésre a sav-bazis titrimetria témiakorébdl.

SZECHENYI @
Eurépai Unié B
Eurdpai Szocialis

Alap

MAGYARORSZAG - Rep R
KORMANYA BEFEKTETES A JOVOBE

PECSI TUDOMANYEGYETEM K €
UNIVERSITY OF PECS ’t




TAMOP-4.1.1.C-12/1/KONV-2012-0012
6 ZOLD ENERGIA FELSOOKTATASI EGYUTTMUKODES

1.1.1.1 c¢,=0,17 M HCI mérboldat készitése és pontos koncentraciojanak
meghatarozasa KHCO; oldatra

Veqyszerek, eszkb6zOk

0,1 M so6sav meér6oldat 36,3 m/m%-os HCI oldatbdl, vizmentes kalium-hidrogén-
karbonat, metilnarancs indikator, desztillalt viz, horzsakd, analitikai mérleg,
mérdhenger, biiretta, Erlenmeyer lombikok, 500 cm®-es mérélombik.

Szamitds — 1: 500 cm® ch=0,17 M HCI| méréoldat készitése 36,3 m/m%-os HCI
oldatbdl

A 0,1 M HCI oldat azt jelenti, hogy 1 dm? oldat 0,1 mol HCI-t tartalmaz, azaz 0,1 mol *
36,5 g/mol HCI-t tartalmaz (Myc = 36,5 g/mol). Amennyiben 500 cm? oldatot szeretne
késziteni, akkor => Ha

1 dm?® oldat 0,1 mol * 36,5 g/mol HCI-t tartalmaz, akkor
500 cm?® oldat (0,1 mol * 36,5 g/mol)/2 g HCI-t tartalmaz, tehat:
500 cm?® oldat 0,1 M-os HCl-oldat 1,825 g HCI-t tartalmaz.

Ezt 36,3 m/m%-os oldatbdl kell késziteni. A 36,3 m/m%-os oldat azt jelenti, hogy
100 g oldat 36,3 g HCI-t tartalmaz. Akkor, ha

100 g oldat 36,3 g HCI-t tartalmaz
X g oldat 1,825 g HCI
x=5,0275¢

Mivel a 36,3 m/m%-os oldat s(ir{isége 20 °C-on 1,180 g/cm?® => a 36,3 m/m%-os HCI
oldatbdl 4,26 cm®t kell kimérni a 0,1 M-os HCI oldat készitéséhez. Mérjen ki
birettabdl vagy kelld pontossagi méréhengerrel 4,26 cm®-t a 36,3 m/m%-os HCI
oldatbdl, majd az oldatkészités szabalyainak megfeleléen készitse el az 500 cm?®
oldatot.

ey

KHCO3 oldatra

Tomeény soésav oldatbdl nem készithetd pontos koncentracioju oldat, ezért a
mérdoldatként valoé alkalmazasa el6tt meg kell hatarozni a pontos koncentracidjat. Ez
a meghatarozas megtehetd gravimetrias uton is, azonban sokkal egyszeribb
vizmentes kalium-hidrogén-karbonat titer alapanyagra elvégezni. A titralas soran
végbemend reakciok:

HCI + KHCO, = H,CO, + KCI
(H,CO, < CO, + H,0

Szamitas — 2. A tényleges koncentracié meghatarozas elétt azonban még el kell
késziteni a KHCO3 oldatot is, amelyhez ki kell szamitani a bemérendd O3
mennyiséget (M (KHCO3) = 100,12 g/mol)
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A fenti egyenletbdl kdvetkezben:
1 mol KHCO3 1 mol HCl-al Iép reakcidba
100,12 g KHCO; 1000 cm® 1 M HCl-al Iép reakcidba
10,012 g KHCOz-mal <= 1000 cm® 0,1 M HCl-al lép reakcidba
Legyen példaul a kivant fogyas 20 cm?®, akkor, ha:
10,012 g KHCO3; reagal 1000 cm® 0,1 M HCl-al
XxgKHCO; <=  20cm?® 0,1 M-os HCl-al

Tehat 0,2002 g KHCOg3-t kell bemérni.

A KHCOj; oldat készitéséhez meérjen be analitikai mérlegen visszaméréssel kb.
0,2 — 0,25 g-nyi mennyiséget (4 tizedesjegy pontossaggal) a mar el6készitett
KHCO3-bdl. A lemért mennyiséget maradék nélkil mossa bele desztillalt vizzel
Erlenmeyer lombikba és téltse fel kb. 50 — 100 cm®-re. Mivel legalabb harom mérést
kell végezni, haromszor végezze el a miveletet.

A meghatarozas menete

A korabban elkészitett sésav mérdoldattal toltse fel a burettat jelre. A harom
elkészitett KHCO3; oldatba cseppentsen 2 — 3 csepp metilnarancs indikatort. Ezt
kovetben titralla a KHCO; oldatot a burettaba toltoétt 0,1 M-os névleges
koncentracioju HCI oldattal az indikator atmeneti szinének — narancssarga —
megjelenéséig. Tajékozodasul jegyezze fel a biirettabdl fogyott HCI oldat cm®-inek a
szamat. Adjon az oldathoz néhany horzsakovet, majd forrasig melegitse — a
keletkez6 CO, gaz elizése érdekében. Erre azért van szukség, mert
egyenértékpontban az oldat pH-jat a keletkez6 szénsav koncentracidja és
protonalédasi allanddja szabja meg. igy a végpont a keletkezd gaz eltavolitasa utan
egyértelmisithetd. A forralast kovetéen dugja be vattaval a lombik szajat, és folyo viz
alatt hiitse le az oldatot. Ezek utan az ujra citromsarga szin( oldatot titralja tovabb az
atmeneti szin megjelenéséig. Jegyezze fel a biirettabdl fogyott HCI oldat cm>3-inek
szamat.

Szamitas — 3: Példa a HCI oldat tényleges koncentracidjanak kiszamitasara
Adatok:

m (KHCOg3 bemérés) = 0,2243 g

V (HCI fogyas) = 21,9 cm?

Szamitas:

az egyenletbdl kdvetkezben, ha:

1 mol KHCO3 1 mol HCl-al Iép reakcidba
100,12 g KHCO3 1 mol HCl-al l1ép reakcidba
0,2243 g KHCO3; x mol HCl-al lép reakciéba
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x = 0,00224 mol
ha
0,2243 g KHCOg3 0,00224 mol HCl-al lép reakcioba
0,00224 mol HCl van 21,9 cm® HClI oldatban
x mol 1000 cm?® oldatban
x =0,1023 mol

Tehat a ¢, = 0,1 M névleges koncentracioju sosav oldat tényleges koncentracidja
cn = 0,1023 mol/dm?,

ey

1.1.1.2 c¢,=0,17 M NaOH oldat készitése és pontos koncentraciojanak
meghatarozasa

Veqyszerek, eszk6zOk

Pontos koncentracioju HCI mérboldat, szilard NaOH, metilnarancs indikator,
f6z8pohar, mérélombik 250 cm®-es, 20 vagy 25 cm®-es pipetta, Erlenmeyer lombikok.

Oldatkészités: 250 cm® ¢,=0,17 M NaOH oldat készitése

A korabban tanult médon kiszamitott mennyiségi szilard NaOH-t f6z6poharban oldja
fel, majd toltse 250 cm®-es mérdlombikba. A fézdpoharat kétszer mossa at desztillalt
vizzel, majd a mérélombikot desztillalt vizzel toltse jelig.

A meghatarozas menete

Kétjelli pipettaval mérijen be 20 — 25 cm’t az elkészitett NaOH oldatbdl egy
Erlenmeyer lombikba, majd metilnarancs indikator mellett (3 — 4 csepp) az ismert
koncentracioju sosav oldattal titralja meg. A titralas soran az alabbi reakcidé megy
végbe:

HCI + NaOH = NaCl + H,0O
A titralas soran a metilnarancs indikator szine a kovetkezéképpen fog valtozni:
sarga - voroshagymahéj szin( - vOros
(alultitralt) (atmeneti tartomany) (taltitralt).

A meghatarozas végeztével jegyezze fel a birettabol fogyott mérdoldat cm3-inek
szamat. A titralast haromszor (harom parhuzamos eredmény eléréséig) végezze el.
Az eredményt mg/dm? mértékegységben is adja meg.
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Szamitas: Példa a titralas eredményének kiszamitasara

Adatok:
V, (HCl fogyas) = 21,9 cm?®
V, (HCI fogyas) = 21,7 cm® V (HCI atlag) = 21,8 cm?®

V3 (HCl fogyas) = 21,8 cm?®
V (NaOH) = 25,0 cm®
¢, (HCI) = 0,1123 mol/dm?®
M (NaOH) = 40 g/mol

Szamitas:

1000 cm?® HCl oldatban 0,1123 mol HCl van

21,8 cm?® HCI oldatban (fogyas) x mol HCl van

x = 0,00245 mol

ha

0,00245 mol HCI 0,00245 mol NaOH-al lép reakcidba
0,00245 mol NaOH van 25 cm® NaOH oldatban

x mol NaOH van 1000 cm® NaOH oldatban

x =0,0979 mol

cn = 0,0979 mol/dm®-es a készitett NaOH oldat pontos koncentracidja.

ha: m (NaOH) = n (NaOH) * M (NaOH), akkor
m (NaOH) = 0,0979 mol * 40 g/mol = 3,9160 g

cm = 3916,0 mg/dm®-es a készitett NaOH oldat.
1.1.1.3 Kénsavoldat kénsav tartalmanak meghatarozasa

A kénsav vizes oldatban kétértékl(i er6s savként megtitralhaté metilvords indikator
mellett.

Veqyszerek, eszk6zOk

Kénsav oldat, NaOH mér&oldat, metilvords indikator, horzsakd, fézépohar, 100 cm?-
es mérélombik, pipetta, Erlenmeyer lombikok.

Alap

Y PECSI TUDOMANYEGYETEM Eﬂ e
UNIVERSITY OF PECS £

MAGYARORSZAG
KORMANYA

SZECHENYI @
Eurépai Unié n
Eurépai Szocialis

BEFEKTETES A JOVOBE



TAMOP-4.1.1.C-12/1/KONV-2012-0012
10 ZOLD ENERGIA FELSOOKTATASI EGYUTTMUKODES

A meghatarozas menete

A 100 cm*-es mérslombikban kapott kénsav oldatot téltse jelre desztillalt vizzel. Ez
lesz a tdrzsoldat. A vizsgalandé kénsav oldatbdl pipettaval mérjen be 3-szor 25 cm?>-t
harom Erlenmeyer lombikba, majd az ismert koncentraciéju natrium-hidroxid oldattal
néhany csepp metilvoros indikator mellett hagymavoros szinig titralja meg. A titralas
soran a kovetkezd reakcio megy végbe:

H,SO, +2NaOH = Na,SO, +2H,0
A titralas soran a metilvoros indikator szine az alabbiak szerint fog valtozni:
vOros - voroshagymahéj szin( — sarga
(alultitralt) (atmeneti tartomany) (tultitralt).

A meghatarozas végeztével jegyezze fel a birettabdl fogyott NaOH mérdoldat cm?-
inek szamat. A titralast haromszor (harom parhuzamos eredmény eléréséig), a
korabban mar tanult médon végezze el. Az eredményt mg mértékegységben adja
meg.

Szamitas: Példa a titralas eredményének kiszamitasara

Adatok:
V: (NaOH fogyas) = 21,9 cm®
V, (NaOH fogyas) = 21,7 cm® V (NaOH atlag) = 21,8 cm®

V3 (NaOH fogyas) = 21,8 cm®

V (H,S0,4) = 25,0 cm®

¢ (NaOH) = 0,1123 mol/dm?®

M (H.SO,4) = 98 g/mol

Szamitas:

1000 cm® NaOH-oldatban 0,1123 mol NaOH van
21,8 cm® NaOH-oldatban (fogyas) x mol NaOH van

x = 0,00245 mol NaOH

mivel

1 moél NaOH 2 moél H,SO4-t mér

0,00245 mol NaOH 0,00245 / 2 mol H,SO4-al 1ép reakcidba
0,00245 / 2 mol H,SO,4 van 25 cm® H,S0, oldatban
x mol H,SO, van 100 cm?® H,S0O, oldatban

X = 0,0049 mol H,SO4
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ha: m (HzSO4) =N (HzSO4) *M (HzSO4) =
m (NaOH) = 0,0049 mol * 98 g/mol = 0,48 g = 480 mg

Tehat a 100 cm®-es mérélombikban 480 mg kénsav volt.
1.1.1.4 Vizminta lugossaganak meghatarozasa

A vizek lugossagat a lugosan hidrolizalé sOk és a bazisok okozzak. A természetes
vizek lugossaga a benne oldott hidrogén-karbonatoktol, a karbonatoktol és a
hidroxidoktdl szarmazik. Ezek altalaban alkali- vagy alkaliféldfémekhez kotottek. A
természetes vizek lugossagat tulnyomérészt a hidrogén-karbonationok okozzak, ha a
pH érték 8,3 alatt van. Azonban a karbonat- és a hidroxilionok a viz pH értékét 8,3
folé emelik és a viz szabad lugossagat adjak. A lugossag meghatarozasahoz 0,1 M
HCI oldatot (vagy 0,05 M H,SO, oldatot) alkalmaznak. Megkulénboztetnek 6sszes-
vagy m-ligossagot, illetve szabad- vagy p-ligossagot. Az m-ligossag a 100 cm?®
vizmintara fogyé 0,1 M-os HCI oldat cm®-einek a szama metilnarancs indikator
jelenlétében, illetve potenciometrias végpontjelzéssel a pH = 4,4-ig fogyott mérdoldat
mennyisége. A p-ligossag a 100 cm® vizmintara fogy6 0,1 M-os HCI oldat cm?*-einek
a szama fenolftalein-indikator jelenlétében, illetve potenciometrias végpontjelzéssel a
pH = 8,3-ig fogyott mérboldat mennyisége. Ezek az értékek gyakorlatilag
megegyeznek a mmol/dm? egységben megadott értékekkel. 100 cm? vizmintat 0,1 M
so6sav oldattal fenolftalein, majd metilnarancs indikator jelenlétében megtitralva, az
eredménybdl megadhato a p- és az m-lugossag. A titralas egyenletei:

CO? +HCIl =HCO; +CI”
HCO, + HCI =H,0+CO, +CI~

Veqyszerek, eszk6zOk

0,1 M sésav oldat (c, (HCI) = 0,1123 mol/dm®), fenolftalein indikator, metilnarancs
indikator, pipetta, buretta, Erlenmeyer lombikok.

A meqghatarozas menete

Mérjen ki 100 cm?® (Vo (cm?®)) vizmintat Erlenmeyer lombikba, majd adjon hozza 2 — 3
csepp fenolftalein indikatort. Ezt kovetéen sosav mérboldattal az oldat
elszintelenedéséig végezze a titralast. Jegyezze fel a mérdoldat fogyasat (V, (cm?)),
ebbdl adhaté meg a p-lugossag értéke. Ha a vizminta szine a fenolftalein
hozzaadasara nem valtozott meg, akkor a mintanak nincs p-lugossaga. A
meghatarozas utan adjon a mintahoz 2 — 3 csepp metilnarancs indikatort, majd a
citromsarga szind oldatot a sd6sav meérdoldattal titralja az egyenértékpontig —
hagymasarga szin(i lesz az oldat. Jegyezze fel a méréoldat fogyasat (Vi (cm?)),
ebbdl adhatd meg az m-lugossag értéke. Legalabb harom parhuzamos eredményt

ado mérest végezzen el.
SZECHENYI @

Eurépai Unié
Eurdpai Szocialis
Alap

MAGYARORSZAG - Rep R
KORMANYA BEFEKTETES A JOVOBE

\"\  PECSI TUDOMANYEGYETEM K
UNIVERSITY OF PECS ’t




TAMOP-4.1.1.C-12/1/KONV-2012-0012
12 ZOLD ENERGIA FELSOOKTATASI EGYUTTMUKODES

A mérési eredmény megadasa

. . ,mmol 1000
p —llgossag (——-) =¢
dm

- nHCI. p’ vV
0

, , . mmol 1000
m —llgossag (——)=c. - +V )-
g g(dms) o " Vo Vi) v,

ahol:

cn : a s6sav méréoldat koncentracisja (mol/dm?®)
Vo: a bemért vizminta térfogata (cm®).

1.1.2 Csapadékos titrimetria

A csapadékos titrimetria elve, hogy a meghatarozandé komponenshez olyan ismert
koncentraciéju meérdoldatot adnak, amely a komponenst csapadék formajaban
levalasztja. A csapadék teljes levalasztasahoz szikséges mérdoldat fogyasabdl
szamithaté ki a vizsgalanddé komponens mennyisége. A titralas elvivalenciapontjanak
meghatarozasa indikatorral vagy anélkul torténhet. A csapadékkéepzddéssel jard
kémiai reakciok a heterogén egyensulyi reakciok korébe tartoznak. Az egyensuly a
kilonboz6 fazisokban lévé komponensek kozott jon létre, az egyensulyi allapot a
tomeghatas térvénye alapjan jellemezhet6. A folyamat soran a csapadék levalasa
akkor indul meg, amikor a vizsgalandd oldat a mérboldat hatasara keletkezd
csapadékra nézve tultelitetté valik. A levaldé csapadék azonban részben
visszaoldadik, igy a tultelitettség megsziinik. Allandé hémérsékleten egy dinamikus
egyensulyi folyamat alakul ki, az id6egység alatt levalé csapadék anyagmennyiség
egyenlé lesz az idéegység alatt visszaoldodé anyagmennyiséggel. A folyamat a
csapadekos kémiai egyensulyok torvényszerliségeivel irhatd le. Az idegen ionok
gyakran komplexképz6dési folyamattal is zavarhatjak a csapadékos egyensulyt.
El6fordulhat az is, hogy a csapadék anionja vagy kationja redoxi rendszer
jelenlétében oxidacids vagy redukcios mellékreakciokban vesz részt. A pH érték is
hatast gyakorol az oldhatosagra, ezért annak a konkrét feladathoz valé bedllitasa
igen fontos. A csapadékos titralas végpontjanak jelzése a klasszikus mddszerek
szerint indikator nélkul vagy csapadékképzd, komplexképzé, illetve adszorpcids
indikatorral torténhet. A kornyezeti analitikaban a csapadékos titralast leggyakrabban
a vizek kloridion koncentraciojanak meghatarozasara alkalmazzak. Ritkabban, de
hasznalatos a szulfation csapadékos titrimetriaval valé meghatarozasa is.

1.1.2.1  Vizminta kloridion koncentraciojanak meghatarozasa Mohr szerint

A meghatdrozandé vizminta ismert térfogatu részletét pontosan ismert
koncentraciéju ezust-nitrat méréoldattal, kalium-kromat indikator jelenlétében
megtitralva, a méréoldat fogyasabadl kiszamithatd a vizminta kloridion koncentracioja.
A mérést semleges vagy gyengén lugos oldatban kell végezni. Az eredményt cn,
(mg/dm?®) koncentracidban adja meg. A titralas soran a kdvetkez6 reakciok ek
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ClI” + AgNGQ, = AgCIl + NO;
2AgNO,; + K,CrO, = Ag,CrO, + 2KNQO,

A titralas soran az oldhatésagi szorzat kulonbsége miatt el6szor a vizsgalando
komponens (kloridion) reagal a mérdoldattal (ezust-nitrat), amely soran fehér szin(
csapadék (AgCl) képzddik, majd az ekvivalencia pont utan a feleslegbe kertlé
AgNO3; mérdoldat reagal az indikatorral (K,CrQO4), rozsdabarna szinl csapadék
Ag,CrO4 képzddeése kozben.

Veqyszerek, eszkb6zOk

0,01 M ezUst-nitrat méréoldat, 10 m/m%-os kalium-kromat indikator, pipetta, buretta,
Erlenmeyer lombikok.

A meghatarozas menete

A meghatarozandé vizmintabdl pipettaval mérjen be haromszor 100 cm?3-t harom
Erlenmeyer lombikba. (Harom minta.) Ismételie meg mindezt desztillalt vizzel a
vakprobahoz is. Adjon a mintakhoz 1 cm® 10 m/m%-os kalium-kromat indikator
oldatot. A burettat toltse fel a mar elkészitett, 0,01 M koncentracioju AgNO;
mérdoldattal és allitsa jelre. Titrdlla meg a vakmintakat a vorosbarna szin
megjelenéséig. Titralja meg az ismeretlen vizmintakat az indikatornak a mérdoldattal
keletkezett csapadék (Ag.CrO,4) szinének — ,rozsdabarna" — megjelenéséig, azaz az
egyeneértékpontig olyan arnyalatban, ahogy a vakprobat beallitotta. A viszonyitast
mindig a vakprébara kell végezni, mert az AgCl csapadék hamar elbomlik és
megjelenik az ezlst szine. A vakpréba soran nem keletkezik AgCI csapadék, hiszen
a desztillalt vizben nem fordul el6é CI ion, tehat az oldat citromsarga szine nem lesz
opalos, hanem egybdl rozsdabarna. A meghatarozasok végeztével jegyezze fel a
biirettabdl fogyott mérdoldat cm*-inek szamat. A mérés akkor elfogadhaté, ha harom
parhuzamos eredmény (AgNO3z; méréoldat fogyas) az 1 — 2 %-os hibahataron belll
van. Ha ez nem sikerul, akkor készitsen el6 egy ujabb mintat és végezze el ujra a
titralast.

Pontos koncentracioju 0,01 M NaCl térzsoldattal hatarozza meg az AQNO3; méréoldat
titerét. A titer megallapitasahoz titraljon meg haromszor 10 cm?® NaCl térzsoldatot az
AgNO3; mérdoldattal. Amennyiben az 0sszes mérési eredmeényeét sikeresnek
gondolja, végezze el a szamitasokat. Az ismeretlen vizminta kloridion koncentraciojat
cm (Mg/dm?®) koncentraciéban adja meg.

Szamitas: Példa a mérési eredmény kiszamitasara
Adatok:

V (vizminta) = 100,0 cm®

V (AgNOs atlag a vizmintara) = 23,0 cm?

V (AgNOs a vakra) = 0,5 cm?®

cn (NaCl) = 0,01 M; ¢, (NaCl) = 0,355 mg/cm?®
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V (AgNOs atlag a vizmintara) = 10,6 cm?® (titernél) — 0,5 cm?®

Szamitas — 1:

10 cm?® 0,355 mg/cm? NaCl oldatra fogyott 10,6 cm® 0,01 M AgNOs oldat
3,55 mg CI oldatra (10 cm? -re) fogyott 10,1 cm® 0,01 M AgNOs oldat
X mg 1,0 cm® 0,01 M AgNOs oldat
x =0,351 mg

Azaz: 1 cm® AgNO3; mérdoldat (0,01 M) 0,351 mg CI” iont mér (AgNO3; mérdoldat
titere).

