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1. A mennyiségi vizsgalatok

Az anyagok vizsgalataval az analitikai kémia foglalkozik. Ez a vizsgalat kiterjedhet az anyagok
alkotorészeinek

— minoségi felismeréseére (kvalitativ analizis), illetve

— mennyiségi meghatarozasara (kvantitativ analizis).
A mennyiségi vizsgalatok célja tehat az Osszetett anyagot alkoté komponensek viszonylagos
mennyiségének meghatarozédsa. Ez torténhet példaul a tdmegszazalékos Osszetétel megadasa-
val.

A mennyiségi analizis modszere alapvetden kétféle lehet:

— kémiai modszer;

— fizikai, illetve fizikai kémiai modszer.
A kémiai médszerek tomeg- és/vagy térfogatmérésen alapulnak. Lényegiik, hogy a meghata-
rozandd anyag bemért részletén kémiai valtozast idéziink eld, és a reakcidtermék tomegébdl,
alkotorész mennyiségére.
A kémiai mddszernek két teriilete van:

— atdmeg szerinti (gravimetrids) és

— atérfogatos (titrimetrids) elemzés.

A fizikai és a fizikai kémiai modszerek az anyagok valamilyen fizikai tulajdonsaganak méré-
sén alapulnak (példaul forgatoképesség, fénytorés, elektromos vezetés stb.). Ezeket a vizsgala-
tokat miiszeres analizisnek szokas nevezni.

1.1. A mennyiségi vizsgalatok miiveleti 1épései

Az anyagok kvantitativ elemzése alkalmaval minden esetben végre kell hajtanunk bizonyos
miiveleteket:

— mintavétel a vizsgalando anyagbol,

— a minta tarolasa, tartositasa,

— aminta el6készitése a vizsgalathoz,

— az analizis végrehajtasa, valamint

— aszamolas, az analizis eredményének megadasa.

1.1.1. A mintavétel

Valamely ismeretlen dsszetételll anyag vizsgélatakor természetesen nem a teljes anyaggal, ha-
nem annak egy kis részével, az in. mintaval végezziik az elemzést.

A mintavétel célja olyan kis mennyiségii anyag elkiilonitése nagy tomegekbdl, amely mind mi-
ndségileg, mind alkotodi ardnyaban jellemzdje a nagy tomegnek. A mintavételkor ligyelni kell
arra, hogy a minta Gsszetétele megegyezzen a vizsgalt anyag atlagos 0sszetételével, azaz n.
atlagmintat kapjunk.

A mintavétel modja sokféle, alkalmazkodik a halmazéllapothoz, anyagi tulajdonsdgokhoz, a
vizsgalat céljahoz stb.
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Ha a vizsgalt anyag homogén, akkor a mintavétel nem okoz problémat: barhonnan vesziink is
ki a vizsgalathoz anyagot a rendszerbdl, annak 6sszetétele mindig egyforma lesz (példaul gaz-
vagy folyadékelegyekbdl valdo mintavétel).

Inhomogen folyadékokbol is viszonylag konnyen tudunk atlagmintat venni. Ha példéaul egy tar-
talyban kiilonb6z6 magassagokban eltérd stirtiségili (koncentracidju) folyadék van, akkor a min-
tavételkor ugy jarunk el, hogy a mintavevo edénnyel kiilonb6z6 mélységii rétegekbdl vesziink
ki folyadékot, majd ezeket dsszekeverjiik, homogenizaljuk. Az igy kapott homogenizalt anyag
adja majd az atlagmintat, melynek Osszetétele a tartalyban 1évo folyadék atlagos dsszetételével
megegyez0 lesz.

I

1. abra - Folyadékminta vételezésére szolgalé edény 2. abra - Folyadékminta vételezésére szolgalo edények

A szilard anyagokbdl az 4tlagminta vétele mar nehezebb. A szildrd halmazallapotu keverékek
szerkezete mindig inhomogén, igy a kivett minta Gsszetétele attol fiigg, hogy a szilard anyag
melyik részébdl szarmazik. Célszerii tehat a mintavételhez a nagyobb mennyiségii szilard anyag
kiilonbozo részeibdl venni anyagot €s ezeket egységesiteni. Az egységesitést (homogenizalast)
ugy hajtjuk végre, hogy a kiilonb6z6 helyekrdl vett mintakat apritjuk (6sszetorjiik, 6roljik, el-
poritjuk stb.), majd alaposan sszekeverjiik. Az 6sszekevert mintat egy papirlapon egyenletesen
szétteritjiik, és a vizsgalathoz ebbdl vessziik ki a sziikséges mennyiséget (példaul az egynegyed
részét).