Szamitas — 2:

100 cm® vizmintara fogyott 23,0 cm® AgNO; oldat
100 cm® vakmintara fogyott 0,5 cm® AgNO; oldat
A tényleges méréoldat fogyasa 100 cm? vizmintara:

V (AgNO3) = 23— 0,5 = 22,5 cm®

ha 1,0 cm® AgNO3 mérdoldat 0,351 mg CI" iont mér
akkor 22,5 cm® AgNOsmérdoldat x mg CI" iont mér
X=7,91 mg

ha 7,9 mg CI" ion van 100,0 cm® mintaban
akkor x mg CI" ion van 1000,0 cm® mintaban
X=79,1 mg

Tehat a vizsgalt vizminta kloridion tdémegkoncentracidja 79,1 mg/dm?.

1.1.2.2 Ivovizminta szulfation koncentracidjanak meghatarozasa

A meghatdrozandé vizminta ismert térfogatu részletét pontosan ismert
koncentraciéju 6lom-nitrat oldattal, ditizon indikator jelenlétében megtitralva, a
mérdoldat fogyasabdl kiszamithatdé a vizminta szulfation koncentracidja. A
meghatarozast etil-alkoholos oldatban kell végezni. Az eredményt c, (mg/dm?)

koncentraciéban adja meg. A titralas soran végbemend reakcio:
SO? +Pb(NQ,), = PbSO, | + 2NO;

—
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Veqyszerek, eszk6zOk

0,01 M Olom-nitrét méréoldat
3,312 g élom-nitratot kevés desztillalt vizben oldjon fel, majd téltse 1000 cm?*-
re; a mérboldat faktorat 0,01 M natrium-szulfat oldattal hatarozza meg, a

vizsgalattal azonos korulmények kozott.

0,01 M Natrium-szulfat oldat
1,479g vizmentes natrium-szulfatot oldjon fel, majd mérélombikba tdltse 1

dm?®-re; 1,0 mg/1,0 cm? szulfationt tartalmaz.

Ditizon-indikator-keverék

1g ditizont és 49 g benzoesavat dorzsmozsarban homogenizaljon.
96 VIV% etil-alkohol

Vizsziir6 berendezés, H-ciklust kationcserélé oszlop, pipetta, analitikai mérleg,

Erlenmeyer lombikok, bdiretta.

A meghatarozas menete

A meghatarozas el6tt a mintat el kell késziteni, ez elsésorban a zavard kationok
eltavolitasat jelenti. A vizmintat — ha sziikséges — szlirje at, majd kb.150 — 200 cm?>-t
folyasson at erésen savas, H-ciklusu kationcserélé oszlopon — a kationok zavaré
hatasanak elkeriilése végett. Az atfolyt minta elsé 50 — 100 cm? részletét dntse ki, a
maradékkal dolgozzon majd tovabb. Erlenmeyer lombikba mérjen be 40 cm? etanolt,
majd adjon hozza kb. 20 mg (késhegynyi) ditizon indikatort. Ekkor az oldat szine
halvanyzold lesz. Pipettaval mérjen ki a vizmintabdl 20 cm®-t, adja az oldathoz, ekkor
annak a szine kékre valtozik meg. Ezt kdvetben titralja a mintat az egyenértékpontig,
amelyet az oldat szinének vordses ibolyara valé megvaltozasa jelez. A titralast a
szinallandésagig kell végezni. Jegyezze le a mérboldat fogyasat. Abban az esetben,
ha a mérdoldat fogyasa 1 cm>-nél kisebb, akkor az eredmény pontossaga érdekében
a meérést meg kell ismételni nagyobb térfogatu, beparolt mintaval. Ha az élom-nitrat
oldat fogyasa 5 cm®-nél tdbb, akkor a vizsgalatot 10 cm® mintaval és kevesebb etanol
hozzaadasaval kell ujra elvégezni. A mérés akkor elfogadhaté, ha harom
parhuzamos eredményt (Pb(NO3), oldat fogyast) mér. Ha ez nem sikerul, akkor
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Szamitas: Példa a mérési eredmény kiszamitasara

Adatok:

Vo (vizminta) = 20 cm?®

cn (Pb(NO3)2) = 0,01 M

V (Pb(NOs3), fogyasa, atlag) = 3 cm®

M (SO4%) = 96 g/mol

cm (SO4%) (mg/dm®) = 1 mg/cm? (Na,SO, oldat)

V (Pb(NOs), fogyasa, atlag) = 10,2 cm?® (10 cm® Na,SO4-ra fogyott)
Szamitas:

A kémiai egyenletnek megfeleléen:

1 mol Pb** 1 mol SO4*-al reagal
10 cm® 1 mg/cm?® -es SO.%ra 10,2 cm?® 0,01 M Pb(NO3), fogyott
10 mg SO4* -ra 10,2 cm® 0,01 M Pb(NO3), fogyott
X mg SO4%-t mér 1 cm® 0,01 M Pb(NO3),

Tehat 1 cm® 0,01 M Pb(NO3),: 0,98 mg szulfatot mér.
3 cm® méréoldat 3 * 0,98 mg szulfatot mér

20 cm?® vizminta tartalmaz 2,95 mg szulfatot
1000 cm?® vizminta tartalmaz x=1000 * 2,95/ 20

Tehat a vizminta szulfation tdmegkoncentracidja 147,0 mg/dm?.

A koncentracio kiszamitasa az adatok képletbe valo helyettesitésével is torténhet:

mg CPb( NO;), * Vétlag—méra"érdoldgyés :

S0 3
. = +.10
SO; (dm3 V,

c

1.1.3 Komplexometria

A komplexometrias titralas alapjat a vizsgalandé komponens és a mérdoldat kozott
lejatszodd  komplexképzédési reakcidé adja. Ezzel a modszerrel fémionok
meghatarozasat végzik. A titralasokat tobbféle médon és tobbféle indikatorral lehet
végezni, azonban méréoldatként szinte kivétel nélkil az EDTA hasznalatos. EDTA —
szisztematikus nevén etilén-diamin-tetraecetsav — egy négyeértéeki sav. A
titrimetriaban az EDTA dinatrium sojanak (NazH,Y * 2H,0) kereskedelmi
forgalomban 1évé nevén Trilon B, Na-Versenat, Komplexon Il oldatat alkalmazzak
mérdoldatként. Ezeket a titralasi mddszereket mas néven kelatometrianak is nevezik.
A kelatometrias titralas soran a féreakcié a vizsgalando fémion és az
kapcsolodasabol eredé komplexképzédés. A fémion és az EDTA fémion

vegyeértékétsl fliggetleniil 1:1 aranyban reagalnak egymassal. A komplekek staSHESSENY! @
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allandéi ismeretében eldonthetd, hogy lehet e komplexometrias meghatarozast
végezni, illetve milyen fémionok hatarozhatok meg egymas mellett a vizsgalanddé
oldatban. A titralas folyaman a féreakcidé mellett gyakran zavaré mellékreakciok is
lejatszddnak. A mellékreakciok elkerllése veégett gyakran el6szor puffer oldattal be
kell allitani a vizsgalandd oldat pH-jat, majd ezt kdvetéen kell az oldathoz adni a
szukséges indikatort. A kelatometrias titralasok ekvivalanciapontjanak jelzésére
tobbféle lehetéség van. A klasszikus modszerek kdézé az un. fémindikatorok, a
fluoreszcencias, a kemilumineszcencias vagy a redox indikatorok alkalmazhatok. A
végpontjelzés fizikai-kémiai elven alapuld miszeres uton is térténhet. Az alabbiakban
a klasszikus jelzési lehet6ségek kerulnek bévebb targyalasra.

A kornyezeti analitikaban a komplexképz6dési reakcion alapulo titralasok a vizmintak
kalcium- és magnéziumion koncentracio meérésénél, illetve a vizminta Osszes-,
valtozé- és allando keménységének meghatarozasa soran kapnak szerepet.

1.1.3.1 Vizminta 6sszes-, valtozo- és allandé keménységének meghatarozasa

A viz keménységét a benne oldott kalcium-, és magnézium sok okozzak. A vizek
keménységét mg/dm?® vagy mmol/dm® mértékegységben, CaO-ra vonatkoztatva kell
megadni, illetve keménységi fokban is kifejezhet6. Tobbféle keménységi fok ismert,
példaul a német, a brit, a francia és az USA keménységi fokok. Magyarorszagon a
német kemeénységi fok — nk®: 1 nk®, ha 1 * 10 mg CaO-nak megfelel6 oldott kalcium-
és magnéziumion van 1000 cm?® vizben — hasznalata az elfogadott.

A viz O6sszes keménysége a valtozo keménységb6l — mas néven karbonat
keménységb6l — és az allandé keménységbdl tevodik Ossze. A viz karbonat
keménysége a Ca és Mg ionoknak az a mennyisége mg/dm® vagy mmol/dm?
mértékegységben, CaO-ra vonatkoztatva, illetve keménységi fokban kifejezve, amely
a hidrogén-karbonat- vagy a karbonationokhoz rendelhet6. A viz allandé
keménysége a Ca®" és Mg?* ionoknak az a mennyisége mg/dm® vagy mmol/dm?®
mértékegysegben, CaO-ra vonatkoztatva, illetve keménységi fokban kifejezve, amely
sem hidrogén-karbonat sem karbonat , hanem egyéb — példaul klorid-, szulfat-, nitrat-
, Sth. — ionokkal van egyensulyban.

A vizben 1év6é kalcium- és magnéziumionok pH = 9,5 — 10 tartomanyban,
eriokromfekete T indikator jelenlétében EDTA mér6oldattal komplexometriasan
kozvetlenll megtitralhatdk (1 mol EDTA 1 mol fémionnal lép reakcidba). Az igy kapott
eredmény a viz 0sszes keménysége. A valtoz6 keménység a viz lugossagbdl
kiszamithato, igy azt az 6sszes kemeénységbdl kivonva megallapithaté a viz allandé
keménysége.

Veqyszerek, eszk6zOk

0,02 M EDTA mérbéoldat, NH;OH+NH,CI puffer oldat, eriokromfekete T indikator,
pipetta, buretta, Erlenmeyer lombikok.
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A meghatarozas menete

Mérijen ki Erlenmeyer-lombikba 100 cm® vizmintat, adjon hozzad kb. 0,4 g
eriokromfekete T indikatort és 4 cm® puffer oldatot — NHsOH+NH,CI Titralja meg a
mintat 0,02 M-os EDTA méréoldattal, amig a borvords szini oldat kék nem lesz.
Jegyezze fel a mérdoldat fogyasat, majd szamitsa ki a végeredményt. Annyi mérést
végezzen, hogy legalabb harom parhuzamos eredménye legyen. Abban az esetben,
ha a varhatd keménység 100 mg/dm3-nél nagyobb, akkor 50 cm® mintabdl is
elvégezhetd a vizsgalat. Akkor, ha a titralas elhuzodik, a mérést higitott oldatbdl
célszerl ujra elvégezni. Az EDTA-bdl nem készithetd pontos koncentracioju oldat,
ezért a hatoértékét a mérés elétt be kell allitani. Erre a célra kalcium- vagy
magneézium alapoldat alkalmas. Az EDTA pontos koncentracidjat a pontos
koncentraciéju 0,02 M MgSO, oldat segitségével hatarozza meg (titer alapanyag).
Ekkor a minta helyett 10 cm® Mg SO, oldatot (kb. 1 mg/cm® CaO-nak megfeleld
koncentracioju) oldatot titraljon.

A titralas nem mindig zavard hatasoktol mentes. Példaul a titralast olyan ionok
zavarhatjak meg, amelyek az EDTA-val mellékreakcidba lépnek, ilyenek az
aluminium-, a stroncium-, a barium-, a vas-, a mangan-, a réz- és a cinkionok. Az
anionok kozul a karbonation a kalciumionnal képezhet zavard csapadékot.

Szamitas: Példa a mérési eredmény kiszamitasara
Szamitas-1: Valtoz6 keménység meghatarozasa
A viz lugossaganak meghatarozasa soran mért adatokbol:
V (HCI atlag) = 6,2 cm®
V (vizminta) = 100,0 cm®
cn (HCI) = 0,1123 mol/dm?®
M (CaO) = 56 g/mol
A reakcidegyenlet alapjan:
Ca(HCOs3),; + 2 HCI = CaCl, + 2 H,CO3
CO3* + 2 HCI =2CI" + H,0 + CO;
HCOg3 + HCIl = H,O + CO, +CI
a titer értéke a kémiai egyenlet szerint:
2 mol s6sav 1 mol kalcium-hidrogén-karbonattal reagal
1 mol sésav 0,5 mol kalcium-hidrogén-karbonattal reagal

a méréshez idealis esetben azonban 0,1 M sdsav oldatot hasznal és a valtozé
keménységet CaO-ra vonatkoztatva kell megadni (M (CaO) = 56 g/mol), igy:

0,1 M HCI 0,05 mol CaO-dal egyenértéki, azaz 0,05 * 56 = 2,8
kovetkezésképpen: 1cm*HCI 2,8 mg CaO-t mérne.
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azonban: ¢, (HCI) = 0,1123 mol/dm?, igy:

1.dm?® 1 M HCl oldat 0,5 mol CaO-t mér

1dm?® 1 M HClI oldat 0,5 mol * 56 g/mol = 28 g CaO-t mér
1dm?® 0,1123 M HCI oldat 0,1123 * 28 = 3,144 g CaO-t mér, akkor
1cm?® 0,1123 M HClI oldat 3,144 mg CaO-t mér

ha:

1,0 cm® HCI mérdoldat 3,144 mg CaO-t mér

6,2 cm® HCI mérdoldat x mg CaO-t mér

x =19,4928 mg

ha:

19,4928 mg CaO-dal egyenértékii sé van 100 cm?® vizmintaban

x mg CaO-dal egyenértékii s6 van 1000 cm? vizmintaban

X = 194,928 mg

Cw = 194,9 mg CaO/dm® és  nky°: 19,49

Szamitas-2: EDTA titerének meghatarozasa

V (EDTA atlag) = 8,9 cm® (a 10 cm® pontosan 0,02 M MgSO, standardra)

1 mol EDTA 1 mél MgSOg-t azaz 1 mél CaO-t mér

ha:

10 cm?® 0,02 M MgSO,-al 8,9 cm® EDTA egyenérték
akkor:

az EDTA koncentraciéja = 10 * 0,02/ 8,9 azaz 0,0224 M

ha:

1cm? 0,01 M EDTA mér 0,56 mg CaO-t

1cm? 0,0224 M EDTA meér x=0,0224 * 0,56 / 0,01
Tehat:1 cm?® 0,0224 M EDTA 1,258 mg CaO-t mér

Szamitas-3: Osszes keménység meghatarozasa
Adatok:

V (EDTA atlag) = 18,1 cm® a vizmintara

V (vizminta) = 100,0 cm?®

¢ (EDTA) = 0,0224 mol/dm?®

M (CaO) = 56 g/mol

SZECHENYI @
Eurépai Unié n
Eurépai Szocialis

Alap

MAGYARORSZAG - R
KORMANYA BEFEKTETES A JOVOBE

PECSI TUDOMANYEGYETEM Em e _
UNIVERSITY OF PECS ’t




TAMOP-4.1.1.C-12/1/KONV-2012-0012

20 ZOLD ENERGIA FELSOOKTATASI EGYUTTMUKODES
Szamitas:
1cm?® 0,0224 M EDTA 1,258 mg CaO-t mér
18,1 cm?® 0,0224 M EDTA 18,1 * 1,258 mg CaO-t mér, azaz
22,78 mg CaO-nak megfeleld s6 van 100 cm® vizmintaban
ha:
100 cm?® vizmintaban 22,78 mg s6 van
1000 cm? vizmintaban 227,8 mg s6 van

Cox = 227,8 mg CaO/dm® és  nkee®: 22,78

Szamitas-4: Allandé keménység meghatarozéasa
Adatok:

cw = 194,9 mg CaO/dm?®

Cox = 227,8 mg CaO/dm?

Szamitas:

Cak= Cok — Cvk

Cax = 227,8 mg CaO/dm?® — 194,9 mg CaO/dm? = 32,9 mg CaO/dm?®

Nkac® = Cac / 10=32,9 /10 = 3,29

1.1.3.2  Vizminta Ca** és Mg** tartalmanak meghatarozésa egymés mellett

A vizminta kalcium- és magnéziumion tartalma egymas mellett komplexometriasan,
EDTA mérdoldattal meghatarozhaté. A kalciumionok meghatarozasakor, az EDTA
mérdoldattal valo titralas soran kalcium-EDTA komplex keletkezik abban az esetben,
ha az oldat pH-ja 12-nél magasabb. Ekkor az EDTA csak a kalciumionokkal képez
komplexet. Az egyenértékpont megallapitdasahoz murexid indikator hasznalata
javasolt. A folyamat soran az oldat szine pirosrdél lilara valtozik. A kalcium- és
magnéziumionok egyuttes meghatarozasa EDTA mérboldattal, eriokromfekete T
indikator jelenlétében, pH = 9,5 — 10 tartomanyban torténik. A titralas soran kalcium-
EDTA és magnézium-EDTA komplex vegyuletek képzddnek. A folyamat soran az
oldat szine borvords szinlibdl égszinkékre valtozik.

Veqyszerek, eszk6zOk

0,02 M EDTA méréoldat, 0,02 M MgSO, oldat, NH,OH+NH,CI puffer oldat, NaOH
puffer oldat, desztillalt viz, murexid indikator, eriokrémfekete T indikator, f6z6poh3
pipetta, buretta, Erlenmeyer lombikok.
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A meghatarozas menete

A meghatarozas tobb feladatrészbdél all.

Ve

Szamitsa ki, hogy 250 cm® 0,02 M EDTA mérdoldat elkészitéséhez mennyi
Na,EDTA * 2H,0 szilard anyagot szukséges bemeérni analitikai mérlegen. Készitse el
az oldatot az oldatkészités kapcsan mar tanult médon. Az igy elkészitett EDTA
pipettaval mérjen ki 10,0 cm3t Erlenmeyer lombikba, adjon hozza 5 cm?®
NH4CI+NH4OH puffer oldatot, illetve 0,1 g Eriokromfekete T indikatort és 50 cm?®
desztillalt vizet. Az igy kapott oldatot borvords szinbél égszinkék szinre valé valtasig,
szinallandosagig titralja. Jegyezze fel a fogyast, a mérést legalabb 3-szor végezze el.

Feladat — 2: Kalcium- és magnéziumionok egymas melletti meghatarozasa

Elészor a kalciumionok meghatarozasa torténik. Mérjen ki 3 * 100,0 cm*-vizmintat
Erlenmeyer lombikba, majd adjon hozza 5 cm® NaOH puffer oldatot, illetve 0,1 — 0,2
g murexid indikatort. Az igy kapott oldatokat a 0,02 M EDTA mérdoldattal titralja meg
és jegyezze fel a fogyasokat (V1), amely a minta kalciumion tartalmaval aranyos. A
titralast az indikator szinének lazacvorosbdl ibolyalilaba valdé atcsapasaig
(szindllanddsagig) végezze.

Masodjara a kalcium- és a magnéziumionok egyuttes meghatarozasa torténik. Ehhez
mérjen ki a vizsgalandé oldatbdl 100,0 cm®-t Erlenmeyer lombikba, majd adjon hozza
5 cm® NH4CI+NH4OH puffer oldatot, illetve 0,1 — 0,4 g (késhegynyi) eriokromfekete T
indikatort. Az igy kapott oldatot a 0,02 M EDTA mérdoldattal titralja meg és jegyezze
fel a fogyasokat (V2), amely a minta kalcium- és magnéziumion egyuttes tartalmara
utal majd. A titralast borvorosbél égszinkékre vald atcsapasig (szinallanddsagig)
végezze. (A szamitas soran az el6z6 mérés adatait hasznalja fel, hiszen a kalcium és
magnézium egyuttes meghatarozasat mar elvégezte.)

Szamitas: Példa a mérési eredmény kiszamitasara

Adatok:

V (vizminta) = 100,0 cm®

¢ (EDTA) = 0,0224 mol/dm?®

Szamitas-1: EDTA titerének meghatarozasa

V (EDTA atlag) = 8,92 cm? (a 10 cm® pontosan 0,02 M MgSO, standardra)
M (Ca®*) = 40,08 g/mol

M (Mg?*) = 24,32 g/mol

ha:

10 cm?® 0,02 M MgSO,-al 8,92 cm® EDTA egyenértékii
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akkor:
az EDTA koncentraciéja = 10 * 0,02 / 8,92 azaz 0,0224 M
mivel:
1 mol EDTA 1 mol fémionnal Iép reakcidba:
1.dm? 1 M EDTA mér 1 mol Ca**-t
1dm? 1 M EDTA mér 1 mol * 40,08 g/mol Ca**-t
1dm? 0,0224 M EDTA mér 0,0224 * 40,08 = 0,898 g Ca**-t
1cm? 0,0224 M EDTA mér 0,898 mg Ca?*-t

Tehat az EDTA oldat titere: 0,898 mg Ca**.

A fenti szamitashoz hasonléan:

1dm? 1 M EDTA mér 1 mol Mg?*-t

1dm? 1 M EDTA mér 1 mol * 24,32 g/mol Mg?*-t
1dm? 0,0224 M EDTA mér 0,0224 * 24,32 = 0,544 g Mg?*-t
1cm? 0,0224 M EDTA mér 0,544 mg Mg?" -t

Tehat az EDTA oldat titere: 0,544 mg Mg**.

Szamitas-2: Kalcium- és magnéziumion mennyiségének kiszamitasa
Adatok:
A minta kalciumion tartalmara utalé V; (atlag) =12,1 cm?
A minta kalcium- és magnéziumion tartalmara egyiittesen utalé V. (atlag) = 18,1 cm®
A vizminta kalciumion tartalma:
12,1 cm?® *0,898 mg/cm? = 10,86 mg Ca**
A vizminta magnéziumion tartalma:
(18,1 — 12,1) cm® * 0,544 mg/cm® = 3,264 mg Mg**

Mivel a titralasnal 100 cm® mintabdl indult ki, a szamitas soran kapott kalcium és
magnézium mennyiségét szamitsa at 1000 cm®-re, hogy az értékek a megszokott
mg/dm?3-ben legyenek.
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1.2 Tehat a minta kalciumion tartalma 108,6 mg/dm3, a minta magnéziumion
tartalma 32,64 mg/dm3.

1.2.1 Redox kémiai egyensulyon alapulo titrimetria

A redox reakcion alapuld titralasoknak az elve, hogy a meghatarozandd
komponenshez olyan ismert koncentraciéju oxidalo vagy redukalé hatasu
meérooldatot adnak, amely a komponenst oxidalni vagy redukalni képes. A redoxi
titralasok alapjat a redox reakciok képzik. A reakcié soran a pozitivabb potencialu
partner oxidalni — azaz maga redukaldédni —, a negativabb potencialu partner
redukalni — azaz 6 maga oxidalédni fog. A reakcid végpontjanak eléréséhez
szukséges mér6oldat fogyasabdl kiszamithatdé a vizsgalando komponens
mennyisége. A titralas soran az ekvivalenciapontot a redoxpotencial ugrasszeri
valtozasa jelzi. A potencialugras annal nagyobb, minél nagyobb a vizsgalandé oldat
és a mérdoldat potencialkilonbsége. A titralas elvivalenciapontjanak meghatarozasa
indikatorral vagy anélkil is torténhet. A redoxi titralasokat — mint minden mast —
tobbféleképpen lehet csoportositani. Ebben az esetben a legcélszeriibb ezt, a titralas
soran alkalmazandé méréoldat redoxi sajatossaga szerint megtenni. E szerint az
oxidimetria témakore az, amelyben a méréoldat az oxidalészer, a reduktometria
csoportjaba pedig a redukalé jellegd meérdoldattal titral6 modszerek tartoznak.
Oxidimetria: permanganometria, kromatometria, jodometria, bromatometria.
Reduktometria: sztannometria, merkurometria, kromometria.

1.2.1.1 Vizminta kémiai oxigénigényének meghatarozasa permanganometrias
modszerrel

A kémiai oxigénigény (KOI) azt a vizben 1évé oldott és lebegd anyagok oxidaciéjahoz
szikséges oxigén mennyiséget adja meg, amellyel egyenértékl oxidalészer fogyott
azok — azaz a viz oxidalhaté anyagainak — oxidacidjara. A vizben |évd oxidalhaté
anyagok legnagyobb részét a szervesanyagok képezik, azonban mellettik példaul a
nitrit-, a szulfit- és a vas(ll) szervetlen ionok is ,fogyasztanak" oxidaloszert. A KOI-t
mg/dm? vagy mmol/dm?® koncentracidban adjak meg. A KOl meghatarozasi médja a
minta varhaté szervesanyag tartalmatél fugg, igy az ivovizek KOI meghatarozasa
savas kozegben permanganometrias modszerrel (KOlys), a felszini vizeké és a
szennyvizeké szintén savas koézegben, de kromatos maédszerrel (KOIx vagy KOlc,)
torténik.

A vizmintat feleslegben [évé, ismert térfogatu és koncentracioju kalium-permanganat
oldattal meghatarozott ideig, meghatarozott korilmények koézott forraljak, ezt
kovetben a redukaldédott permanganat mennyisége kozvetett titralassal
meghatarozhaté. A mérés kénsavas kdzegben 80-90 °C-on torténik. A segéd
mérdoldat oxalsav vagy natrium-oxalat oldat. A titralas soran végbemend reakciok:

MnO; +8H" +5¢” = Mn*" +4H,0

2MnO; +6H* +5(COOH), = Mn** +10CO, +8H,0
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Veqyszerek, eszk6zOk

Kénsavas kalium-dikromat oldat
1:4 higitasu kénsav oldat
Kalium-permanganat mérdéoldat (0,02 M (0,1 n))

3,20 g kristalyos kalium-permanganatot 500 cm®-es féz6poharban oldjon fel,
majd mérdlombikban 1000 cm? -re toltse. Sotét, livegdugods livegben fénytél
védve kell tarolni.

Kalium-permanganat méréoldat (0,002 M (0,01 n))
Natrium-oxalat mérdoldat (0,05 M (0,1 n))

6,7000 g 110 °C-on szaritott natrium-oxalatot desztillalt vizben oldjon fel, majd
mérélombikban 1000 cm?®-re toltse jelre.

Natrium-oxalat méréoldat (0,005 M (0,01 n))
DesZztillalt viz, horzsakd, pipetta, biiretta, Erlenmeyer lombikok.

A meghatarozas menete

Ennél a mddszernél még a mérés elétt el kell végezni néhany feladatot. igy példaul a
hasznalanddé lombikokat kénsavas kalium-dikromat oldattal ki kell fézni, majd
desztillalt vizzel kidbliteni, ugyanis a permanganat dnbomlasat az edény fellletének
allapota befolyasolja. A mérést a 300 mg/dm? feletti kloridion koncentracié is zavarja,
igy ekkor a savas kozeg helyett a lugos kdzeg biztositasat kell valasztani. Abban az
esetben, ha a minta oxidalhatd szervetlen anyag tartalma nagy, akkor az eredmény
megadasanal ezt figyelembe kell venni — hiszen a KOI meghatarozassal a viz
oxidalhatd szervesanyag tartalmanak megallapitasa a f6 cél.

A meghatarozas elsé Iépése a minta homogenizalasa (razza fel a mintat) — ha a
minta inhomogén. Ezt kdvetden Erlenmeyer lombikba mérjen ki 100 cm3t a
vizmintabdl (Vo (cm®)), majd adjon hozza 5,0 cm® 1:4 higitasu kénsav oldatot. A
kimért vizmintaba tegyen 3 — 4 szem horzsakdvet, majd forralja fel. Amikor a forras
megindul, adjon hozza biirettabsl 10,0 cm?® kalium-permanganat oldatot (c, = 0,002
mol/dm?), majd tartsa 80 — 90 °C-on pontosan 10 percig (+15 s). Ezt kdvetden adjon
hozza birettabdl 10,00 cm?® natrium-oxalat mérdoldatot (c, = 0,005 mol/dm?), majd az
elszintelenedett oldatot titralla meg a kalium-permanganat oldattal. Az
egyenértékpontot a feleslegbe kerll§ kalium-permanganat rozsaszin szine jelzi.
(Legalabb fél percig maradjon meg a szine.) Kévetkezésképpen a titralashoz nem
szilkséges indikator. Jegyezze fel a mérdoldat fogyasat (Vi (cm®)). Abban az
esetben, ha az oldat forralas kdzben megbarnul, akkor a mérést higitott mintabdl vjra
el kell végezni. Szintén ismételendd a mérés, ha a mérboldat fogyasa meghaladja a
4,0 cm>-+, illetve a higitott minta esetén nem éri el a 2,0 cm>-t.
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A mérés masik része a vakpréba és a faktorellenérzés. A vakproba esetében a minta
desztillalt viz, a meghatarozas menete az el6z6vel azonos. Jegyezze fel a mérboldat
fogyasat (V. (cm?)), majd az el6z6ekben megtitralt, még meleg oldathoz adjon 10,00
cm® natrium-oxalat oldatot. Ezt kdvetéen Ujra titrdlia meg a mintat kalium-
permanganat mérdoldattal addig, amig a megjelené halvanyrézsaszin szin fél percig
megmarad. Szintén irja fel a mérdoldat fogyasat (Vs(cm?)).

A mérési eredmény megadasa

mg
KOl (£ 5)=F-08-(V;~V,)-h

ahol:
h: higitas esetén a higitasi arany
f: a méréoldat faktora (10/V3)

0,8: az oxigén egyenérték tdmegébdl és a cm>rdl dm3-re vald atszamitasbol
adoédo tényezé (mg/dm?).
Az eredményt 2 mg/dm-ig két tizedesig kell megadni, e flétt egy tizedesjegyre
kerekitve adhato meg.

1.2.1.2 Hulladékleraké6 csurgalékvizének kémiai oxigénigény meghatarozasa
kalium-dikromattal

Az el6z6 fejezet alapfogalmait kiegészitve: a KOIx vagy KOl¢, az oldott és a lebegd

anyagok oxidaciojahoz szUukséges, dikromattal egyeneértekl oxigén

tdmegkoncentracioja, amennyiben a vizminta kezelése dikromattal az el6irt moédon

megtorténik. A mérés a gyakorlatban tobbféle moédon elvégezhetd.

A meghatarozas menete — 1

A mintat Hg(ll)-szulfattal és tomény kénsavban oldott ezustkatalizatort tartalmazo
kalium-dikromat oldat ismert mennyiségével meghatarozott idén keresztul forralja,
mikdzben az oxidalhatdé anyagok a dikromatot redukaljak. A visszamaradd kalium-
dikromatot vas(ll)-ammonium-szulfat méréoldattal, ferroin indikator jelenlétében
titralja vissza. 1 maol dikromation 1,5 mél oxigénnel (O2) egyenérték.

2Cr,0Z +3C +16H" = 4Cr* +3CO, +8H,0
Cr,0% +6Fe? +14H"* = 2Cr* +6Fe* +7H,0

Veqyszerek, eszk6zOk

1:1 higitasu kénsav
Eziist-szulfatos kénsav

13,5 g eziist-szulfatot oldjon fel 1000 cm?® cc. kénsavban. Az oldédas
melegitéssel gyorsithato. Az oldatot s6tét Uvegben tarolja.
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Kalium-dikromat oldat (0,041667 M; 0,25 N)

12,2579 g kalium-dikromatot (M=294,19 g/mol) oldjon fel kb. 500 cm?
desztillalt vizben, majd adjon hozza 100 cm® koncentralt, 1,84 g/cm? siriiségi
kénsavat, majd desztillalt vizzel téltse fel 1000 cm®-re.

Vas(ll)-ammoénium-szulfat oldat (0,25 N)

98 g vas(ll)-ammonium-szulfat * 6H,0O-t (M=392,14 g/mol) oldjon fel 500 cm?
desztillalt viz és 20 cm® koncentralt kénsav elegyében, majd lehiilés utan az
oldatot desztillalt vizzel téltse 1000cm®-re.

Faktorozas: Az oldatot naponta ellenérizze a kdvetkezék szerint. 10 cm?®
kalium-dikromat oldatot higitson 100 cm®-re 1:1 higitasu kénsav oldattal, majd
vas(ll)-ammodnium-szulfat méréoldattal (= 0,25 M-0s) 2 — 3 csepp ferroin
indikator mellett titralla meg. A vas(ll)-ammodnium-szulfat mérdoldat

s

cn (mol/dm®) =10,0*0,25/V=25/V
ahol:
cn: a vas(ll)-ammonium-szulfat mérdoldat koncentracioja (mol/dm?®)
V: a vas(ll)-ammonium-szulfat mérdoldat fogyasa (cm?)
0,25: kalium-dikromat oldat (0,041667 M; 0,25 N) koncentracioja
Kalium-hidrogén-ftalat referencia oldat (2,0824 mmol/dm?®)

105 °C-on szaritott kalium-hidrogén-ftalatbdl 0,4251 g-ot oldjon fel desztillalt
vizzel, majd egészitse ki 1000 cm>-re. Az oldat elméleti KOI értéke 500
mg/dm?.

A meqghatarozas menete — 2

Anton Paar mikrohulldamu roncsolé teflon kivettajaba mérjen be 20,0 cm® vizmintat
és 0,4 g Hg(ll)-szulfatot, majd 10,0 cm?® kalium-dikromat mérdoldatot. Ezt kdvetden
lassan adagoljon hozza 30,0 cm? eziist-szulfatos kénsavat. A mikrohulldamu roncsold
megfelel6 programozasaval, 160 °C-on 0,5 6ra hosszan tartsa az elegyet.

A késziilék lehiilése utan mossa at az elegyet 250 cm>-es Erlenmeyer lombikba, kb.
200 cm®-re higitsa fel, majd leh(lés utan a feleslegben maradt dikromatot 1-2 csepp
ferroin-indikator oldat jelenlétében vas(ll)-ammodnium-szulfat mérdoldattal titralja
meg. Az atcsapas kékeszoldbdl — vordosesbarnaba, erfsen savanyu kdzegben
kevésbé éles, ezért a higitast feltétlenul el kell végezni. Minden méréssorozathoz két
vakprobat kell késziteni. Vakprobaként a mintat 20,0 cm® desztillalt vizzel
helyettesitse.

Szamitas 1 — 2: A mérési eredmény megadasa

(V, —V,) - C -8000

mg
KOI =
k (dmg)

V, p
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ahol
V1: a vakmintara fogyott vas(ll)-ammaonium-szulfat mérdoldat térfogata (cm®)
V2: a mintara fogyott vas(ll)-ammonium-szulfat mérdoldat térfogata (cm®)
cn: vas(ll)-ammonium-szulfat mérdoldat koncentracisja (0,25 mol/dm?®)

Vo: @ meghatarozashoz bemért minta térfogata (cm®)

A meghatarozas menete — 3

A KOl Macherey-Nagel Nanocolor tipusu KOI (COD) tesztcs6vel is meghatarozhato.
A 15000 mg/dm? felsé méréshataru tesztcsébe a piktogramnak megfelelden tegyen
200 I vizmintat. A csovet atforgatassal j6l keverje Ossze, majd tegye a
blokkroncsoléba. A blokkroncsoldba tartsa 30 percig 160 °C-on a kalium-dikromatot
és koncentralt kénsavat tartalmazd csovet. A minta szervesanyag tartalma ekdzben
oxidalodik. A tesztcs6 lehi(tése utan, a készilékhez tartozé6 PF-12 hordozhatd
fotométerrel, vak csével szemben mérje meg a csé tartalmanak fényelnyelését
(abszorbanciajat).

Szamitas-3. A mérési eredmény megadasa

A tesztcs6 kdédjanak megadasa utan a készulék a belsd kalibracidja segitségével
kozvetlenlil a minta koncentraciojat irja ki. A példa szerint a minta kromatos
oxigénfogyasztasa 2,3 g/dm? volt.

1.2.1.3 Vizminta oldott oxigén tartalmanak meghatarozasa jodometrias modszerrel

A viz oxigén haztartasa szempontjabdl lényeges az oldott oxigén tartalma. A tiszta
felszini vizek oldott oxigénnel telitettek, a talajvizek mar kevesebbet, a védett
rétegvizek pedig mar nem tartalmaznak oldott oxigént. A vizek oldott oxigén
tartalmanak jodometrias meghatarozasi modszerét Winkler Lajos dolgozta ki. A
vizsgalando vizmintaban erésen lugos kdzegben mangan(ll)-hidroxid csapadék kerul
el6allitadsra. A keletkez6 csapadék reagal az oldott oxigénnel és a két vegyértéki
mangan negy ertekivé oxidalodik:

Mn?* +20H "~ = Mn(OH),
2Mn(OH), + O, = 2MnO(OH),

A keletkezd csapadék lugos kdzegben oldhatatlan, erés savban viszont oldodik, igy a
maradeék és a keletkezett csapadékokat kénsavban fel kell oldani. Ekkor a kdvetkezé
reakcié jatszédik le:

2MnO(OH), +2Mn(OH), +12H* = 4Mn*" +10H,0
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A minta mangan(lll)ion tartalma kalium-jodidbdl elemi jédot tesz szabadda, amely
natrium-tioszulfat oldattal kemeényit6 indikator mellett megtitralhaté. A szabadda valt
jod, a mangan(ll)-hidroxid csapadék altal megkotott oldott oxigénnel egyenértéki. A
kovetkezd reakciok jatszodnak le:

AMN*" + 41~ =4Mn** + 21, - 21,
21, +48,0,7 =41"+25,0,”

Veqyszerek, eszkb6zOk

Mangan(ll)-szulfat oldat, Natrium-hidroxidos kalium-jodid oldat, kénsav-oldat, 0,01 M
natrium-tioszulfat méréoldat, keményité oldat, Winkler palack, pipetta, Erlenmeyer
lombikok, buretta.

A meghatarozas menete

Az oldott oxigén meghatarozas akkor lesz pontos, ha mar a mintavétel is
hibamentes. A mintavételhez un. Winkler palack hasznalandé. A minta oldott oxigén
meghatarozasat vagy a helyszinen kell elvégezni, vagy a laborban, azonban addig a
mintat fixalni kell. A mérést az oxidalé és a redukalé anyagok, illetve a lebegd
anyagok is zavarhatjak. Jelenlétikben a mérést egy kulon eljaras szerint kell
végezni.

A meghatarozas mar a mintavétellel kezdédik, 100 — 150 cm?® térfogatt mintavevé
palackot (Winkler palack) tdltse tulfolyasig, majd zarja le. A vizsgalandé minta a
palack teljes tartalma (Vo (cm?)). Kézvetleniil a mintavétel utan pipettadzzon a minta
felszine ala 1 cm® mangan(ll)-szulfat oldatot (V1 (cm®)) és 2 cm® natrium-hidroxidos
kalium-jodid oldatot (V» (cm®)), majd tegye vissza a dugét, lgyelve arra, hogy
légbuborék ne kerlljon a palackba, a palack tébbszoéri atlforditasaval elegyitse a
palack tartalmat. Ezt kdvetéen 5 percig hagyja lellepedni a kivalé csapadékot, majd
néhanyszor ismét forditsa at a palackot. Az igy fixalt minta fényt6l 6vva 24 éran at
eltarthaté. Mindezek és a csapadék Ujboli ilepedése utan adjon a mintahoz 5 cm?
kénsav oldatot és forgassa at az edény tartalmat, amig az Osszes csapadék
feloldédik. Ezt kdvetéen a mintavételi palackbdl pipettaval mérjen ki adott térfogatu
mintat (Vs (100 cm®) Erlenmeyer lombikba. A mérés utolsé szakasza a titralas.
Titralja a mintat natrium-tioszulfat méréoldattal (c,= 0,01 mol/dm?) és a szalmasarga
szint elérésekor adjon a mintahoz 2 cm® keményité oldatot. Titralja tovabb a mintat,
az egyenértékpontot a kék szin eltiinése jelzi. Jegyezze fel a mérboldat fogyasat (V4
(cm®)). Legalabb harom parhuzamos eredmény atlagabol szamoljon majd (V4 atlag
(cm?).
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A mérési eredmény megadasa
(mOI ) _ V4él|ag ) Cn(NaZSZO3) f
"ot dm? V,-4
( mg _ V4étlag ) Cn(NaZSZO3) ) Moz 1000 . f

o2 tdm” V, -4

f= Vo

Vo - (Vl +V2)

M (O) = 32 g/mol
1.2.1.4 Biokémiai oxigénigény meghatarozasa

A biokémiai oxigénigeény (BOI vagy BOD (Biochemical Oxygen Demand)) a vizekben
levé bioldgiailag lebonthaté szerves anyagok aerob uton valé mikrobialis (elsésorban
bakterialis) lebontasahoz szikséges oxigénfogyasztast jelenti. A viz szervesanyag
tartalmanak mérése a bioldgiai lebomlas soran altalaban 5 nap id6tartam alatt
elfogyasztott oxigén mennyisége alapjan torténik (BOls), mértékegysége mg O,/dm?.
A teljes biokémiai oxigénigény (TBOI) a szerves szennyezlk teljes lebontasahoz
szukséges oxigén mennyisége.

A fentiekbél adodoan, a BOI meghatarozasa soran a minta oldott oxigén tartalmat
kell megmérni az inkubaciés periodus (leggyakrabban 5 nap, de lehet ennél
hosszabb is, akar 20 nap) el6tt és utan. Az inkubacidés periddus el6tt és utan meért
oldott oxigéntartalom kiilénbsége mg/dm? -ben megadva adja a BOI értékét.

Az oldott oxigén meghatarozasa torténhet elektrokémiai maodszerrel (oxigén
elektrod), klasszikus analitikai modszerrel (jodometriasan) és respirométerrel. Ez
utobbi teljesen automatikusan méri egy nyomasszenzor segitségével a 20 °C-on
inkubalt mintaban az oxigénfogyas altal okozott nyomascsokkenést. Ekkor az 5 nap
alatt mért nyomascsdkkenés a BOls-el aranyos. A kovetkezOkben a jodometrias
meghatarozas kerul ismertetésre.

A vizek oldott oxigén tartalmanak jodometrias meghatarozasi mddszerét Winkler
Lajos dolgozta ki. A vizsgalandd vizmintaban erésen lugos kézegben mangan(ll)-
hidroxid csapadék kerul elballitasra. A keletkezd csapadék reagal az oldott oxigénnel
és a két vegyeértékl mangan négy értékive oxidalédik:

Mn®" + 20H~ = Mn(OH),
2Mn(OH), + 0O, = 2MnO(OH),

A keletkezd csapadék lugos kézegben oldhatatlan, erés savban viszont oldodik, igy a
maradék és a keletkezett csapadékokat kénsavban fel kell oldani. Ekkor a kovetkezé
reakcio jatszédik le:

2MnO(OH), +2Mn(OH), +12H* = 4Mn*" +10H,0
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A minta mangan(lll)ion tartalma kalium-jodidbdl elemi jédot tesz szabadda, amely
natrium-tioszulfat oldattal kemeényité indikator mellett megtitralhatd. A szabadda valt
jéd, a mangan(ll)-hidroxid csapadék altal megkotott oldott oxigénnel egyenértéki. A
kovetkezd reakciok jatszodnak le:

AMN*" + 41~ =4Mn** + 21, - 21,
21, +48,0,7 =41"+25,0,”

Veqyszerek, eszkb6zOk

Mangan(ll)-szulfat oldat, Natrium-hidroxidos kalium-jodid oldat, kénsav-oldat, 0,01 M
natrium-tioszulfat méréoldat, keményit6 oldat, Winkler palack, pipetta, Erlenmeyer
lombikok, buretta.

A meghatarozas menete

A mintavételnez 2 db un. Winkler palack hasznaland6. Az egyik palack tartalma
esetében fixalja a mintat és az alabbi leirat szerint jarjon el a mintavételt kdvetéen. A
masik palack tartalmat tartsa 20 °C-on, a laboratorium hémérsékletén majd ezen
inkubacios idészak utan ugyanugy veégezze el az oldott oxigén meghatarozasat.