-
y %
/ b
Osszekevert, kupositott minta Lapitott, negyedelésre elokészitett minta
e
P —
M= € =
— f -~ J A
F | k. -\
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- — / \
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A kisebb minta

A szemben 1év6 negyedeket dsszekeverjiik, majd kupositjuk

3. dbra - A szilard mintak vételezése negyedeléssel (legalabb kétszer el kell végezni)
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1.1.2. A minta tartésitasa

Idealis esetben a mintavétellel egy iddben kellene az anyagok vizsgalatat végezni. A mintavétel
¢s az elemzés kozotti idoben ugyanis fizikai és kémiai, esetleg bioldgiai, bakteriologiai valto-
zasok kovetkezhetnek be a mintaban.
A mintak tartésitdsanak célja az, hogy a vizsgaland6 anyag jellemzd tulajdonsagait a mintavé-
teltdl a feldolgozasig ugyanolyan allapotban megdrizziik, mint amilyenben a mintavétel id6-
pontjaban voltak.
A tartésitas torténhet:

— megfelelden zard mintatarold edény alkalmazasaval,

— az adott komponens ,,fixalasaval”, megkotésével,

— megfeleld, az analizist nem zavar6 kémiai anyagokkal (sav, lug, szerves oldoszer),

— aminta hiitésével (tobbnyire +4 °C homérsékleten), illetve

— kivonat készitésével.
Mivel a tartositasi eljarasok sem védik meg tokéletesen a mintakat, ezért a tartositott mintakat
a lehetd legrovidebb idoén beliil fel kell dolgozni.

1.1.3. A minta el6készitése a vizsgalathoz
1.1.3.1. A bemérés

A vizsgalatokhoz felhasznalt mintdnak pontosan ismerniink kell a tdmegét, tehat ezt az elemzés
megkezdése eldtt — analitikai mérlegen 0,1 mg (négytizedes) pontossaggal — meg kell hatarozni.

I Az elemzéshez felhasznalt minta tomegét bemérésnek nevezziik.
e

Ugyelni kell arra, hogy jol valasszuk meg a bemérést. Minél nagyobbra valasztjuk a bemért
minta tomegét, a méréskor relative annal kisebb hibat kovetiink el. A bemérendd tomeget azon-
ban nem célszerii tlsdgosan nagyra sem valasztani, mert sok anyaggal nehézkes dolgozni és
sokba is keriilnek a vizsgalatban felhasznalasra keriil6 reagensek.

Szilard anyagbol a bemérést tin. bemérdedényben, papircsonakban vagy éraiivegen végezziik.
Eljarhatunk oly mddon, hogy eldszor lemérjiik a bemérdedény tomegét liresen, majd az anyag-
gal egyiitt, és a két mérés kiilonbségeként kapjuk meg a minta tomegét. Sorozatmérésekhez,
amikor tobb bemérést kell végezniink, gyakran alkalmazzuk az tin. visszamérési eljarast.
Folyadékokbol leggyakrabban ilyen visszaméréses eljarassal hatarozzuk meg a minta mennyi-
ségét. Folyadékokat csak becsiszolt dugoval ellatott méréedényben mérhetiink.

Az analitikai vizsgalatoknal soha nem szabad csak egyetlen mérést végezni, hanem ugyanazt a
vizsgalatot tobb parhuzamos méréssel kell végrehajtani. A parhuzamos mérésekhez a bemérést
alapvetden kétféleképpen végezhet;jiik:

a) minden egyes vizsgalathoz kiilon-kiilon bemérjik a mintat, vagy

b) a bemért mintabodl térzsoldatot készitiink.
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1.1.3.2. A torzsoldat készitése

I Torzsoldatnak nevezziik azt az oldatot, amely alkalmas arra, hogy beldle pon-
P tosan ismert térfogatokat kimérve sorozatméréseket végezhetiink.

A torzsoldattal szemben tdmasztott kovetelmények:
— tokéletesen homogén kell legyen,
— pontosan ismert mennyiségii oldott anyagot tartalmazzon,
— a koncentracidja olyan legyen, hogy az analizishez a beldle kipipettazott oldattérfogat
megfeleld anyagmennyiségeket tartalmazzon.

A torzsoldat készitésének 1épései:

— avizsgalt anyagbol bemérést végziink,

— abemért mintat feloldjuk,
a feloldott mintat mérélombikban pontosan ismert térfogatra toltjiik fel az oldoszerrel,
— akapott oldatot homogenizaljuk.

A vizsgalatokhoz az igy elkészitett oldatbol vesziink ki pipettaval egyenld és pontosan ismert
térfogatu részleteket.

Természetesen a térzsoldat készitésekor annyi anyagot kell bemérni, hogy az egyszeri elemzés-
hez kipipettazott mintaval konnyen és pontosan tudjunk dolgozni.

crer

1.1.4. Az analizis kémiai modszere

A mennyiségi analizis kémiai modszerének mindkét fajtajaban kdzos, hogy a vizsgalt mintaval
valamilyen kémiai valtozast hajtunk végre, és ennek eredményébdl vonunk le kdvetkeztetést az
anyagok Osszetételére a valtozast leird reakcidegyenletek segitségével.