A meghatarozas mar a mintavétellel kezdédik, 100 — 150 cm?® térfogatt mintavevé
palackot tdltse tulfolyasig, majd zarja le. A vizsgalandd minta a palack teljes tartalma
(Vo (cm®)). Kdzvetleniil a mintavétel utan pipettazzon a minta felszine ala 1 cm?
mangan(ll)-szulfat oldatot (V1 (cm?)) és 2 cm?® natrium-hidroxidos kalium-jodid oldatot
(V2 (cm?)). Ugyelve arra, hogy légbuborék ne keriiljon a mintaba, zarja le a palackot,
majd elegyitse az edény tartalmat — a palack tobbszori atforditasaval. Ezt kdvetben 5
percig hagyja lellepedni a csapadékot, majd néhanyszor ismét forditsa fel a
palackot. Az igy fixalt minta fényt6l 6vva 24 6ran at eltarthatd. Mindezek és a
csapadék ujbdli lilepedése utan adjon a mintahoz 5 cm® kénsav oldatot és addig
forgassa az edény tartalmat, amig az dsszes csapadék feloldodik. Ezt kdvetéen a
mintavételi palack teljes tartalmat toltse at egy Erlenmeyer lombikba, vagy a
palackbdl pipettaval mérjen ki adott térfogatd mintat (Vs (100 cm®) Erlenmeyer
lombikba.

A mérés utolsé szakasza a titralas. Titralja a mintat natrium-tioszulfat méréoldattal
(c,= 0,01 mol/dm®) és a halvanysarga szint elérésekor adjon a mintahoz 2 cm?
keményit6 oldatot. Titralja tovabb a mintat, az egyenértékpontot a kék szin eltlinése
jelzi. Jegyezze fel a mérdoldat fogyasat (V4 (cm?)). Legaldbb harom parhuzamos
eredmény atlagabdl szamoljon majd (V, atlag (cm?®)).

A mérési eredmény megadasa — oldott oxigén tartalom

(mol _ Vi Cohass,00) ¢

dm® V,-4

HOZ

mg _ V4én|ag ) Cn(NaZSZO3) ’ I\/Io2 -1000 f

Coro, ( =
o 3 )
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fo Vo
V, —(V,+V,)
M (O) = 32 g/mol

Adatok:
cn (Na2S,03) = 0,01 mol/dm?® (Merck vegyszer)
V (mérdoldat fogyas) = 12,6 cm?
V (Winkler-palack) = 305 cm?®

V (vizminta) = 100 cm?®

Szamitas:

1cm? 1 M-os Na,S,0s3 oldat 8 mg oxigént mér

1cm? 0,01 M Na,S,05 oldat 0,08 mg oxigént mér

12,6 cm?® 0,01 M Na,S,03 oldat 12,6 * 0,08 = 1,008 mg oxigént mér
ha

1,008 mg oxigén 100 cm?® mintaban van

akkor

1000 cm?® mintaban 10,08 mg oxigén van.

A lecsapas soran a pontosan kalibralt 305 cm?>-es palackbol 2 + 1 dsszesen 3 cm?®
vizminta tavozott. Tehat a valésagban 305 - 3, azaz 302 cm® vizminta oldott
oxigéntartalmat mértiik. igy a 100 cm? titralt minta valéjaban 100 * 305 / 302 cm?®
azaz 101 cm®, ami 1%-os hibat jelent.

Mintapélda a BOI megadasara:

Az 5. napon mért oldott oxigén: 10,08 mg/dm?

Az elsé napi oldott oxigén: 12,1 mg/dm?

A BOls-értéke tehat: 12,1 - 10,08 = 2,02 mg/dm3.

1.2.1.5 Uszodaviz natrium-hipoklorit tartalmanak meghatarozasa

Az uszodaviz, a haztartasi fehériték egy részéhez hasonldéan aktiv klort (natrium-
hipokloritot) tartalmaz. A natrium-hiploklorit tartalom jodometridsan meghatarozhato.
A mérés soran, savas kdzegben, kalium-jodid jelenlétében a natrium-hipoklorittal
egyenértékl jod keletkezik, amely mennyiség natrium-tioszulfat mérdoldat
segitségével meghatarozhato.

NaOCl + 2Kl + 2HCI = NaCl + 2KCIl + 1, + H,O
I, +2Na,S,0, = 2Nal + Na,S,0O,
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Veqyszerek, eszk6zOk

0,01 M Natrium-tioszulfat mérdoldat, 10 % Kalium-jodid oldat, 10 % Sdsav oldat,
Keményit6 indikator oldat, pipetta, Erlenmeyer lombikok, f6z6pohar, buretta.

A meghatarozas menete

Az uszodaviz mintabdl Erlenmeyer lombikba, mérjen ki 10,0 cm® -t, majd — a
sorrendet betartva — adjon hozza 5,0 cm? kalium-jodid oldatot, ezt kdvetéen 10,0 cm?
sbsav oldatot. Az igy kapott s6tétbarna szinl oldatot titralja meg a natrium-tioszulfat
mérdoldattal a szalmasarga sziniire. Az igy félig megtitralt oldathoz adjon 3 cm?
keményité oldatot, amely sotétkék szind lesz. Mindezek utan titralja tovabb az
oldatot, amig az elszintelenedik. Jegyezze fel a fogyasokat, legalabb harom
parhuzamos eredmeény eléréséig ismételje meg a titralast.

Szamitas: Példa a mérési eredmény megadasara

1cm? 1M natrium-tioszulfat oldat 35,45 mg klort mér

10,5 cm?® 1M natrium-tioszulfat oldat 10,5 * 35,45 mg kl6rt mér

10,5 cm?® 0,01M natrium-tioszulfat oldat  x=10,5 * 35,45 / 100 mg klort mér
x=3,72 mg klér van a 100 cm® mintaban

1000 cm® uszodavizben 10 * 3,72 = 37,2 mg klor van. Tehat az uszodaviz
kiortartalma 37,2 mg/dm?.

1.3 GRAVIMETRIA

A gravimetria tdmeg meghatarozasa szerinti klasszikus analitikai moddszer. A
gravimetria modszere soran a meghatarozanddé komponenst az oldatbol csapadék
formajaban levalasztjak — klasszikus vagy elektrokémiai uton —, majd a csapadékot
az anyalugtol elkulonitik, aztan kezelik, végul tomegének meghatarozasa utan a
sztdchiometria torvényeit figyelembe véve visszaszamolhat6é a kérdéses komponens
mennyiseége. Elsésorban szervetlen ionok mennyiségi meghatarozasara alkalmas.

1.3.1 Vizminta szulfation tartalmanak meghatarozasa gravimetriasan

A szulfationok savas kozegben bariumionokkal fehér szini, oldhatatlan barium-
szulfat csapadékot képeznek. A csapadék tomege szlrés és izzitdas utan
megmérhetd, majd ebbdl kiszamolhatd a minta szulfation koncentracidja.

SOZ +Ba’ =BaSO,

Veqyszerek, eszk6zOk

1:2 higitast sésav oldat, ¢, = 50 g/dm?® barium-klorid oldat, sz{iré, szlrépapir,
szaritészekrény, izzitbkemence, exszikkator, analitikai mérleg.
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A meghatarozas menete

A meghatarozast a minta lebegbanyag és kolloid tartalma zavarja, ezért azokat a
mérés elé6tt szliréssel el kell tavolitani. A meghatarozashoz mérjen ki 100 — 250 cm?
vizmintat (V (cm®) — a varhaté szulfation koncentraciotol fiiggdéen. Ezt kdvetden
adjon a mintahoz — 100 cm>-ként — 2 cm® 1:2 higitasu sésav oldatot, majd allandé
keverés mellett forrasig melegitse azt, végiil 5 cm® ¢, (BaCl,) = 50 g/dm® barium-
klorid oldatot adjon hozza — lassu utemben. Az igy kapott oldatot kb. 1 percig
kevergesse, majd tartsa 1 oran at vizfirdén, aztan 8 - 18 o6ran at
szobahdmeérsékleten. Ezt kovetben a mintat dekantalva szlrje le. A csapadék
mosasa utan a csapadékos szlrbpapirt szaritészekrényben 105 °C-on szaritsa 1
oran at, majd tegye el6zetesen kiizzitott és analitikai mérlegen lemért (m1 (g)) izzitd
tégelybe. A szlrépapirt hamvassza el, majd a csapadékot izzitbkemencében 600 —
850 °C-on tomegallandosagig izzitsa ki. Ezek utan tégellyel egyltt tegye
exszikkatorba, hagyja lehilni, majd analitikai mérlegen mérje meg a tdmegét (m, (g)).

A mérési eredmény meqgadasa

c

mg )= (m, —m,)-4115
dm? Y

S0 (
ahol:

411,5: a barium-szulfatrdl szulfatra, illetve a cm>-rél dm3-re valo atszamitasbol
adddo tényezd.
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Az elektrokémiai analitikai mddszerek a ,kis miszeres" moédszerek kozé tartoznak.
Ezek a potenciometria, a konduktometria, a coulometria és a voltametria. Ebben a
jegyzetben potenciometrias é€s konduktometrias mérésekre talal példat.

2.1 POTENCIOMETRIA

A potenciometria az elektrodpotencialok, illetve az elektromotoros er6 meérésén
alapuld modszer. A méréshez kialakitando elektrokémiai cellaban az elektréd, az
elektromosan vezet6 oldattal vagy gazzal kapcsolatban lévé fémes vezetb. Az
elektromosan vezetd oldat, azaz a szabadon mozgd ionokat tartalmazé oldat az
elektrolit. Az elektrodreakcio soran az elektrolit és az abba merulé elektrod
hatarfellletén kialakuld két toltésréteg potencial klldnbsége tulajdonképpen az
elektrodpotencial. Ennek kialakulasa, nagysaga az elektréd és az elektrolit anyagi
mindségétdl, az elektrodreakcioban résztvevd ion koncentraciojatol, illetve a
hémérséklettdl és a nyomastdl fligg.

A potenciometrias mérérendszer meérdcellabdl és a jelmérd, a -feldolgozo, a -
atalakito, a -kozlé egysegekbdl all. A mérérendszer kdzponti része a mérdcella. Ez
tulajdonképpen egy galvancella, amely a vizsgalandd oldatba merll6 elektrédok
potencialkilonbségének megfelel6 jelet ad. A rendszer tovabbi részei csak a mar
keletkezett jelet dolgozzak fel és az eredményt kijelzik.

2.1.1 Vizminta pH értékének meghatarozasa

A pH mérés a direkt potenciometrikus modszerek kozé sorolhatd. A modszer elénye,
hogy gyorsan, kevés eszkozzel és egyszerl el6készitéssel elvegezhet6.
A pH = —|g ay+, azaz a potencial méréséhez olyan elektrédot kell alkalmazni, amely
elektrodpotencialjanak kialakitdsaban a hidrogénion vesz részt. llyen, a pH méréshez
hasznalhaté indikator elektrédok — példaul a hidrogén-, a kinhidron-, az antimon- és
az uUvegelektrod. A felsoroltak kdzul leggyakrabban az Uvegelektrédot alkalmazzak.
Mivel az elektrédpotencial meghatarozasa csak ,valamihez" képest végezhet6 el,
viszonyitd elektrédként masodfaju elektrodot — kalomel (Hg.Cl,) vagy eztst alaput
(AgCl) — hasznalnak. A mérés kevesebb eszkdzzel valdé megvalodsitasa és
egyszeribbé tétele végett napjainkban mar a két elektrédd egy testbe épitett
valtozatat, a kombinalt ivegelektrodot alkalmazzak.

A pH mérésre 6sszeallitott mérécella — kalomel viszonyitd elektrodot alkalmazva — a
kovetkezbképpen irhaté le:

Hg / Hg.Cl, ;KCI (telitett) : vizsg.oldat : Gvegmembran : puffer KCI oldat; AQCI/Ag

A mérés soran a mérécella érzékeli a vizsgalandd oldat hidrogénion koncefitraciojat,
azzal aranyos fesziiltség jelet ad a miiszernek, amely az adott hémérsékletenSEELHENY!
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aranyos pH értéket jelez. Mivel a pH er6sen fugg a hémérséklettdl, az oldatok
hémérsékletének megfeleléen mindig kell hémérséklet kompenzaciét végezni. A
gyakorlati pH mérés el6készitéseképpen a készulék pH skalajat ismert pH-ju puffer
oldatokkal kell kalibralni. Ezt a folyamatot illesztésnek is hivjak. Az illesztés minden
késziuléknél mas-mas maddon torténik, leirasat a gépkonyv tartalmazza. A pufferek
kivalasztasahoz — az Iillesztés el6tt — célszer a vizsgalanddé oldat pH-jat
indikatorpapirral megkozelitbleg meghatarozni.

A méréshez olyan indikator elektrédot kell hasznalni, amelynek a potencialja az adott
hémérsékleten a pH egyértelm fiiggvénye. igy a mérés soran a vizmintaba meritett
indikator és referencia elektrdd kozott kialakuld potencialkilonbség mérhetd és a pH
mér6 készulék mar a minta pH értékét jelzi ki.

AgCl(sz), NaCl, Uveg |Mérends|| ..~ &
Ag pufferoldat membran| oldat KCl, AgCl(s2) | Ag
| Uveg-membréanelektrod | | Referenciaelektrod |

Veqyszerek, eszk6zOk

Desztillalt viz, 0,1 M s6sav oldat, puffer oldatok, pH méré készilék

A meghatarozas menete

-  Kapcsolja be a készuléket (on/off/).

-  Csatlakoztassa a mérés céljanak megfelelé elektrodot (pH-méré vagy
vezetbképesség merod).

- Ha nem a megfeleld elektrodot érzékeli a készllék, akkor a MODE gombbal és
a megfeleld nyilakkal valtoztassa ezt meg.

- A pH nagymértékben fligg a hémérséklettél, ezért hémérséklet-érzékelbt is
csatlakoztasson (felll piros, alul fekete).

- Készitse el az alabbi oldatsorozatokat, a rendelkezésre allé 0,1 mol/dm?3-es
oldatokbdl, tizszeres higitassal. Minden oldatbol 100 cm®-t.

o Sosav higitasi oldatsorozat: 0,10 M, 0,01 M, 0,001 M, 0,0001 M
oldatok.

o Ecetsav higitasi oldatsorozat: 0,10 M, 0,01 M, 0,001 M, 0,0001 M
oldatok.

-  Kalibrélja a készuléket:

o Az elektrodot oblitse le desztillalt vizzel, majd kivulrdl tordlje szarazra
szUrdpapir segitségével.

o Mérés soran az elektrodot meritse a mérend6 oldatba ugy, hogy
oldat az elektrodot teljesen ellepje.
SZECHENW@
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Nyomja meg a CAL gombot a készUlléken.

Ellendrizze, hogy a 7,00 pH-ju puffer szerepel az elsd helyen a pufferek
kozott.

Nyomja meg a CAL gombot ismételten. RINSE ELEKTROD AND TAKE
pH : 7,00 puffer.

Oblitse le az elektrodot, szaritsa meg, majd meritse a 7-es pH-ju puffer
oldatba.

Nyomja meg a CAL gombot, a készulék megvarja mig az elektrod
egyensulyba kerll az oldattal (a villogas megszlnik), majd kéri a
kovetkezd puffert.

Helyezze az elektrodot a 4-es pH-ju oldatba, nyomja meg a CAL
gombot, majd varja meg az egyensuly bealltat (a villogas megszinik).

Megjelenik a SUCESSFULL jelzés.
Nyomja meg a MODE gombot. A kalibralas kész.

-  Helyezze az elektrédot a minta oldatba és varja meg az egyensuly bealltat. Az
0sszes mintaval hasonloan jarjon el.

- Jegyezze fel a mért pH értékeket. A pH érték mellett mindig fel kell tintetni a
meérési hémérseékletet is.

A mérési eredmény meqgadasa

A mért értékeket foglalja 6ssze tablazatban, majd abrazolja diagramon. Példa:

pH

3,50
3,00 ~
2,50 A
2,00 A
1,50 A
1,00 A
0,50 A
0,00

y = 0,803x - 0,19
R? = 0,9992

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5

-lg koncentracio (molldms)
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2.2 KONDUKTOMETRIA

A vezetbképesség mérést mas néven konduktometrianak nevezik. Elektromos
vezetés szempontjabol az anyagok a vezet6k, a félvezeték és a szigetel6k
csoportjaba sorolhatok. Az elektromos aram toltéssel rendelkez6 részecskék
iranyitott mozgasa. A részecskék elektronok vagy ionok lehetnek, ettél figgéen elsé-
vagy masodrendd vezetdkrél lehet beszélni. Az els6rend(l vezetbkben — mint példaul
a fémekben — az elektromos aram elektronok altal kerdl ,szallitasra", éppen ezért
elektronvezetbknek is nevezik Oket. A masodrendl vezetbkben, mas néven
ionvezetbkben az elektromos aram vezetése ionok altal torténik. Ebbe a csoportba
sorolhatok példaul az elektrolit oldatok. Ebben a jegyzetben a kornyezeti analitikai
szempontbdl Iényeges, elektrolit oldatok vezetoképességérél lesz sz6. lonokat
tartalmazo oldatban, elektromos térer6sség hatasara, az indifferens elektrédok kozott
megindul az ionok vandorlasa. Az elektromos vezetés az ellenallas reciproka, ez a
kovetkezd képlettel irhatd fel:

g1
R

ahol:
R: az ellenallas (Q),
G: az elektromos vezetés (S = 1/ Q); (a gyakorlatban: mS; uS)

A hémérséklet novelésével az oldatok fajlagos vezet6képessége né. Az oldat
vezetését az oldatban 1év6 Osszes ion Dbefolyasolja, igy az oldoszer
vezetbképességére is figyelni kell. Ez — az olddszer kismértékl disszociacioja miatt —
altalaban kicsi. Az oldoszer a dielektromos allandojatél figgben valtoztathatja az
oldat fajlagos vezetOképességét. A mérés soran a hasznalt oldoszer
vezetbképesseégét is meg kell mérni, és ha szikséges, akkor azt a mért adatbdl ki
kell vonni. A celladllandé az adott elektrodparra jellemz6 hanyados, ismert
vezetbképességl oldattal — altalaban kalium-klorid oldattal — hatarozhaté meg. Az
oldatok vezetése az elektrolit oldatban Iévd ionok mennyiségetél és mindségetdl is
flgg. Ha az oldat vezetéséhez hozzajaruld ionok vezetbképességét kell
meghatarozni, akkor az a molaris vezetoképességgel (/Ac) teheté meg.

A konduktometrias mérérendszerrel az elektrolit oldatok vezet6képesség mérése két
elektrod kozé esd elektrolit réteg ellenallasanak mérésén alapul. Ennek megfeleléen
a konduktometridas mérérendszer f6 részei a mérdcella, a mintatarté edény, a
konduktométer és az egyéb kiegészit6 tartozékok. A vizsgalandé minta
befogadasara a mintatarté edény — példaul f6z8pohar — szolgal.

A vezetbképesség méreshez az un. harangelektrodok hasznalhatok. Ezek vedd
Uvegharangba rogzitett, kolloid platinaval bevont platina elektrédok. Az unmerulo
vagy az un. haromelektrédos valtozataik kdzul lehet a megfelelét kivalas [ SZECHENYI @
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A konduktométer tulajdonképpen ellenallasméré készullék, a cella ellenallasat méri. A
mulszerben jelatalakito, erdsitd és jelkdzl6 egység is van. A jelkdzlérél mar a
vezetbképesseég olvashato le. A készulékek régebbi tipusai kétskalasak, azonban
napjainkra mar a digitalis kijelzéslek terjedtek el. A kétskalas készuléknél a
méréstartomanytol fuggden kell az egyik vagy a masik skalat leolvasni.

A direkt konduktometria egyik lehet6ésége, hogy — adott hémérsékleten — ismert
koncentracioju oldatok és azok vezet6képességeinek ismeretében kalibracios
egyenes — az X" tengelyen a koncentracié értékek, az ,y" tengelyen a
vezetbképességi értékek szerepelnek — vehet6 fel, amely segitségével megadhato a
vizsgalando oldat koncentracidja. Ebben az esetben nem szikséges a cellaallando
meghatarozasa, viszont a méréseket ugyanazzal az elektroddal kell elvégezni. Ez
akkor hasznalhatd, ha a vizsgalando oldatok vezetését egy komponens hatarozza
meg, vagy az oldatok vezetését meghatarozd komponensek és azok aranyai
azonosak. A direkt konduktometria masik lehetésége a fajlagos vezetbképességen
keresztul valé koncentraciomérés, ekkor a mérést a cellaallandé meghatarozasaval
kell kezdeni.

A vezetbképesség, illetve a fajlagos vezetbképesség meghatarozasa a
vizvizsgalatok alap parameéterei kdzé tartozik. Az oldatok vezetése az dsszes oldott
sétartalomra jellemzd érték. Vizekben, talajokban ezzel a moddszerrel az ionok
jelenléte és mennyisége mérhetd.

2.2.1 Ismeretlen koncentracioju NaCl oldat koncentracidjanak meghatarozasa
vezetbképesség meréssel

Veqyszerek, eszk6zok

1 M natrium-klorid oldat, desztillalt viz, mér6lombikok, pipetta, szlrépapir,
vezetbképesseg merd készulék.

A meqghatarozas menete

- Kapcsolja be a késztléket (on/off/).

-  Csatlakoztassa a mérés céljanak megfeleld elektrodot (pH-mérd vagy
vezetbképesség mérd).

- Ha nem a megfeleld elektrodot érzékeli a készllék, akkor a MODE gombbal és
a megfelel6 nyilakkal valtoztassa ezt meg.

- A vezetOképesség nagymeértékben fugg a hdmérséklettdl, ezért hdmérséklet-
érzékelbt is csatlakoztasson (felll piros, alul fekete).

- A készuléket nem kell kalibralni.
- A készulék pontossaga ellendrizheté a megfelelé standarddal.

- Az el6re elkészitett 1,0000 M NaCl oldatbdl higitassal készitse el az alabbi
oldatsorozatot:
SZECHENW@
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o 1-es lombik: 100 cm® 0,10 M oldat: 10 cm® 1,000 M + 90 cm? desztillalt
Viz

o 2-es lombik: 100 cm® 0,15 M oldat: 15 cm® 1,000 M + 85 cm? desztillalt
Viz

o 3-as lombik: 100 cm® 0,20 M oldat: 20 cm?® 1,000 M + 80 cm? desztillalt
Viz

o 4-es lombik: 100 cm® 0,25 M oldat: 25 cm® 1,000 M + 75 cm?® desztillalt
Viz

o 5-6s lombik: 100 cm® 0,30 M oldat: 30 cm® 1,000 M + 70 cm® desztillalt
viz
- Az elektrédot Oblitse le desztillalt vizzel, majd Kkivulrdl torolje szarazra
szlrépapir segitségével.
- A mérés soran az elektrodot meritse a mérend6 oldatba ugy, hogy az oldat az
elektrédot teljesen ellepje.

- A mérést mindig a legkisebb koncentracidju oldat vezetoképességének
meghatarozasaval kezdje (1-es szamu lombik tartalma, a vizsgalatot pedig az
ismeretlen koncentracioju oldat vezetéképességének meghatarozasaval fejezze
be).

- A milszer méréshatara automatikusan koveti a meért értéket. Figyeljen a
meértékegyseégre: uS/cm, mS/cm.

- Jegyezze fel a mért értékeket.

A mérési eredmény megadasa

A mért értékeket foglalja dssze tablazatban, majd abrazolja diagramon. Az egyenes
egyenletének segitségével hatarozza meg az ismeretlen oldat koncentracidjat.
Példa:

35

30 -
g /
% 25
E /
D 20
(7]
(7]
g ) /
©
@ 10
$ y=92x + 2,6

5

R* = 0,9981
0
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35
NaCl-oldat koncentraci6 (mél/dm?)
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A kémiai analitikai optikai mérési modszerek k6zé az emisszidés szinképelemzési
modszerek, a langspektrometria, az atomabszorpcids spektrofotometria, a
molekulaabszorpcion alapuld fotometridas mddszerek, a fluoreszcencias maédszerek,
a nefelometria és a turbidimetria sorolhatok. Ez a jegyzet a fenti moédszerek kézul az
UV-VIS spektrofotometriara és az atomabszorpcidés spektrofotometridra mutat be
példakat.

Ha az elektromagneses sugarzas valamilyen fényatereszt6 anyagba Utkozik, akkor a
sugarzas egy részét az anyag elnyeli — abszorbealja —, mas részét visszaveri —
reflektalja —, a tobbi részét pedig atereszti — transzmittalja. Ha az anyag teljesen
fekete, akkor a fénysugarzast telies mértékben elnyeli, ha az anyag atlatszatlan
fehér, akkor a fénysugarzast teljes mértékben visszaveri. Az, hogy az anyag a raesé
fény intenzitdsanak hanyad részét nyeli el, az anyagi minéségtél fugg. Az
elektromagneses sugarzas intenzitasa az adott energiaju és hullamhosszu fotonok
idéegységenkénti szama. A fény intenzitdsa az atereszt6 anyagon athaladva
csokken. A fényelnyelés torvénye a spektrofotometria alapegyenlete, a felfedezdi,
megfogalmazoéi nevébél adéddan az un. Bougouer-Lambert-Beer- vagy Lambert-
Beer torvény. A hig oldatokra vonatkozo6 egyesitett torvény a kovetkezéképpen irhatd
fel:

A=1lg II—O =¢-c-|
ahol:

A: az abszorbancia (mas néven extinkcid)

lo, I: @ bees6 és a kimend fény intenzitasa

£: a molaris abszorpciés koefficiens (dm®mol * cm)

c: a molkoncentracié (mol/dm®)

I: a rétegvastagsag (cm), azaz a fénysugar mintdban megtett uthossza.

A minta fényelnyelése mellett felirhatd a fényatereszt6 képessége is. Ez a
transzmittanciaval (T) teheté meg:

T=L T%:IL‘100 A:—Ig|L=—|gT

IO 0 0

Az abszorbancia additiv tulajdonsag, vagyis a tobbkomponensl mintaban lévd
komponensek a koncentracidjuk és a molaris abszorpcids egyutthatojuktol figgd
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talalhaté. Tehat a minta mennyiségi elemzése el6tt elészér minéségi elemzést kell
végezni. igy, a toébbi komponens fényelnyelése csak hattér jellegli lesz. A mérést
fizikai, kémiai problémak zavarhatjak meg. Kémiai probléma lehet, hogy a mintaban a
vizsgalandé komponens valamilyen kémiai reakcidban vesz részt, és igy egy része
atalakul. Ez az abszorbancia csokkenésével jar, az pedig hibas koncentracio
megadast eredményez. A fizikai problémak leginkabb a méréshez hasznalt
készllékekre vezethetdk vissza. A spektrofotometria modszere alapjaiban abban
kilénbozik a fotometriatdl, hogy nemcsak a lathatdé hullamhossz tartomanyban
alkalmazhato, a fényforras folytonos sugarzasu; a monokromatikus fény eléallitasa
nem szinszdr6é, hanem monokromator kozremikodésével torténik. Az adott
meéréshez megfelel6 hullamhossz kivalasztasa egyszerlien megtehetd, kézi vagy
automatikus modon. A gyakorlati életben a készulékek egy- és két fényutas tipusai is
megtalalhatok. A spektrofotométer f6 részei — altalanos felépitését tekintve — a
fényforras, a fényfelbonté egység, a rés, a mintatartdé, az érzékel6, valamint az
adatgyjt6 és feldolgozé egység.

A fényabszorpcid mérésén alapuld moddszerek leginkabb a fémek, az ammoénia és
ammoniumion tartalom és a fenol vegylletek meghatarozasara szolgalnak. A fémek
esetében napjainkban — ha van ra lehetéség — inkabb az atomspektroszkdpiai
modszereket alkalmazzak. A vizekben lévé fémek kilonbozd formakban — fémion,
oldott, oldatlan, szervetlen és szerves vegylletek — vannak jelen, az el6fordulasi
formak kozti atalakulasok kémiai és bioldgiai uton torténnek. A fémek altalaban
nyomnyi mennyiségben esszencialisak, azonban nagyobb koncentracioban vald
jelenlétik — fémenként mas és mas — mar toxikus az élé szervezetekre nézve. A
kovetkez6kben néhany vizsgalati mdédszer kerul leirasra.

3.1 Vizminta vastartalmanak meghatarozasa spektrofotometrias moédszerrel -
o-fenantrolinos moédszer

A felszini vizek vas(ll) iont oldott allapotban nem tartalmaznak, a talajvizekben
id6szakosan megjelenhet, a rétegvizek tobbsége pedig vas(ll) ion tartalmu. A vas(ll)
ion az egészseégre tobbnyire nem karos, azonban a hidroxidok formaban kicsapodd
vegyuletei zavarossa, élvezhetetlenné teszik a vizet. A vizek vastartalmanak
meghatarozasat leginkabb az o-fenantrolinos mdédszerrel végzik, azonban e célra a
rodanidos (tiocianatos) mddszer is alkalmas. A meghatarozast a magas lebeg6anyag
tartalom és egyes fémek jelenléte zavarja.

Az o-fenantrolinos moddszer soran a vas(ll), illetve a hidroxil-aminnal két
vegyértékivé redukalt vas(lll) ion savas kozegben o-fenantrolinnal narancsvoros
szin(i komplexet képez, amely szinintenzitdsa a 0,05 — 4,00 mg/dm?® koncentracié
tartomanyban aranyos a vas(ll) ion koncentraciéval.
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Veqyszerek, eszkbzbk
Vas(ll) térzsoldat

A vas(ll) torzsoldatot a.lt. vas(ll)-ammaonium-szulfatbol (Fe(NH4)2(S04)2.6H20)
kell elkésziteni. A.lt. 1,404 g vas(ll)-ammodnium-szulfatot [Fe(NH4)2(SO4), *
6H,0] oldjon fel 50 cm® desztillalt viz és 20 cm® tdmény sésav elegyében,
majd melegitse 60 — 80 °C-ra. Ezt kovetéen annyi KMnO, oldatot adjon hozza,
hogy az oldat gyengén rézsaszinl legyen és maradjon, majd desztillalt vizzel
téltse 1000 cm®-re a mérélombikot. igy az oldat 1 cm®-e 0,200 mg vas(lll) iont
tartalmaz. A torzsoldatbol készitendd el a munkaoldat.

Vas(lll) munkaoldat

A térzsoldatbol kell elkésziteni. A tdrzsoldatbdl mérjen ki 10 cm®t, majd
higitsa fel 200 cm>-re. gy az oldat 1 cm®-e 10 g vas(lll) iont tartalmaz.

Ammodnium-acetat puffer oldat

Hidroxil-amin oldat

o-fenantrolin oldat

cc. HNO3

DesZztillalt viz, analitikai mérleg, pipettak, bliretta, mérélombikok, spektrofotométer

A meghatarozas menete

A vas(ll) koncentraciojanak megadasahoz kalibraciés gorbe felvétele is szlkséges.
Ehhez készitse el a kalibracids oldatsorozatot. 100 cm3-es mérélombikokba a
munkaoldatbdél mérjen ki 0,0; 1,0; 2,0; 5,0; 10,0; 20,0; 30 cm®-t (pontos kimérés
érdekében célszer(i ezt biirettaval végezni), adjon mindegyikhez 0,5 cm® tdmény
salétromsavat, majd desztillalt vizzel toltse jelre a lombikokat. igy az oldatok: 0,0; 0,1;
0,2; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0 mg/dm? vasat tartalmaznak.

Mérjen ki az eléz6ekben elkészitett kalibrald oldatsorozat tagjaibél 50 — 50 cm?3+t,
tovabba 50 cm® -t a vizsgalandd vizmintabdl is. A kimért mintakhoz adjon 2,0 cm?
ammonium-acetat puffer oldatot, 1,0 cm® hidroxil-amin oldatot (ez a vas(lll)ionok
vas(ll)ionna valé redukalasa miatt szikséges). Az oldat pH-ja lehetéség szerint 4,5
legyen. Elegyités utan adjon a mintakhoz 2 cm?® o-fenantrolin oldatot és napfénytél
védett helyen hagyja allni azokat 15 percig. A vas(ll) ionok az o-fenantrolinnal
narancsvords szinl komplexet képeznek. Ezt kdvetéen mérje meg az oldatok
abszorbanciajat — az abszorpcidés maximum helyén — A = 510 nm-en — a vakprébaval
szemben.

A mérési eredmény megadasa

A vizminta vas(ll) ion koncentracidja (mg/dm?® egységben) a kalibraciés gérbe alapjan
kozvetlenll leolvashatd. Az adatokat excel tablazatba gydjtse, majd abrazolja
kalibraciés pontokat (a koncentracié flggvényében abrazolja az abs ancia
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értékeket). Az igy készult kalibraciés egyenes egyenlete segitségével hatarozza meg
az ismeretlen koncentraciéju minta vastartalmat.

Abban az esetben, ha a mintat a mérés elbtt el6kezelni, illetve higitani kell, akkor a
kovetkezd képlettel szamithato ki a vas koncentracioja:

Crelgme) =y
ahol:
Cre: @ Vizminta vaskoncentracidja (mg/dm®)
c: a kalibracios gorbérdl leolvasott koncentracié érték (mg/dm?)
50: a kalibracié alapjaul szolgalé mintatérfogat (cm?®)
V: a bemért vizminta térfogata (cm?®).

3.2 Vizminta vastartalmanak meghatarozasa spektrofotometrias moédszerrel -
rodanidos médszer

A vas(lll), illetve a kalium-permanganattal harom vegyértékivé oxidalt vas(ll) ionok
savas kdzegben rodanidionnal vords szinl vegyuletet képeznek. Abban az esetben,
ha a rodanidion koncentracioja elég nagy, akkor az oldat szinintenzitasa a vas(lll)
ion, illetve a minta 6sszes vaskoncentraciojaval aranyos.

Fe®* +6SCN~ < [Fe(SCN) [~

Veqgyszerek, eszkbzok
Vas(ll) térzsoldat

A vas(ll) torzsoldatot a.lt. vas(ll)-ammaodnium-szulfatbdl (Fe(NH4)2(SO4), *
6H,0) kell elkésziteni. A.lt. 1,404 g vas(ll)-ammonium-szulfatot
[Fe(NH4)2(SO4)2 * 6H,0] oldjon fel 50 cm?® desztillalt viz és 20 cm?® tdmény
sosav elegyében, majd melegitse 60 — 80 °C-ra. Ezt kdvetéen annyi KMnOg-
oldatot adjon hozza, hogy az oldat gyengén roézsaszind legyen és maradjon,
majd desztillalt vizzel téltse 1000 cm®-re a mérélombikot. igy az oldat 1 cm®-e
0,200 mg vas(lll) iont tartalmaz. A torzsoldatbdl készitendd el a munkaoldat.

KMnO;, -oldat (0,1 n, azaz ¢,=0,02 M; ¢, = 3,2 g/dm?®)
cc. HCI
Vas(lll) munkaoldat

A tdrzsoldatbol kell elkésziteni. A tdrzsoldatbél mérien ki 10 cm>-t, majd
higitsa fel 200 cm®-re. igy az oldat 1 cm*-e 10 ug vas(lll) iont tartalmaz.

cc. HNO3
H,0, oldat (w%=5)
KSCN oldat (40 g/200 cm?®)

SZECHENYI @
Eurépai Unié n
Eurépai Szocialis

; Alap

MAGYARORSZAG - Rep R
KORMANYA BEFEKTETES A JOVOBE

"\ PECSI TUDOMANYEGYETEM Z@ nle
UNIVERSITY OF PECS ’t




TAMOP-4.1.1.C-12/1/KONV-2012-0012
44 ZOLD ENERGIA FELSOOKTATASI EGYUTTMUKODES

Destztillalt viz, analitikai mérleg, pipettak, biiretta, mérélombikok, spektrofotométer

A meghatarozas menete

A vas koncentraciojanak megadasahoz kalibracidés gorbe felvétele is szukséges.
Ehhez készitse el a kalibraciés oldatsorozatot. 100 cm®-es mérélombikokba a
munkaoldatbél mérjen ki 0,0; 2,5; 5,0; 7,5; 10,0; 20,0 cm®t (pontos kimérés
érdekében célszer(i ezt birettaval végezni), adjon mindegyikhez 0,5 cm® tdmény
salétromsavat (fillke alatt), majd desztillalt vizzel téltse jelre a lombikokat. igy az
oldatok: 0,0; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0; 2,0 mg/dm? vasat tartalmaznak.

Mérjen ki az eléz6ekben elkészitett kalibrald oldatsorozat tagjaibol 50 — 50 cm?3+t,
tovabba 50 cm®-t a vizsgalandd vizmintabdl is. A kimért mintakhoz adjon 2 csepp
cc.HNOs-t, 2 csepp 5%-0s H,02-t és 1 cm® kalium-rodanid (kalium-tiocianat) oldatot.
Elegyitse a lombik tartalmat, majd legalabb 10 — 60 percig hagyja allni. A vas(lll)
ionok reagalnak a rodanidionnal. Ezt kdvetéen mérje meg az oldatok abszorbancigjat
— az abszorpciés maximum helyén — A = 500 nm-en — a vakprébaval szemben.

A mérési eredmény meqgadasa

A vizminta vas(lll) ion koncentracidja (mg/dm*® egységben) a kalibracidés gérbe
alapjan kozvetlenul leolvashatd. Az adatokat excel tablazatba gylijtse, majd abrazolja
a kalibraciés pontokat (a koncentracio fliggvényében abrazolja az abszorbancia
ertékeket). Az igy készult kalibracios egyenes egyenlete segitségével hatarozza meg
az ismeretlen koncentracioju minta vastartalmat. Az eredményt 0,2 mg/dm?®
pontossaggal adja meg.

3.3 Vizminta ammoéniumion tartalmanak meghatarozasa spektrofotometrias
modszerrel

A szabad ammoniabdl és az ammoéniumionbdl felszabaditott ammodnia katalizator
(Naz[Fe(CN)sNO] * 2H,0 (nitroprussid-natrium)) jelenlétében reagal az oxidalészerrel
(izocianurat) és a szalicilationnal. A reakcié soran kék szin(i indofenol szarmazék
keletkezik. Ennek szinintenzitdsa 0,02 — 3,5 mg/dm® koncentracié értékek kozott,
adott hdmérsékleten az ammaodniumion koncentraciéval aranyos, spektrofotométerrel
670 nm hulldmhosszon mérheto.

7
Cl _C. _CI

COONa | | H,G—COONa
@f 0”0 HO—C—COONa
OH Na H,C—COONa

Na-szalicilat Na-diklor-izocianurat trinatrium-citrat
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et

indofenol

Veqyszerek, eszkb6zOk

A meghatarozast a vizben Iév6 tobbértékl kationok és az aminok zavarjak. Ezek
mellett zavaré hatasuak a szines és zavarossagot okoz6 anyagok is. Ezek
eltavolitasa ulepitéssel, szlréssel vagy desztillacioval torténik. Az ammaodniumion
meghatarozasat a mintavétel utan azonnal, illetve a koncentralt kénsavval vald
tartdsitast kovetéen 24 6ran beldl el kell végezni.

Szalcilat reagens

16,25 g natrium-szalicilatot és 16,25 g trinatrium-citratot oldjon fel kb. 100 cm?
desztillalt vizben. Adjon hozza feloldas utan 0,1212 g nitroprusszid-natriumot,
majd az igy kapott oldatot egészitse ki 125 cm>-re. (Sotét livegben, hiitében 2
hétig tarolhato.)

Oxidalo reagens

4,0 g NaOH-t oldjon fel kb. 100 cm® desztillalt vizben. Adjon hozza 0,25 g
natrium-diklor-izocianuratot, majd az igy kapott oldatot egészitse ki cm3-re.
(HGt6ben 2 hétig tarolhato.)

Térzsoldat (0,2 mg NH;*lcm?)

0,5930 g szaritott NH4CI-t oldjon fel desztillalt vizben, majd feloldédas utan az
oldat térfogatat desztillalt vizzel egészitse ki 1000 cm®-re.

Standard oldat (0,01 mg NH4"/cm®)

5,0 cm® térzsoldatot 100 cm®-re higitson fel. (A felhasznalas napjan kell
elkésziteni.)

Destztillalt viz, analitikai mérleg, pipettak, biiretta, mérélombikok, spektrofotométer

A meghatarozas menete

Az ammoniumion koncentraciojanak megadasahoz kalibraciés gorbe felvétele is
szilkséges. Ehhez készitse el a kalibraciés oldatsorozatot. 100 cm®-es
mérélombikokba a standard oldatbol mérjen ki 0,0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,5; 5,0; 10,0 cm>-t
és desztillalt vizzel téltse jelre azokat. igy ezek az oldatok: 0,0; 0,05; 0,1; 0,15; 0,25;
0,5; 1,0 mg/dm® amméniumion koncentracidjuak. A pontos kimérés érdekében
célszer( ezt burettaval végezni.
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Ha a vizsgaland6 vizmintat el6zéleg savval tartdsitotta, akkor a vizsgalat elétt
semlegesitse natrium-hidroxid oldattal. A mérés el6tt mérje meg a vizminta
hémérsékletét, ez a labor hdmérsékletétdl £0,5°C-al térhet el.

Mérjen ki az eléz6ekben elkészitett kalibralé oldatsorozat tagjaibdl 50 — 50 cm?®-+,
tovabba 50 cm®-t a vizsgalandé vizmintabdl is. A kimért mintak mindegyikéhez adjon
5,0 cm?® szalicilat reagenst. Razza dssze a lombikok tartalmat, utan adjon hozzajuk
5,0 cm® oxidald reagenst. Ismét elegyitse a lombikok tartalmat, majd allando
hémérsékleten legalabb 30, legfeljebb 60 percig hagyja allni azokat.

Ezt kovetben mérje meg az oldatok abszorbancigjat — az abszorpcios maximum
helyén — A = 670 nm-en — a vakprobaval szemben. A kialakuld szin intenzitasa flugg a
hémérseéklettdl, igy a kalibracié csak adott hédmérsékleten (2 °C tlrésen belll)
ervényes, ezért méres kdozben ugyeljen a hdmeérséklet allandosagara.

A mérési eredmény megadasa

Az adatokat excel tablazatba gyljtse, majd abrazolja a kalibraciés pontokat (a
koncentracidé fuggvényében abrazolja az abszorbancia értékeket). Az igy késziilt
kalibracios egyenes egyenlete segitségével hatarozza meg az ismeretlen
koncentraciji minta ammoniumion koncentraciojat. Az eredményt 0,01 mg/cm?®
pontossaggal adja meg.

Abban az esetben, ha a mintat a mérés el6tt el6kezelni, illetve higitani kell, akkor a
kovetkez6 képlettel szamithatd ki az ammaoniumion koncentracioja:

Can; (%) = C-\%
ahol:
cm (NH4"): a vizminta amméniumion koncentracisja (mg/dm?)
cm: a kalibracios gorbérs| leolvasott koncentracié érték (mg/dm?)
V1: a bemért vizminta térfogata (cm?)

V,: a higitas utani mintatérfogat (cm?).

3.4 Vizminta nitrition tartalmanak meghatarozasa spektrofotometrias
modszerrel

Savas kdzegben a nitritionok diazotaljak a szulfanil-amidot. A keletkezd diazéniumso,
N-(1-naftil)-etilén-diaminnal (NAD) piros szin( azo-szinezékké kapcsolodik. Az oldat
szinintenzitdsa — meghatarozott pH értéken — aranyos a nitrition koncentraciéjaval.
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NHa N=NI
= H*
+ N02 B L + HQO

SO4H SO4H

" diazéniumso

NH, =N
O O — QO
+ o
SO4sH

Veqyszerek, eszk6zOk

Szulfanil-amid oldat (10 g/dm?®)

1 g szulfanil-amidot oldjon fel 10 cm?® cc. HCI oldatban, majd adjon hozza 60
cm? desztillalt vizet, végiil desztillalt vizzel egészitse ki az oldat térfogatat 100
cm®-re. (Néhany hénapig tarolhato.)

NAD-oldat (1 g dm®)

0,1 g N-(1-naftil)-etilén-diamint oldjon fel desztillalt vizben, majd desztillalt
vizzel egészitse ki az oldat térfogatat 100 cm>-re. (1 hénapig tarolhato.)

Natrium-nitrit térzsoldat (1 mg/cm®, azaz 1000 ug/cm?®)

1,497g néatrium-nitrit-et oldjon fel 100 cm?® desztillalt vizben, majd adjon hozza
1 cm? kloroformot. Az oldatot desztillalt vizzel egészitse ki 1000 cm?3-re.

Ko6zbensé oldat (0,05 mg/cm®, azaz 50 ug/cm?®)
A térzsoldat 5 cm?>-ét desztillalt vizzel higitsa 100 cm?® -re.
Standard oldat (0,0025 mg/cm?®, azaz 2,5 ug/cm®)
A kdzbensé oldat 5 cm>-ét desztillalt vizzel higitsa 100 cm®-re.
Desztillalt viz, analitikai mérleg, pipettak, biretta, mérélombikok, spektrofotométer

A meghatarozas menete

Az nitrition koncentraciéjanak megadasahoz kalibraciés gorbe felvétele is szukséges.
Ehhez készitse el a kalibraciés oldatsorozatot. 100 cm3-es mérélombikokba a
standard oldatbdl mérjen ki 0,0; 2,0; 4,0; 10,0; 20,0; 30,0; 40,0 cm>t és desztillalt
vizzel toltse jelre azokat. igy ezek az oldatok: 0,0; 0,05; 0,1; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0
mg/dm? nitritiont tartalmaznak. A pontos kimérés érdekében célszerii ezt biirettaval
végezni.

A vizsgalat megkezdésekor a minta hémérséklete a szobah&mérséklethez kozelalld
legyen. 250 cm®-es Erlenmeyer lombikokba mérjen ki az el6zdekben elkészitett
kalibralé oldatsorozat tagjaibdl 50 — 50 cm>-t, tovabba 50 cm’-t a vizsg3
vizmintabdl is. A kimért mintak mindegyikéhez adjon 2,0 cm? szulfanil-arpid oldatot,

elegyitse a lombik tartalmat, majd 2 — 8 perc allas utan mérjen hozza 2,0 cmimmnvl@
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oldatot. Azonnal elegyitse, majd adjon hozza 50 cm? niritmentes desztillalt vizet. 20
perc utan, de mindenképpen 2 oran belll kezdje el a spektrofotometralast. Azaz
mérje meg az oldatok abszorbanciajat — az abszorpciés maximum helyén — A = 540
nm-en — a vakprébaval szemben.

A meérési eredmény megadasa

Az adatokat excel tablazatba gyljtse, majd abrazolja a kalibraciés pontokat (a
koncentracié fuggvényében abrazolja az abszorbancia értékeket). Az igy készllt
kalibraciés egyenes egyenlete segitségével hatarozza meg az ismeretlen
koncentracidji  minta nitrition koncentracidjat. Az eredményt 0,01 mg/dm?®
pontossaggal adja meg.

3.5 Vizminta nitration tartalmanak meghatarozasa spektrofotometrias
modszerrel

A nitratokbol tomény kénsav hatasara keletkez6 salétromsav és natrium-szalicilat
reakcidja soran nitroszarmazék keletkezik. A nitroszarmazék natriumsojanak oldata
lugos kozegben sarga szinld. Az oldat szinintenzitasa aranyos a vizminta nitration
koncentraciojaval.

o H,ONE o~ /,OH
ranNd AN
2 [ ll\.___j/ . + H:NO3 + H2304 — 2 J;K“_ 'J‘l + NaQSOLI + HQO
"""»._.--"/ T COONa OzN - M"""\_ﬂ”’ . COOH

Veqyszerek, eszk6zok

A meghatarozast a vizben Iév6 tobbértékl kationok és az aminok zavarjak. Ezek
mellett zavaré hatasuak a szines és zavarossagot okozdé anyagok is. Ezek
eltavolitdsa Ulepitéssel, szliréssel vagy desztillacidéval torténik. Az ammaoniumion
meghatarozasat a mintavétel utan azonnal, illetve a koncentralt kénsavval vald
tartositast kovetéen 24 éran belul el kell végezni.

Na-szalicilat oldat (5 g/dm®)

0,5 g natrium-szalicilatot oldjon fel 100 cm?® desztillalt vizben. (A felhasznalas
napjan kell késziteni.)

NaOH oldat

400 g natrium-hidroxidot oldjon fel 1000 cm® desztillalt vizben.
cc. H,SO,4 oldat
Nitrat térzsoldat (1 mg NOz/cm?®)

1,6308 g kalium-nitratot oldjon fel desztillalt vizben, majd az oldat térfogatat
desztillalt vizzel egészitse ki 1000 cm?®-re.

Standard oldat (0,1 mg NOs/cm®)
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A torzsoldatbdl 10-szeres higitassal készitse. Azaz mérjen ki a térzsoldatbol
10 cm®-t, majd desztillalt vizzel higitsa fel 100 cm®-re.

Destztillalt viz, analitikai mérleg, pipettak, biretta, mérélombikok, spektrofotométer

A meghatarozas menete

Az nitration koncentraciéjanak megadasahoz kalibracios gorbe felvétele s
szukséges. Ehhez készitse el a kalibracios oldatsorozatot.

10,0 mg/dm?® alatti koncentréciétartoményban

50 cm®-es mérdlombikokba a standard oldatbdl (0,1 mg NOs/cm?®) biretta
segitségével mérjen ki 0,0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; és 5,0 cm®-t. A lombikokat
desztillalt vizzel toltse jelig. Az igy készitett oldatok 0,0; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0;
10,0 mg/dm? nitratot tartalmaznak.

10 — 200 mg/dm?® koncentraciétartomanyban

50 cm®es mérélombikokba a tdrzsoldatbdl ((1 mg NOsz/cm®)) biretta
segitségével meérjen ki 0,0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 8,0; 10,0 cmi-t. A
lombikokat desztillalt vizzel tOltse jelig. Az igy készitett oldatok 0,0; 10,0; 20,0;
40,0; 60,0; 80,0; 100,0; 120,0; 160,0; 200,0 mg/dm? nitratot tartalmaznak.

Mérjen ki az el6z6ekben elkészitett kalibrald oldatsorozat tagjaibdl 5 — 5 cm®+,
tovabba 5 cm®-t a vizsgalandd vizmintabdl is. A kimért mintak mindegyikéhez adjon
1,0 cm?® natrium-szalicilat oldatot. Az oldatot homokfiirdén évatosan parolja szarazra,
lehiilés utan a maradékhoz adjon 1 cm?® témény kénsavat és livegbottal nedvesitse
meg a szaraz maradékot. Varakozzon 10 percet, majd desztillalt vizzel (szlkitett
csovii flakonbdl) a beparlasi maradékot 50 cm3-es mérélombikba mossa at. Ezt
kdvetden adjon az oldathoz 5 cm?® natrium-hidroxid oldatot, majd az oldatot a teljes
lehdlése utan desztillalt vizzel toltse jelig. 20 perc elteltével, de maximum 1 6ran belul
toltse at a mintakat Erlenmeyer lombikokba (jobb keveredés céljabdl) és kezdje el a
spektrofotometralast. Azaz mérje meg az oldatok abszorbanciajat — az abszorpcios
maximum helyén — A =410 nm-en — a vakprébaval szemben.

A mérési eredmény megadasa

Az adatokat excel tablazatba gyljtse, majd abrazolja a kalibraciés pontokat (a
koncentracié fuggvényében abrazolja az abszorbancia értékeket). Az igy készllt
kalibraciés egyenes egyenlete segitségével hatarozza meg az ismeretlen
koncentracidji minta nitration koncentracidjat. Az eredményt 0,1 mg/dm?
pontossaggal adja meg.

3.6 Vizminta oldott ortofoszfat ion tartalmanak meghatarozasa
spektrofotometrias médszerrel

Az ortofoszfat ionok molibdenat ionokkal reagalva foszfor-molibdenat komplex
képeznek, amely kénsavas kdzegben kék szinl vegyuletté redukalddik.
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POJ + (H2MoOs)x —> P(Mo,0,,)T —®* , kék szinli molibdén-komplex

A meghatarozas soran a redukaldszer az aszkorbinsav, a reakcié katalizatoraként a
kalium-antimonil-tartarat szolgal. Az oldat szinintenzitasa aranyos a vizminta oldott

Veqyszerek, eszk6zOk

Kénsav oldat ,A™-oldat (2,5 mol/dm?® (5 N)

140 cm® cc. H,SO4-t oldjon fel kb. 800 cm? desztillalt vizben, majd leh(ilés utan
desztillalt vizzel egészitse ki az oldat térfogatat 1000 cm?®-re.

Amménium-molibdenat oldat ,B™-oldat (40 g/dm®)

40 g ammonium-molibdenatot oldjon fel desztillalt vizben, majd az oldat
térfogatat desztillalt vizzel egészitse ki 1000 cm>-re.

Aszkorbinsav oldat ,,C”-oldat

0,53 g aszkorbinsavat oldjon fel 30 cm® desztillalt vizben. (A felhasznalas
napjan kell késziteni.)

Kalium-antimon(lll)-tartarat oldat ,D”-oldat
0,2743 g kalium-antimon (I1l)-tartaratot oldjon fel 100 cm?® desztillalt vizben.
Kevert kémszer

50 cm® ,A’-oldatba mérien be 15 cm® ,B’-oldatot, majd 30 cm® ,C’-
oldatot,végiil 5 cm® ,D’-oldatot. Elegyitse az Osszetevéket. (A 100 cm?®
reagens 10 mérés elvégzéséhez elegend6. A felhasznalas napjan kell
késziteni.)

Térzsoldat (1 mg/cm®, azaz 1000 mg/dm?®)
Gyari standard (Merck)
Standard oldat (0,05 mg PO.,*/cm®, azaz 50ug PO,*/cm®)
Mérjen ki 5 cm? tdrzsoldatot, majd higitsa fel 100 cm®-re.
Destztillalt viz, analitikai mérleg, pipettak, biretta, mérélombikok, spektrofotométer

A meghatarozas menete

Iy

szilkséges. Ehhez készitse el a kalibraciés oldatsorozatot. 100 cm3-es
mérdlombikokba a standard oldatbdl (0,05 mg/cm?®) mérjen ki 0,0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8;
1,0 cm’-t és desztillalt vizzel téltse jelre azokat, majd homogenizalja. igy ezek az
oldatok: 0,0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5 mg/dm? ortofoszfat iont tartalmaznak. A pontos
kimérés érdekében célszerl ezt burettaval végezni.

Mérjen ki az el6z6ekben elkészitett kalibralé oldatsorozat tagjaibél 50 0 cm’-,

tovabba 50 cm® -t a vizsgdlandd vizmintabdl is (ez utdbbi
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membranszirén atszlrt vizminta legyen). A kimért mintak mindegyikéhez adjon 10,0
cm?® keverék reagenst, majd erételjesen elegyitse. A reagens hozzaadasat kdvetd 10
perc elteltével, de legkésdbb 30 percen kezdje el a spektrofotometralast. Azaz mérje
meg az oldatok abszorbanciajat — az abszorpciés maximum helyén — A = 820 nm-en
— a vakprébaval szemben.

A mérési eredmény megadasa

A vizminta oldott ortofoszfat ion koncentraciéja (mg/dm® egységben) a kalibracios
gorbe alapjan kozvetlenll leolvashatd. Az adatokat excel tablazatba gydjtse, majd
abrazolja a Kkalibraciés pontokat (a koncentracio fliggvényében abrazolja az
abszorbancia értékeket). Az igy készult kalibracidos egyenes egyenlete segitségével
hatarozza meg az ismeretlen koncentracioju minta ortofoszfat ion koncentraciojat. Az
eredményt 0,01 mg/dm?® pontossaggal adja meg.

3.7 Vizminta Osszes foszfat tartalmanak meghatarozasa spektrofotometrias
mobdszerrel

Az 6sszes foszforvegyllet savas roncsolassal ortofoszfatta valé alakitasat kdvetéen,
annak mennyisége kerll meghatarozasra a kdvetkez6k alapjan. Az ortofoszfat ionok
molibdenat ionokkal reagalva foszfor-molibdenat komplexet képeznek, amely
kénsavas kdzegben kék szinl vegyuletté redukalodik.

PO? + (H:2MoOs)y —> P(Mo,0,, ) — % , kék szinli molibdén-komplex

A meghatarozas soran a redukaldszer az aszkorbinsav, a reakcio katalizatoraként a
kalium-antimonil-tartarat szolgal. Az oldat szinintenzitdsa aranyos a vizminta oldott
ortofoszfat koncentraciojaval.

Vegyszerek, eszk6zok
Kénsav oldat ,A™oldat (2,5 mol/dm? (5 N)

140 cm?® cc. H,S0,-t oldjon fel kb. 800 cm? desztillalt vizben, majd lehilés utan
desztillalt vizzel egészitse ki az oldat térfogatat 1000 cm®-re.

Amménium-molibdenat oldat ,B™-oldat (40 g/dm®)

40 g ammonium-molibdenatot oldjon fel desztillalt vizben, majd az oldat
térfogatat desztillalt vizzel egészitse ki 1000 cm®-re.

Aszkorbinsav oldat ,,C”-oldat

0,53 g aszkorbinsavat oldjon fel 30 cm?® desztillalt vizben. (A felhasznalas
napjan kell késziteni.)

Kalium-antimon(lll)-tartarat oldat ,D-oldat

0,2743 g kalium-antimon (I1)-tartaratot oldjon fel 100 cm? desztillalt vizbe
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Kevert kémszer

50 cm® ,A’-oldatba mérien be 15 cm?® ,B’-oldatot, majd 30 cm® ,C’-
oldatot,végil 5 cm® ,D’-oldatot. Elegyitse az Osszetevéket. (A 100 cm?
reagens 10 meérés elvégzéséhez elegend6. A felhasznalas napjan kell
késziteni.)

Térzsoldat — 1 (0,5 mg/cm®)

0,7165g KH,PO4-ot oldjon fel desztillalt vizben, majd desztillalt vizzel tdltse fel
1000 cm?-re.

Térzsoldat — 2 (gyari standard 1000 mg/dm?®, azaz 1 mg/ cm®)
Standard oldat (0,05 mg PO,¥/cm®, azaz 50 ug PO4>/cm?)
Mérjen ki 10 cm® tdrzsoldat — 1 -t, majd higitsa fel 100 cm® -re.
Fenolftalein oldat
2 g fenolftaleint oldjon fel 100 cm® etanolban.
Natrium-hidroxid oldat
40 g natrium-hidroxidot oldjon fel 100 cm? desztillalt vizben.
Kalium-perszulfat (szilard K,S;0s)
Destztillalt viz, analitikai mérleg, pipettak, bliretta, mérélombikok, spektrofotométer

A meghatarozas menete

El6szor a vizmintaban jelenlévé 0Osszes foszforvegylletet savas roncsolassal
ortofoszfatta kell alakitani, amely mennyisége majd spektrofotometridas modszerrel
mérhetd.

Az eredeti homogenizalt mintabsl 10,0 cm3-t mérjen be egy 100 cm*-es Erlenmeyer
lombikba. Adjon hozza 2 cm?® kénsav oldatot (,A”-oldat), 1 g kalium-perszulfatot és
higitsa fel kb. 30 cm?® desztillalt vizzel. Adjon hozza néhany liveggydngydt. A lombik
nyakaba helyezzen kis Uvegtolcsért a beparlédas megakadalyozasara, majd 20
percen keresztul enyhén forralja. Hitse le a lombik tartalmat, adjon hozza egy csepp
fenolftalein oldatot és gyenge rézsaszinig semlegesitse a natrium-hidroxid oldattal. 1
csepp kénsavval szintelenitse el, végiil desztillalt vizzel mérélombikban 50 cm®-re
egeészitse ki.

s

szikséges. Ehhez készitse el a kalibracids oldatsorozatot. 50 cm3-es
meérdlombikokba a standard oldatbdl (0,05 mg/cm3) meérjen ki 0,0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4;
0,5 cm>-t és desztillalt vizzel toltse jelre azokat, majd homogenizalja. igy ezek az
oldatok: 0,0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5 mg/dm?® ortofoszfat iont tartalmaznak. A pontos
kimérés érdekében célszerl ezt burettaval végezni.
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Mérjen ki az elézéekben elkészitett kalibrald oldatsorozat tagjaibol 250 cm?® -es
Erlenmeyer lombikokba 50 — 50 cm®-t, tovabba 50 cm® -t az elékészitett vizmintabol
is. A kimért mintak mindegyikéhez adjon 10,0 cm® keverék reagenst, majd
erbteljesen elegyitse. A reagens hozzaadasat kovet6 10 perc elteltével, de
legkés6bb 30 percen belll kezdje el a spektrofotometralast. Azaz mérje meg az
oldatok abszorbanciajat — az abszorpcios maximum helyén — A = 820 nm-en — a
vakprébaval szemben.

A mérési eredmény meqgadasa

A mért adatokat excel tablazatba gylijtse, majd abrazolja a kalibraciés pontokat (a
koncentracié fuggvényében abrazolja az abszorbancia értékeket). Az igy készult
kalibracios egyenes egyenlete segitségével hatarozza meg az ismeretlen
koncentracioju minta ortofoszfat ion koncentraciéjat. Vegye figyelembe, hogy a
vizminta 10 cm® -ét hasznalta. A kalibralé oldatsorozatnal 50 cm3-t mért be (az
egyenes egyenletébdl kapott értéket szorozni kell 5-el). Szamitsa at az ortofoszfat
tartalmat O6sszes foszfor tartalomma. A lebegé anyaghoz kotdtt nem vizoldhatéd
foszfort helyesebb foszforként megadni! A két foszfor-format csak foszforként lehet
o0sszehasonlitani. Az 6sszes foszforbdl kivonva a vizoldhatd foszfort, a vizben nem
oldodo foszfort kapja meg. Az eredményt 0,01 mg/dm? pontossaggal adja meg.

3.8 Vizminta a-Klorofill tartalmanak meghatarozasa spektrofotometrias
modszerrel

Az algak — vizben él6 apré novényi szervezetek — jelenlétének egyik mutatdja a viz
a-klorofill koncentracioja. Mivel él6 mintardl van sz6, a vizsgalatot a lehetd
leghamarabb kell elvégezni. Az oxidativ és a fotokémiai lebomlas elkerilése
érdekében a mintat nem szabad erds fény vagy levegé hatasanak kitenni, igy a
feldolgozasig a mintakat sotét, hlivos helyen sziikséges tarolni.

Az algak és az egyéb szuszpendalt anyagok a vizmintabdl szlréssel kerulnek
O0sszegyljtésre. Az algapigmenteket a membransziré szirélapjardl forré etanollal
kell extrahalni, majd spektrofotometriasan mérhet6é a minta. Az a-klorofill és a
feopigment koncentracidja a savazas el6tt és utdan 665 nm-en és 750 nm-en meért
abszorbanciak kuldnbségébdl szamithato ki.

Veqgyszerek, eszk6z6k
Sésav oldat (3 mol/dm?®)
Etanol (96 %)

Desztillalt viz, Zsigmondy sziir6, 47 mm atméréji és 0,45 um porusatmeérdji
membransz(iré, csavaros kémcsdé, mérélombik, pipetta, spektrofotométer
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A meghatarozas menete

Zsigmondy sz(irén a minta varhaté a-klorofill tartalmatél fiiggéen kb. 250 — 500 cm?®
vizmintat (a membransziiré tankja 250 cm®-es) sz(irjon at a 47 mm atmérdgji és 0,45
Mm porusatmerdji membranszirén. Ezt kovetéen a membranszird lapjat tegye jol
zaro csavaros kémcsébe, majd alkohollal toltse fel szinultig. Razogassa, illetve az
extrakci6 meggyorsitasa érdekében melegitse (max. 75 °C-ig). Az extrakcio és a
mereés kozaott eltelt id6 a lehet6 legrovidebb legyen.

Ezt kovetben mérje meg az extraktum abszorbanciajat 665 és 750 nm
hullamhosszon etanol vakmintaval szemben.

A = A665 nm - A750 nm

Az extraktum egy részét, kb. 5 cm®-t savazzon meg 10 pl 3 M sésav oldattal. Razza
0ssze, majd 5 perc mulva, de mindenképpen 30 percen belll ismét mérje meg az
abszorbanciajat.

Aa = A665 nm - A750 nm

A mérési eredmény meqgadasa

Az a-klorofill koncentraciét (pc) pg/dm®-ben kifejezve a kovetkezé képlettel
szamithato ki:

A-Aa R 1000-Ve

Kc R-1 Vs-d

pe =

ahol:
A: (A665 nm - A750 nm) az extraktum abszorbanciainak kulonbsége
Aa: (A665 nm - A750 nm) a savazott extraktum abszorbanciainak kulonbsége
Kc: 82 dm®/g-cm az a-klorofill specifikus abszorpcids kofficiense
R: 1,7 az A/Aa aranya tiszta klorofill esetén
d: a kuvetta hossza 1 cm
1000: szorzészam Ve cm?® és dm? illesztésére
Ve: az extraktum térfogata

Vs: a szlrt vizminta térfogata
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Mintapélda:
savazas el6tt A A 750nm | A=A665nm-A750nm
665 nm
minta - 1 0,207 0,004 0,203
minta - 2 0,094 0,002 0,092
minta - 3 0,123 0,002 0,121
minta - 4 0,036 0,002 0,034
minta - 5 0,094 0,009 0,085
savazas utan Aa Aa Aa = Aa 665 nm - Aa 750
665 nm | 750nm nm
minta - 1 0,145 0,006 0,139
minta - 2 0,067 0,006 0,061
minta - 3 0,106 0,006 0,1
minta - 4 0,033 0,005 0,028
minta-5 0,071 0,01 0,061
eredmény A - Aa pc mértékegység
minta - 1 0,064 51,2
minta - 2 0,031 24,8
minta - 3 0021 16,8 ug/dm® vagy mg/m’
minta - 4 0,006 4,8
minta - 5 0,024 19,2
Ve: az extraktum térfogata 13,5 cm?®
Vs= a sziirt vizminta térfogata 0,5 dm®

3.9 Erémivi hamu kadmium tartalmanak meghatarozasa GF-AAS modszerrel

Az alapallapotu atomok képesek megfelel6 hullamhosszusagu fény elnyelésére. Ha
az atomg6zon olyan monokromatikus, allandé intenzitasu fénysugarat bocsatunk at,
amelynek hullamhossza a meghatarozandé elem rezonancia vonalanak
hullamhosszaval egyezik meg, a fény intenzitdsa lecsokken, amely mérheté.
Fényintenzitas csokkenés meghatarozasakor érvényes a Lambert-Beer torvény.

Az atomgbz létrehozasara két mddszer hasznalatos: az egyik a langgal torténd
atomizalas (FAAS - Flame Atomic Absorption Spektrometry), a masik az
elektrotermikus energiaval tortén6 atomizalas. Az utébbi mdédszer alkalmazasakor a
minta egy grafitbdl készilt kivettaban parolog el (GF-AAS — Graphite Furnace
Atomic Absorption Spectrometry). A vizsgaland6é elemet tartalmazé mintat a
grafitkemencébe injektaljdk, ahol az anyag a termikus energia hatasar
deszolvatalédik, gbézzé alakul, majd atomjaira disszocial. Ez utébbi mgdszerrel
hatarozhaté meg a hamu kadmium tartalma is. ,
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Az atomabszorpcidés készulék f6 részei: fényforras, atomizald6, monokromator,
detektor.

A fényforras allitia el6 a mérendd elemre jellemzd hullamhosszusagu fényt.

Ez leggyakrabban egy Uregkatdd lampa, amely intenziv fényl és sziik spektrumu fényforras. A
katédja a meghatarozandd fémbdl készil, a lampa kisnyomasu nemesgazzal (altalaban
argonnal) van toltve. Feszlltséget kapcsolva az elektrodok kozé kisilés jon Iétre, az elektronok
ionizaljak az argont, az argon ionok a katédba csapddva onnan atomokat Ioknek ki
(katédporlasztas), majd gerjesztik azokat. A gerjesztett atomok relaxaciéjakor a rajuk jellemzé
spektrumot sugarozzak ki. A kapott vonalak félérték-szélessége ezrednanométeres
nagysagrendld ezért a vajtkatdéd lampakhoz nem kell monokromatort hasznalni. Minden elem
mérésére kulén lampat kell hasznalni.

Az atomizalé allitia el a mintabol a szabad atomokat.

A grafitkemencébe (argon-atmoszféraban lévd, elektromos flitési grafitcsd; az argongaz megvedi
a grafitcsdveket a magas hémérséklet okozta oxidalodastol és segit eltavolitani a fényutbdl a
matrix komponenseit és az egyéb zavaré részecskéket) 10 — 20 ul oldatot kell injektalni, majd a
kemence egy h6mérseékleti programot alkalmazva atomizal.

Giz be Viz be

Elektromes
csatlakozd

A tény Gtja
i g

Szigeteld

Elekt . Szigetelds

csatlakozd

A monokromator

valasztja ki az Uregkatodlampa altal kibocsatott fénybél a specifikus analitikai hullamhosszat a
nem-analitikai vonalak kézil (ideértve a toltégaz vonalait is).

A fényérzékeny detektor

(pl. fotoelektron-sokszorozé cs6) méri a fény mennyiségét.
A megfelelé elektronikai atalakito

méri a detektor jelét és hasznos analitikai valaszjellé alakitja.

Veqyszerek, eszk6zok

Sosav, salétromsav, kadmium standard (1 mg/cm?®), desztillalt viz, mikrohullamu
roncsold, analitikai mérleg, mérélombikok, pipettak, GF-AAS.

A meghatarozas menete

- A hamu mintat megfelelé savkeverékkel (sésav, salétromsav) mikrohullamu
roncsoléban (a megfelel6 program szerint) tarja fel.

ald
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- Kadmium térzsoldatbdl (1 mg/cm®) higitassal készitsen megfelelé k
oldatsorozatot.
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- A standard sorral egyidejlileg vak oldatot is készitsen.

- Atomizalja a vakoldatot és a standardokat egymas utan és mérje meg
mindegyik oldat valaszjelét.

- Vegye fel a kalibraciés gorbét az oldatok valaszjelei alapjan.
- Atomizalja a mintaoldatot és mérje meg a valaszjelét.

- Az ismeretlen minta abszorbanciaja alapjan hatarozza meg a minta kadmium
koncentracojat a kalibracios gorbe segitségével.

Az AAS beallitdsa a mérés soran
- Forgassa a fényutba a kadmium vajtkatod lampat.
- A készulék szoftverének segitségével optimalja a lampa intenzitasat.

- Allitsa be a kadmium méréshez ajanlott paramétereket a szoftverben. pl.
kalibraciés koncentraciok, hémeérséklet program, a mintavalton a mintak helye,
stb.

- A vak mintaval kezdje a mérést. Ha hibatzenetet észlel, a program mddositasa
utan inditsa ujra a programot.

- Ha a standardokat és a mintakat is sikerllt hibatzenet nélkil lefuttatni,
nyomtassa ki a riportot.

A mérési eredmény megadasa

Az alabbi kalibraciés gérbe 0,5; 1,0; 1,5 pug/dm® koncentraciéji kadmium standard
oldatsorozat alkalmazasaval készult.

SpectrAA Report. 2012. April 17. . 5:08 du.

Abs Linear Origin - Cal. Set 1
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0.0 0.5 1.0 1.6
Cd ug/L SZECHENYI @
\ EurépaIUnI§
*\ PECSI TUDOMANYEGYETEM enle i B

KORMANYA

UNIVERSITY OF PECS /t MAGYARORSZAG BEFEKTETES A JOVOBE



TAMOP-4.1.1.C-12/1/KONV-2012-0012

58 ZOLD ENERGIA FELSOOKTATASI EGYUTTMUKODES
STANDARD 2 1.000 a 58 0.8084 0.7610 0.8098 0.8545
W0557: STANDARD 2 signal overrange
STANDARD 3 1.500 a 4.5 1.0283  1.0508 05753 1.0589
WO0357: STANDARD 3 signal overrange
Abs STANDARD 2 Abs STANDARD 3
2.49 : 2.50)
2.00 |", 2,00/ ‘
A |
100, 1.00 '
| | |
‘ \ ‘ Y'
| \ ( \
2 =3 = e BT = L o J ~ B B d
-0.24| 0.26
610 641 67.8 61.0 641 678
Time (sec) Time (sec)
Curve Fit = Linear Origin
Characteristic Conc = 0.006 ug/L.
r =0.9342
Calculated Conc = 0.014 0.821 1.062 1.351
Residuals = -0.014 -0.321 -0.062 0.149
A szoftverben beallitott készulék paramétereket mutatja az alabbi kép.
SpectrAA Report. 2012 April 17. . 5:08 du. Page 10f 4
Analyst SK
Date Started 05 Apr 2011, 13:30
Worksheet Kadmium
Comment
Methods Cd
Method: Cd (Furnace)
Sampling Mode: Premix
Calibration Mode: Concentration
Measurement Mode: Peak Area
Replicates Standard: 3
Replicates Sample: 3
Expansion Factor: 1.0
Minimum Reading: Disabled
Smoothing: 5 point
Conc. Dec. Places: 3
Wavelength: 228.8 nm
Slit Width: 0.5 nm
EHT: 28 Wolts
Lamp Current: 4.0 mA
Lamp Position: 5
Background Correction: BC Off
STANDARD I: 0.500 ug/L.
STANDARD 2: 1.000 ug/L.
STANDARD 3: 1.500 ug/L
Reslope Rate: 10
Reslope Standard No.: 2
Reslope Lower Limit: 75.0%
Reslope Upper Limit: 125.0 %
Recalibration Rate: 20 /_\
Calibration Algorithm: Linear Origin
Cal. Lower Limit: 20.0 %
Cal. Upper Limit: 150.0 % ‘CHENYI @
G . fah} Eur6pai Unié
oo Eurépai Szocialis
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Workhead Height: 8.5 mm
Total Volume 15 ul
Sample Volume 10 ul
Vol. Reduction Factor: 2
Bulk Conc.: 1.000 ug/l
Bulk Vial No.: 52
Makeup Vial No 51
CAL ZEROPos: 52
STANDARD 1Pos: 46
STANDARD 2Pos: 47
STANDARD 3Pos: 48
Step Temp (C) lime (s) Flow (L/min) Gas Type Read Signal ‘\z».tr.zg,c
! 85 5.0 3.0 Normal No Na
2 95 40.0 3.0 Normal No No
_? li() 10.0 3.0 Normal No No
-l 250 5.0 3.0 Normal No \iu
5 250 1.0 3.0 Normal No No
(-v 5;\[) 2.0 0.0 Normal No Yes
7 1200 0.8 00 Normal Yes Yes
8 | 800 20 0.0 Mormial Wes Yes
£ 1 800 2.0 3.0 Mormal Mo Yes
A mintak atomabszorpcios szignaljai:
Sample 1D Conc ug/L % RSD Mean Abs Readings
Sample 006 (0462 m 389 0.3519 05097 02686 0.2773
Sample 001 0.360m 1.8 0.2736 0.2694 0.2724 0.2789

W0557: Sample signal overrange

Abs Sample 006 Abs Sample 001
1 .’,Si 0.85
1.00|
|
0.50
0.50|
\
014 — -0.10 — =5
61.0 641 67.8 61.0 64.1 67.8
Time (sec) Time (sec)
Sample 002 0.100 m 40.8 0.0758 0.1115 00573  0.0585
Sample 003 1.700 m 293 0.6467 0.4940 0.5878 (.8584
WO0557: Sample signal overrange
DI 2.00

A mennyiségi meghatarozast a gorbe alatti terlleteknek a standard terllettel valo
0sszehasonlitdsabdl lehet kiszamolni.

Adatok:

Cm (6.5 minta) = 0,462 pg/dm® kadmiumot tartalmaz

cm (1.sz minta) = 0,362 ug/dm?® kadmiumot tartalmaz

m (hamu) = 1 g (50 cm® savkeverékkel kerilt roncsolasra)
ha:

0,462 ug kadmium van 1000 cm?® oldatban
akkor 50 cm?® oldatban 0,0231 ug kadmium van.
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Szamitas:
1 g hamu kerdlt feltarasra 0,0231 pug kadmium 1 g hamuban van
1000 g hamu 23,1 pg kadmiumot tartalmaz.

3.10 Vizminta 6sszes széntartalmanak meghatarozasa LiquiTOC készulékkel

Vizmintak, kulonésen a szennyvizmintak jellemzésére gyakran alkalmazzak az
Osszes szerves széntartalom (TOC: Total Organic Carbon) mérést. Az eddigiekben
ismertetett vizminéség meghatarozasaban szerepet jatszé paraméterek egymashoz
viszonyulasa a kovetkezo:

KOlps < KOICr < TOC

A szervesanyag tartalom Osszegparamétereként hasznalatos kémiai oxigénigény
(KOI), biokémiai oxigénigény (BOls) meghatarozasoknak TOC-vel torténd
helyettesitése egyre inkabb elterjedt. Ennek oka a rovidebb mérési id6, az
automatizalhatosag, az érzékenység, tovabba a kevesebb zavard- és matrixhatas és
a toxikus vegyszerek szukségtelensége.

A készulékkel a kdvetkez6 tipusu szénvegyuletek hatarozhatdok meg:

TC: Total Carbon: Osszes széntartalom

TOC: Total Organic Carbon: O0sszes szerves széntartalom
TIC: Total Inorganic Carbon: O0sszes szervetlen széntartalom
NPOC: Non-purgeable Organic Carbon: nem kiGizhetd (nem illo) szerves

széntartalom

A készulék automatikus mintavaltdja a szoftverben megadott mintatarté cs6bél a
minta varhaté koncentraciéjanak megfeleld mennyiségii (5 — 10 cm®) mintat sziv fel a
készulékbe. A minta a reaktorba jut, ahol foszforsav segitségével felszabadul a
szervetlen szénvegyuletekbdl (karbonatok, bikarbonatok) a szén-dioxid. A szén-
dioxidot szintetikus levegb segitségeével ki kell hajtani a mintabdl. A gazaramban
szén-dioxid infravorés abszorbancidja alapjan, a kozeli infravorés (NDIR) ektor

segitségével mérhetd. A detektorjel lesz a diagramon az elsé csucs (TIC STECHENT) @
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A TOC méréséhez a reaktorban lévé vizmintdhoz a készllék megfelelé mennyiségl
kalium-peroxo-diszulfat oldatot adagol. A program ekkor a reaktor hémérsékletét 72
°C-ra emeli. A peroxo-diszulfatbdl képz6dd oxigén, és az UV besugarzas hatasara a
viz szervesanyag tartalma szén-dioxidda oxidalodik, amit a vivégaz az infravoros
detektorba szallit. Ez a detektorjel adja a masodik csucsot.

Az 6sszes széntartalom (TC) mennyisége a két csucs alatti terllet 6sszegébdl
adodik.

1
3 80 mg/1 100 mg/1 12:25:21 78.6 78.5 - 157.1

UERBLEIBENDE PROBEN: 1 12:25:20 3
10, 0.34 TIC/TOC/TC !
BEREICH 4 100 mg/1 |
9. TIC= 78.6
U ag : T0C= 78.5
g TC =157.1 |
0
T |
L
6l 3 TIC  TOC
1l 7.8 TT.5
54 ﬂ 78.0 78.4
s
ol
"3 ! & ;’m"-. :
2110 {3
IR
1 / 3
J \“-1_,' .
1 2 2 4 5 6 7 8 9 10 MIN.

A meghatarozas menete

A mintavétel, mintatarolas és a vizsgalat céljara csak megfeleléen tisztitott
uvegedényeket hasznalhatok. Az oldott szén-dioxid, karbonat és bikarbonat
vegyuletek atalakulasanak megakadalyozasara a mintavételkor buborékmentesen
toltse meg az edényeket. Ezt kovetben elemezze a mintat, amilyen gyorsan csak
lehet. Ha ezt nem lehet megtenni, a mintak 4 °C-on, tartésitas nélkul max. 24 éran
keresztul tarolhatok.

A meghatarozashoz szikséges a készulék kalibralasa, amelyhez oldatsorozatot kell
késziteni. A kalibracié soran kilénb6z6 koncentraciéju oldatok valtozé térfogatban
injektalhatok. A standard vegyuleteket a gyart6 ajanlja.

Kalium-karbonat oldat (a szervetlen széntartalom méréséhez)

10; 100; 1000 mg/dm?® tdmegkoncentracioju oldatok.
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Karbamid oldat (NPOC standard)
10; 100; 1000 mg/dm?® témegkoncentraciéju oldatok.

A készulék szoftvere harom méréstartomanyt tud kezelni.

1-es 0 — 50 mg/dm?
2-es 50 — 300 mg/dm?
3-as 300 — 6000 mg/dm?®

Az adott minta mérése el6tt dontse el, melyik méréstartomanyban kell varhatéan
mérni. Amennyiben ez valami okbdl kifolydlag nem sikeres, akkor mas mérési
tartomanyban uUjra kell futtatni a mintat. Mindegyik mérési tartomanyban kulén kell
kalibralni. Az egyes mérési tartomanyokban mas és mas a felszivott minta
mennyisége is (1 — 10 cm®).

A mérési eredményt nagymértékben befolyasolhatja, ha a minta lebegbanyagot is
tartalmaz. E mellett a viv6gaz tisztasaga is befolyasol6 lehet a végeredményre, a
készllékhez 5.5 tisztasagu szintetikus leveg6t alkalmazzon.
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4.1 Szilard hulladékok  égésmelegének  meghatarozasa Parr tip.
bombakaloriméterrel

Egéshd: az a hémennyiség, amely a tiizeléanyag tdmegegységének
bombakaloriméterben, nagy nyomasu oxigén atmoszféraban, 25 °C hémérsékleten
val6 elégetésekor felszabadul. Az égés utanvisszamaraddé anyagok: a
gazhalmazallapotu oxigén, nitrogén, szén-dioxid és kén-dioxid; cseppfolyos
halmazallapotu viz; szilard halmazallapotu hamu.

Fat6értek: az elégetés soran a tuzel6anyagbol eltdavozéd nedvesség és a
tuzelbanyagot alkoté hidrogén elégetésébbl szarmazo viz parolgashdjével
csOkkentett égésmeleg.

Egy tlzelbéanyag fit6értéke az a hédmennyiség, ami 1 kg tlzel6anyag elégetése
soran kinyerhet6, ha a flistgazzal egyutt tavozé viz, g6z halmazallapotban hagyja el
a tiizeld6 berendezést. Ertéke a tiizeldanyag égéshdjének és a gézként tavozod
vizmennyiség parolgashéjének kulonbségével adhaté meg. A fltéérték szilard
anyagoknal hasznalatos mértékegységei a KJ/kg, MJ/kg, mig gaznemud anyagoknal a
KJI/Nm®,

Az automata izoperibolikus (vizkdpenyes) bombakaloriméter az égésmeleget a
minta, valamint egy ismert tdmegl és égésmelegl kalibraléanyag (ami jellemzéen
benzoesav) elégetésekor felszabaduldé hémennyiség dOsszehasonlitasa utjan
szamolja ki. Az elégetés nagynyomasu (40 bar) oxigén atmoszféraban, fém
nyomastartd edényben, a bombaban térténik. Az égetés soran felszabaduld
hémennyiség a kaloriméteren belll ismert tomegl és hdémérsékletl vizben
elnyeletésre kerll. A késziulék a viz hémérséklet emelkedését regisztralja. Az
égetéskor felszabadulé hémennyiség a hdmérsékletemelkedés, valamint a kalibracio
soran el6zetesen meghatarozott kaloriméter allandé vagy hékapacitas szorzataként
szamithatd ki. A kapott ertéket korrigalni kell bizonyos, a bombaban végbemend
mellékfolyamatok hészinezetével. Ez utébbi folyamatok k6zé tartozik példaul a minta
klor, kén és nitrogén tartalmanak égése soran keletkez6 vegyuletek
képzbdéshdjének Osszege.

A kaloriméterrel égésmeleg és flt6érték meghatarozasa végezheté el fosszilis
tuzelbanyag (szén, olaj), Uzemanyag, illékony tlzel6anyag, pellet, szilard hulladék,
oldészer hulladék, élelmiszeripari termék, novényi olaj, allati takarmany,
robbandanyag, biztonsagtechnikai anyag mintakbal.

A vizképenyes bombakaloriméter négy alapveté részbdl all:

bomba, vagy nyomastarté edény
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ahol az éghet6 anyag elégetése végbemegy; a specialis bomba 40 atm.
nyomast. G30 Otvozet, amely szabad klorral és halogénsavakkal szemben
ellenalld, igy halogéntartalmu mintak mérésére is alkalmas

kaloriméter edeny

ami a bomba, az azt korulvevé ismert mennyiségl viz, valamint a keverd
berendezés befogadasara szolgal

szigetelt kbpeny

ami megovja a kaloriméter edényt a vizsgalat soran a kornyezettel vald
hécserétdl

hémeéré vagy szenzor

a kaloriméter edényben bekdvetkez6 homeérsékletvaltozas mérésére.

s =

]

A mérbéedény feltdltése, az oxigénbetdltés, a nyomaskieresztés, a bomba mosasa
automatikusan torténik. A készulék vizellatasat vizhitével ellatott vizkeringtet6
rendszer végzi. A hédmérsékletfelbontas 0,0001 °C. A berendezéssel éranként 6 — 8
mereés végezhetd el. A készulékhez mérleg, szamitdgép, nyomtatd csatlakoztathato.

A meghatarozas menete

- Nyissa ki az oxigén és a suritett leveg6 palack szelepét.
- Kapcsolja be a készlléket, a készllék Ontesztje kb. egy percig tart.

-  Kapcsolja be a keringetd szivattyut, ami a hémérséklet kiegyenlitédését segiti
eld.

- Kb. 25 perc mulva beall a termikus egyensuly, ezt a készllék LCD disz
a zold lampa kigyulladasa jelzi.
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- Végeztessen egy vak futast a start gombbal.

-  Kalibrélja a készlléket benzoesav pasztillaval, amelyet el6tte pontosan mérjen
le (kb. 1,000 g). (Kb. 15 perc)

- Kosse a bombakaloriméter két elektrdédja kozotti izzészalra a pamutszalat,
amelyet vezessen gondosan a minta ala.

- A mintabol 1,000 g koruli mennyiséget pasztillazzon, majd parafilm folian mérje
le az analitikai mérlegen. Ezutan tegye a készilék acél mintatartéjaba. A
pamutszalat ismételten vezesse a minta ala.

- A mérést a szoftver segitségeével inditsa el. Valaszoljon a szoftver néhany
kérdésére, mint példaul: Mekkora a bemért minta témege? Minta jele? Melyik
bombat hasznalja?

Amennyiben a minta mennyisége megfelel6 volt, kb. 10 perc mulva a készllék
printere kiirja a minta égésmelegét.

Legalabb két parhuzamosat mérjen. Az eltérés a minta homogenitasatol fuggben
(hulladéknal kifejezetten figyelni kell) kisebb, mint 1%.

4.2 Mianyag hulladék termoanalitikai vizsgalata LabsysEvo késziilékkel

A DSC termikus analitikai mérémuiszer TG (Termo Gravimetria), DTG (Derivativ TG),
DTA (Differencialis Termikus Analizis), DSC (Differencialis Scanning Kalorimetria)
mérések elvégzésére és gorbék felvételére alkalmas. A miszer segitségével két
anyag (minta és referencia) termikus viselkedése kerll 6sszehasonlitasra. Ismert
héfok program mellett, kiléonbdzé gazok jelenlétében folyamatos mérésre kerll a
minta tdmegvaltozasa és/vagy a minta és a referencia kdzotti hémeérseéklet kulonbség
(DTA), vagy héaram (DSC). A termoanalitikai vizsgalatok a fentiekbdl fakaddan a
kovetkez6képpen csoportosithatok:

. A hémérséklet fliggvényeben A célra alkalmazhato
Médszer i . . el
mért tulajdonsag készulék
Termogravimetria (TG) témeg Termomérleg
Derivativ Termogravimetria i , . . il
tdmegvaltozas sebessége szamitogép
(DTG)
Differencial Termoanalizis hémérsékletkiildonbség a minta .
. . - DTA berendezés
(DTA) és a referencia anyag kozott
Differencial Scanning
Calorimetria (DSC) héfluxus killdnbség a mintaés | DSC és DDC kaloriméter
Differencial Dinamikus a referencia anyag kozott berendezés
Calorimetria (DDC)
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A TG, DTG, DTA és DSC gorbék segitségével kémiai reakciok vizsgalata,
termokinetikai mérések, termodinamikai allandok mérése (pl. fajhd), kulonbozé
anyagok azonositasa és 0sszehasonlitasa lehetséges. A készulék paraméterei: max.
hémérseéklet 1600 °C, futési sebesség 0,01 — 100 °C/min, a méréshez szikséges
mintamennyiség: néhany mg és néhanyszor tiz mg kozott van.

Az igy vizsgalhato mintak példaul:

szervetlen vegytiletek (keramiak, Uveg-keramiak, cement, kompozit anyagok, fémek,
asvanyok, nano termékek, szilard elegyek, olvadékok, gipsz)

élelmiszerek (élelmiszer 0sszetevok, keményitd, cukrok, zsirok, fehérjék)
szerves anyagok (polimerek, gyégyszerek, biomasszak, gumik)
névényvedo szerek, hulladekok, katalizatorok, adszorbensek és nyersanyagok.

Kalénb6z6 anyagok a hémérséklettdl fluggbéen kulonbdzd kémiai vegylletek
formajaban, halmazallapotokban, vagy kiulonb6zé kristalyszerkezetekben talalhatok.
A hoémérseklet valtoztatasaval elérhet6é az a pont, ahol az adott anyag kémiai
formaja, kristalyszerkezete vagy halmazallapota megvaltozik. Ezt az atalakulast
leggyakrabban hdjelenség kiséri. Az atalakulas hdémeérsékletét illetve az ekdzben
felszabadulé hémennyiséget detektalva, azonosithatd az anyag kémiai szerkezete,
amennyiben az észlelt hdéeffektusok ismert, tiszta kémiai anyagoknal mért
héjelenségekkel kerulnek Osszevetésre. A vizsgalatokat kilénb6z6
gazatmoszféraban kell végezni, mint példaul Ar, O,, He, leveg6, igy az oxidacié
gatolhato vagy el6segitheto.

A laboratériumi gyakorlat soran a hulladék feldolgozobdl szarmazé mianyag
O6rlemény polimer termokémiai viselkedése kerll tanulmanyozasra a DSC
készulékkel.

A meqghatarozas menete

- A készulék szoftverének segitségével adja meg a mérés paramétereit. (FUtési
sebesség, gaz sebesség, stb.)

- Nyissa ki a megfelel6 gazpalackot.

- Nyissa ki a hitéviz szelepét. Ez a hitéviz a pontos hémérsékletének
beallitashoz szlukséges.

- A mlanyagmintabdl mérjen be 10 — 20 mg-ot analitikai mérlegen a készulék
mikroklvettajaba, majd a DSC készulék mikromérlegének egyik karjara.

- Inditsa el a programot.

- A program lefutasa utan értékelje a diagramot.
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A mintapélda szerint lathatd, hogy tdmegvesztés 100 és 200 °C kozoétt volt. 100 °C
korul a minta a nedvességtartalmat veszitette el, 200 °C korul az oxidald
atmoszféraban (leveg0) elégett. A derivalt gorbe negativ csucsai az inflexiés ponthoz
tartoznak. A tdmegcsokkenés a ketté kozott a mlanyag lagyulasa és degradalédasa
miatt tortént. A gorbe lefutasa jellemzd a mianyagra.
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5.1 Vizminta dsszes oldott és lebegb6anyag tartalmanak meghatarozasa

A vizminta oldott és lebegbanyag tartalma egylttesen az Osszes szarazanyag
tartalmat adja. A vizminta oldott anyagain azok az anyagok értend6k, amelyeket az
atszlrt minta beparlasaval, a maradék 105 °C-on valé tdbmegallanddsagig vald
szaritasaval, majd mérésével hataroznak meg. A vizminta lebegbanyag tartalman
azok az anyagok értenddk, amelyek a szlrén maradnak. Ezeknek a meghatarozasa
a szlrbével egyutt 105 °C-on val6 tdmegallanddsagig vald szaritassal, majd méréssel
torténik.

A meghatarozas nem biztositja az analizalandé mintaban jelenlévé 0sszes anyag
pontos meghatarozasat. Egyes alkatrészek, mint pl. a gazok, ill6 és olyan anyagok,
amelyek a beparlas, vagy a szaritas alatt ill6 alkatrészekre bomlanak, nem
szerepelnek a meghatarozas eredmeényeében.

Veqyszerek, eszk6zok

Desztillalt  viz, Zsigmondi-féle szlrékészilék, 0,45 pum  poérusatmérdji
membranszlrdk, beparld tal, szaritdszekrény, exszikkator, analitikai mérleg, beparld
tal, vizfirdé.

A meghatarozas menete

A tényleges meghatarozas elétt a szikséges membransziiréket 5 — 10 percig forralja
desztillalt vizben, majd 105 °C-on tdmegallanddsagig szaritsa, veégul exszikkatorba
helyezve hagyja lehilni. A meghatarozashoz analitikai mérlegen mérje le a mar
el6készitett szlrét (m; (g)), helyezze a szlir6készllékbe, majd — a varhato lebeg6
anyag mennyiségétdl fliggéen — szlrjon at 100 — 500 cm® (V(cm®)) vizmintat. A
nyomast fokozatosan emelje 2 bar-ig. A szlrletet beparlotalba gydjtse. A
membransziré falara tapadt részecskéket desztillalt vizzel a szirére mossa, majd
ismét helyezze nyomas ala a sz(r6t. Ezt kdvetéen a membranszirét a tartalmaval
egyutt el6szor szobahémérsékleten, majd 40 — 50°C-on, aztan 105 °C-on szaritsa
tomegallanddsagig. A szaritas utdan a sz(rét az anyagokkal egyutt exszikkatorba
helyezve hagyja kihlIni, majd azt kovetéen analitikai mérlegen mérje meg a tomegét
(m2 (g9)). A meghatarozasnak ez a része a lebegbéanyagok mennyiségére ad
felvilagositast.

A meghatarozas masik része a sz(ir6bn atengedett vizminta feldolgozasaval
folytatédik, amely eredményeképpen az oldott anyag tartalom adhaté meg. Ehhez
analitikai mérlegen mérjen egy beparlé talat (msz (g)), ebbe gyljtse a mintat. Ezt
kovetden a mintat vizflirdén parolja szarazra, a maradékot (beparlasi maradék) pedig
105 °C-on széritsa tomegallanddsagig, aztan exszikkatorba helyezve hagyja lehilni,
végul analitikai mérlegen mérje le a beparlo tal és a beparlasi maradék egytties

témegét (ms (). ,
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A mérési eredmény megadasa
Osszes lebegbanyag tartalom
(M) =M =M 1000
dm \Y
Osszes oldott anyag tartalom
(9~ M= 100
dm \Y
Osszes szarazanyag tartalom: Osszes oldott anyag + Osszes lebeg6anyag ( mg3)

dm

5.2 Hulladékleraké gazemisszidjanak mérése SEWERIN SR2-DO hordozhaté
tobbgaz méré miiszerrel

A metan, szén-monoxid, szén-dioxid, oxigén, kén-hidrogén, ammonia gazok
koncentracidinak ismerete az élet szamos teruletén fontos lehet. Csak néhany példat
emlitve: aknak és duUreges terek ellen6rzéséhez ivoviz, tavho, tavkozlés,
szennyviztechnikai  berendezéseknél  (aknak, deritbk, zsompok, stb.);
biogaztelepeken a keletkez6 szén-dioxid és kén-hidrogén ellenérzése céljabdl,
kénhidrogén képzddésének vizsgalata szennyvizbél; szén-dioxid képzddés
ellenérzésére erjesztd tartalyok, pincék esetén. A kovetkez6kben a hulladéklerakod
gazemissziojanak a meghatarozasa kerul el6térbe. Az alabbi abra a
hulladéklerakéban lejatsz6dé folyamatokat foglalja 6ssze.
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Az anaerob lebomlas fazisai (II-V. fazis)

A lerakdé / biogazképzédés korulményeit az anaerob (oxigénmentes) lebomlas
jellemzi, a szamara kedvez6, els6sorban kozepes (30 — 75 °C) hémérseékleti
tartomanyban.

Az anaerob lebomlas kezdeti szakasza (ll. fazis)

A |l. fazisban illékony zsirsavak, szén-dioxid és hidrogén keletkeznek. A gaz
nitrogéntartalma csokken a szén-dioxid és hidrogénképz6dés kovetkeztében.

A lll. an. masodik k6zblilsé anaerob fazis

A lll. fazis a metanogén baktériumok lassu ndvekedésével kezdddik. A
metankoncentracio né, mialatt a hidrogén, a szén-dioxid és a zsirsavak
koncentracidja csokken.

A IV. un. metan fazis

A V. fazisban az 50 — 60 % metantartalomnal stabilizalodik a gazképzédés, ami a
zsirsavak és a hidrogén alacsony szinten torténé tartasat eredményezi.

A VI. fazis

Ebben a fazisban csak az ellenallé6 szerves szén marad az elhelyezett hulladékban.
A metantermel6dés jelentésen visszaesik, koncentracidja olyan kicsi lesz, hogy
nitrogén jelenik meg a gazokban a légkari diffuzié miatt.

Az SR2-DO hordozhaté tobbgaz mérémiszer a biogaz és hulladéklerakd gaz
O0sszetevdinek meghatarozasara is alkalmas.

1
8 N
Ve N
7
1./ Riaszt6 alarm lampa
o 2
\ 2./ LCD kijelz
| e 9
E%L{;;_ 3./ Szonda csatlakozas
Ll | - —3  4/Folia billentyiizet
<200 2 5./ Hordszij rogzitése
6 = A 6./ Kimenet (gazminta)
T W 7./ Zmmaogb /hangjelzés/
(D 263 ) 8./ RS 232 kapcsolodas
& o A
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A készlilék beallitasa a mérés soran
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-\ PECSI TUDOMANYEGYETEM enle

Bekapcsolas

A készuléket mindig tiszta levegén kapcsolja be.
Nyomja meg kb. 3 sec-ig a be / ki gombot.

A készulék optikai és akusztikai jelzést ad.

Az LCD kijelz6 kb. 4 percre bekapcsol.

A készilék a hatralévé Uzemiddét hasabok formajaban
jelzi. Hasab=56ra

Tapasztalja, hogy a levegd szivattyu folyamatosan
muUkodik.

Metan CH,

Kijelzi a metan mérési tartomanyat: 0 — 100 V/V %.

Szén-dioxid CO2

Kijelzi a szén-dioxid mérési tartomanyat: 0 — 100 V/V %.

Oxigén O2
Kijelzi az oxigén mérési tartomanyat: 0,0 — 25,0 V/V %.

A szenzor élettertamanak kijelzése hasabok formajaban
torténik (8 hasab 100 %).

Kénhidrogén H2S
Kijelzi a kén-hidrogén mérési tartomanyat: 0 — 2000 ppm

A szenzor élettertamanak kijelzése hasabok formajaban
torténik (8 hasab 100 %).
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Szénmonoxid CO
Kijelzi a kén-hidrogén mérési tartomanyat: 0 — 500 ppm

A szenzor élettertamanak kijelzése hasabok formajaban
torténik (8 hasab 100 %).

Ammonia NH3
Kijelzi az ammonia mérési tartomanyat: 0 — 100 ppm

A szenzor élettertamanak kijelzése hasabok formajaban
torténik (8 hasab 100 %).

| 1d6/datum

Kijelzi az id6t pl. 17h 49min, a datumot pl. 2000.02.24.

A helyes értékek
dokumentalasahoz.

fontosak a mérési eredmények

Mérési lizemmod
Megjelenik az 5 gazfajta koncentracidja, egymast 3 mp-
enként valtva.

A szivattyu maximalis teljesitménnyel mikodik. A riasztasi
hatar aktivizalodik.

4)

Azoknal a miszereknél, amelyek CH4/CO, detektorral vannak
ellatva, mindkét érték egyuttesen kijelzésre kerul.

A pl. 8,7 VIV % metan és 4 VIV % szén-dioxid mért érték is.
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Gazfajtak atkapcsolasa
A kéz gomb ismételt nyomasaval valthat az automatikus és kézi
gazfajta-atkapcsolas kozott.
Automatikus atkapcsolas: a miszer kb 3 — 3 mp-ig kijelez
minden gazfajtat és azutan atmegy a kévetkezére.
Kézi atkapcsolas: minden gazfajta kijelzése addig tart amig On
az egyik nyil gombot mikodteti. Ezt kovetéen egy nyil gomb
megnyomasaval atkapcsol a kovetkez6 gazfajtara.

A mérés elbtt szikséges a készulék kalibralasa. A kalibralas ismert Osszetétel(
kalibralé gazokkal torténik. A nulla értéket a szabadban kell beallitani, kivéve az
oxigént mivel az 20,9 VIV %-ra ,nullaz’. Az egyes gazok detektorai elektrokémiai
felépitésiiek, kivéve a szén-dioxidot, amelynek vezet6képességi detektora van. A
detektorok élettartama 2 — 5 év.

5.3 Pozitiv nyomasu vizsziiré (Zsigmondi-sziir6) miikodése

Az Uledékes vizek szlrésének jelentés meggyorsitasa valik lehetbvé az
atmoszférikus nyomas tobbszérésén (Gzemel6 nyomdszird hasznalataval. A
laboratériumban lévé sziré, a Zsigmondi-féle szir6 korszerid valtozata, amely sokkal
konnyebben kezelhetd, mint az eredeti valtozat. Olyan mintat, amely vakuumos
szlréssel kb. 4 oran keresztul szirhet6, a tulnyomasos szirdvel, 3 bar-os nyomassal
1 percen belll le lehet sz(irni.

A sziiréshez — a tovabbi vizsgalattél fliggéen — hasznalhaté kompresszor altal termelt
vagy palackban tarolt leveg6 vagy akar egyéb (inert) gaz is. A nyomosziird maximalis
mikodeési nyomasa 6 bar.

A szlir6egység er6s acélallvanyra van felszerelve, amelynek hosszat a munkahelyek
szama szabja meg. Az allvany fellletkezelése lehetévé teszi a nedves kdrnyezetben
valé munkavégzeést. A mintatér Grtartalma 250 cm3, a sz(irbhaz anyaga polikarbonat,
amelyet egy fémbdl készitett védémaszk vesz korul. Minden kotéelem rozsdamentes
acélbol készult. Minden egyes munkahely kulon-kildon szabalyozdszeleppel és
manomeéterrel rendelkezik. Az egyes elemek szivargasmentes zarasat gumigydrik
biztositjak.

A szliréshez helyezzen egy 47 — 50 mm atméréji szlrépapirt (membrant) a
szlirbegység hazaban lévé pordzus korong (frit) tetejére. A polikarbonat szirétartaly
tetején talalhatd fuggéleges nyilason keresztul adagolja be a mintat, amelyet majd
zarjon be a gumigyUris tomitéssel ellatott zarocsavarral. A t6ltényilas belsd atméréje
11,5 mm, igy megfeleld méretl tdlcsért is hasznalhat a szlréhaz feltdltésére.
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A szlir6haz lezarasat kovetéen a nyomasszabalyozé szeleppel adja ra a nyomast és
elvégezhet6 a szlrés. A szlrlet az allvanyra — a sziréegység ala — helyezett
edényben gyllik O0ssze. A tulnyomasos sz(ré als6 kifolyéjara csovet is lehet
csatlakoztatni, amely a viz nagyobb térfogatu tartalyba val6 gyljtésére szolgal.

A szlirés végeztével a szlrbhaz aljat egy mozdulattal vegye ki az allvanybdl és
mosogassa el. A szlir6haz fels6 részébdl kénnyedén kiveheté a siritett levegd
csove, igy a szlr6haz fels6 része is elmosogathaté. A készllék szét- és
Osszeszereléséhez nincs szliksége semmiféle szerszamra.

5.4 loncseréld berendezés miikodésének és hasznalatanak tanulmanyozasa

A laboratériumban és az ipar szamtalan teruletén szukséges a lagyitott viz /
desztillalt viz hasznalata. igy példaul az erémiivekben a gézturbinak részére, zart hd
kozl6 berendezésekben, akkumulatorokban, a haztartdsban mosogéphez,
mosogatdgéphez, stb. A sotalanitas végezhetd reverz ozmdzis berendezéssel (RO)
és ioncserél6 keészulékkel. A hagyomanyos desztillalt viz elballitasi mddszer
napjainkban mar egyre kevésbé hasznalatos. A leginkabb elterjedt modszer az
ioncsere.

Az ioncseréld gyantakban mianyag alapu vazra épulnek az ioncserét vegzé,
disszociaciora keépes aktiv csoportok. A muigyanta vaz polikondenzaciéval vagy
polimerizaciéval felépitett &riasmolekula. A polimerizacidos ioncserélé gyantak
alapanyagai benzol szarmazékok, pl. sztirol, divinil-benzol, akrilsav. A
legaltalanosabb erdsen savas kationcserél6 és er6sen bazikus anioncserélé gyantak
kildnb6z6 aranyu sztirol — divinil-benzol monomerekbdl épulnek fel. Minél tobb a
divinil-benzol aranya, annal tobb lesz a polimerben a keresztkétés, slirlibb a racsos,
térhalds szerkezet, és igy a kialakult vaz merevebb, ionok szamara nehezebben
atjarhato. A kialakitott mlgyanta vazra az aktiv csoportokat kémiai reakcioval viszik
fel. A gyantak gyongypolimer formaban kertlnek kereskedelmi forgalomba.

A disszociaciéra képes aktiv csoportok: kationcserél§ gyantak esetén a negativ
toltést centrumok (-SO3-, -COO-), anioncserélék esetén pozitiv tdltési centrumok (-
NR3+, -NHsz+). Ezekhez, a gyantavazhoz kotott, toltéssel rendelkezd fix
centrumokhoz kotédnek kulonb6zd erbsséggel a kicserélhetd pozitiv és negativ
ellenionok. A kation cserélé gyantakat leggyakrabban hidrogén vagy natrium ionnal
telitett formaban, az anion cserél§ gyantakat hidroxid vagy klorid ionos formaban
alkalmazzak a vizkezelésben. Regeneralasukhoz leggyakrabban sdsavat, illetve
natriumhidroxidot hasznalnak.
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anioncserelo

gvanta gvanta

kationcserélo

Mérési feladat

A laboratériumban 1év6é kevertagyas Chris vizlagyitd készllék teljesitményének
vizsgalata. A vizsgalat soran megmeérendd: a kezelendé viz kemeénysége, m-
lugossaga, fajlagos vezetbképessége (uS/cm), karbonat-keménysége, pH-ja, az
ioncserélén atfolyo viz térfogatarama, a lagyitott viz pH-ja és vezetéképessége.

A meghatarozas menete

- Kapcsolja be a készllék sajat vezetOképesség merd miszerét.
- Nyissa ki a készulék fécsapjat, amely a halézatra csatlakozik.

- Mérbhengerrel és stopperrel ellenérizze a készulékre mend viz aramlasi
sebességét (1 — 2 dm®min), ha sziikséges allitson rajta.

- Alégtelenité szeleppel engedje ki az oszlopba szorult levegét.

- 5-10 perc mulva mérje meg a tavozo viz vezetbképességét, pH-jat.
- Mérje meg a csapviz vezetbképessegét, pH-jat és a tobbi paramétert.
- Szamitsa ki a készulék hatasfokat.

Megjegyzeések

A patron kevertagyas, anion és kationcseréld gyantat is tartalmaz. Ha a gyanta
kimerul, a patront a forgalmazé kozpontilag regenerdlja. A laboratériumi
oldatkészitési és egyéb célokra 20 uS/cm alatti vezetbképességi vizet lehet beldle
nyerni. Nagyobb tisztasagu vizet reverz ozmoézisos eljarassal célszeri a
laboratdériumi célokra el6allitani.

SZECHENYI @
Eurépai Unié B
Eurépai Szocialis

Alap

MAGYARORSZAG 2 T
KORMANYA BEFEKTETES A JOVOBE

PECSI TUDOMANYEGYETEM En e _
UNIVERSITY OF PECS ’t




TAMOP-4.1.1.C-12/1/KONV-2012-0012
76 ZOLD ENERGIA FELSOOKTATASI EGYUTTMUKODES

Erdey L. — Mazor L. (szerk.): Analitikai kézikbnyv. Miszaki Konyvkiadd, Budapest,
1974

Erdey L.: Bevezetés a kémiai analizisbe. Tankdnyvkiadd, Budapest, 1969
MONOKI |. — DR. SZATMARINE GAL M.: Alapmérések. KIADOHAZ, Budapest, 1996
LEVAI T.: Analitika I. Kérnyezetgazdalkodasi Intézet, Budapest, 2002

DR. KOMIVES J.(szerk.): Kérnyezeti analitika. Mliegyetemi Kiadd, Budapest, 1999
DR. INCZEDY J.: A kémiai analizis alapveté modszerei. Kézirat, Veszprém, 1972
NEMETH B.: Kémiai tablazatok. Miszaki Konyvkiado, Budapest, 1971

BANYAI E. — Kocsis E. — DR. MAZOR L. — DR. RADY Gv.: Analitikai zsebkényv.
Miszaki Konyvkiadd, Budapest, 1960

DOLGOSNE KoOVACS A.: Bevezetés a kérnyezetvédelmi analitikaba |. PHARE
ERFP-DD2002-HU-B-01 projekt, elektronikus jegyzet, 2004

DOLGOSNE KOVACS A.: Altalénos kémia praktikum. PHARE ERFP-DD2002-HU-B-
01 projekt, elektronikus jegyzet, 2004

KRISTOF J.: Kémiai analizis I, Nagymliiszeres analizis. VE tankonyv, Veszprém,
2000

PokoL Gy. (szerk.): Kbérnyezeti analitika. Kornyezetmérnoki Tudastar 5. kotet,
2008, http://mkweb.uni-pannon.hu/tudastar/anyagok/05-Kornyezeti_analitika.pdf

ELTE KEMIAI TECHNOLOGIAI ES KORNYEZETKEMIAI TANSZEK: Tiizelbanyag
vizsgalatok. 2004,

http://www.muszeroldal.hu/measurenotes/Tuzeloanyag_vizsgalatok.pdf

* Parr 6300 tipusu automatikus izoperibolikus (vizkbpenyes) bombakaloriméter
gépkbnyve

SzAaKACs H. — DR. VARGA Cs. — NAGY R.: Termikus analitikai modszerek —
Polimerek  méréstechnikaja. Pannon Egyetem, Veszprém, 2012,
http://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tamop412A/2010-
0012_polimerek_merestechnikaja/ch04s02.html

MSZ 21470-1
MSZ 21853/1-76
MSZ 448/4-83
MSZ 448/6-80
MSZ 448/11-86
MSZ 448/12

Alap

PECSI TUDOMANYEGYETEM 7enle
UNIVERSITY OF PECS ’t

MAGYARORSZAG
KORMANYA

SZECHENYI @
Eurépai Unié n
Eurépai Szocialis

BEFEKTETES A JOVOBE


http://www.muszeroldal.hu/measurenotes/Tuzeloanyag_vizsgalatok.pdf

77 2610 Encron FeLsooRmars EaviTmOxonEs
+ MSZ 448/13-83
+ MSZ 448/15-82
+ MSZ 448/18-77
+ MSZ 448/20
+ MSZ 448/21-86
+ MSZ 448/22-85
* MSZ 448/32-77
« MSZISO 5667-1
« MSZISO 5667-3
« MSZISO 5813
+ MSZISO 6060 1991
« MSZISO 6107-2
+ MSZISO 10260:1993
« MSZISO 10396
+ MSZ 12750/2-71
+ MSZ 12750/6-71
+ MSZ 12750/16-1998

SZECHENYI @
Eurépai Unié n
Eurépai Szocialis

Alap

MAGYARORSZAG
KORMANYA BEFEKTETES A JOVOBE

-\ PECSI TUDOMANYEGYETEM enle
UNIVERSITY OF PECS ’t