A gravimetrids modszernél ez a valtozas valamilyen csapadékképzddéssel jar, mig a titrimetrids
modszernél oldatok kozott végbemend barmilyen reakcid lehet.

A gravimetrias meghatarozas soran a meghatarozando alkotorészt ismert 6sz-
szetételii, tomegmérésre alkalmas anyagga alakitjuk, majd annak tomegébdl
@ kovetkeztetiink a meghatarozando alkotorész mennyiségére.
A titrimetrias meghatarozas soran a meghatarozando mintahoz olyan ismert
I koncentracioju kémszer-oldatot adunk, amely egyértelmil, egyiranyu reakci-
, oba 1ép a vizsgalt anyaggal, és a reakcié végpontjaig adagolt kémszer-oldat
@ ' térfogatabol, a reakcidegyenlet alapjan kovetkeztethetiink a minta osszetéte-
lére.

1.2. Ellenorzo kérdések, feladatok

=

Melyek a kvantitativ analizis kémiai modszerei?
Melyek egy kvantitativ meghatarozas fobb Iépései?
3. Hogyan lehet szilard vizsgalati anyagbo6l mintat venni?

N
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No ok

1.3.

10.

11.

12.

13.

10

Hogyan lehet inhomogén folyadékbdl mintat venni?
Adjon meg legalabb 2 lehetéséget a minta tartositasara!
Mi a gravimetrias meghatarozas alapja?

Mi a titrimetrids meghatarozas alapja?

Szamitasi feladatok

Mekkora tomegl eziist(I)-nitratra van sziikség ahhoz, hogy feleslegben vett natrium-klo-
rid-oldattal reagalva 20,00 g eziist(I)-klorid-csapadékot valasszunk le?

Mekkora tomegii szilard natrium-szulfidra van sziikség ahhoz, hogy feleslegben vett ko-
balt(11)-klorid-oldattal reagalva 32,50 g kobalt(II)-szulfid-csapadékot valasszunk le?
Mekkora tomegti csapadék valik le, ha 22,35 g barium-nitrat bariumionjait feleslegben vett
kénsavval reagéltatjuk?

Egy 10,00 g tomegii, 2,10 w% szennyezést tartalmazd natrium-szulfid-mintat vizben ol-
dottunk. Hany g 6lom(II)-nitrat sziikséges az dsszes szulfid lecsapasahoz, ha a szennyezo-
dés reakcidjaval nem szamolunk?

12,55 g tomegtli, 5,10 w% szennyezést tartalmazo vizmentes réz(Il)-szulfatot vizben ol-
dunk. Hany g natrium-hidroxid fogja az 6sszes réz(Il)-iont csapadékba vinni? A szennye-
z0dés reakciojaval nem szdmolunk.

Hany g 3,25 w%-0s kalium-szulfid-oldatot sziikséges a 80,00 g tomegi, 20,00 w%-0s cink-
nitrat-oldathoz adni ahhoz, hogy az 6sszes csapadék levaljon?

150,00 cm? térfogatu, 5,20 w%-0s, 1,05 g/cm? siirliségii eziist(I)-nitrat oldatbol mekkora
tomegl natrium-bromiddal lehet levalasztani az 6sszes csapadékot?

Egy szennyezddéseket is tartalmazo, 2,00 g tdmegl natrium-szulfat-mintat vizben oldot-
tunk, majd fol6s mennyiségili barium-klorid-oldatot adtunk az oldathoz. Ekkor 1,95 g fehér
csapadek keletkezett. Hany w% natrium-szulfat volt az eredeti mintaban, ha tudjuk, hogy
a szennyezOdés nem lépett a barium-kloriddal reakcioba?

Szennyezett réz(1I)-klorid minta 3,50 g-jat feleslegben vett natrium-karbonat-oldattal hoz-
tunk kolcsonhatasba. A folyamat soran 2,85 g tomegil réz(Il)-karbonat keletkezett. Hany
tomegszazalék réz(I1I)-kloridot tartalmazott az eredeti minta, ha tudjuk, hogy a szennyezo-
dés nem lépett reakcioba a reagenssel?

Egy barium-kloridot tartalmazo térzsoldat térfogata 100,00 cm®. Ennek a térzsoldatnak a
20,00 cmi-es részleteit folos mennyiségii kilium-szulfat-oldattal kezelve atlagosan 2,45 g
tomegli csapadék valt le. Hany g barium-kloridot tartalmazott a térzsoldat? Milyen volt a
torzsoldat mol/dm?3-ben kifejezett koncentracidja barium-kloridra nézve?

250,00 cm?® térfogatt, eziist(I)-nitrat-torzsoldat 10,00 cm®-es részleteit f616s mennyiségii
kalium-klorid-oldattal reagaltatva atlagosan 1,75 g tomegt fehér csapadék valt le. Hany g
eziist(I)-nitrat volt oldva a térzsoldatban? Adjuk meg a térzsoldat eziist(I)-nitrat-koncentra-
cigjat!

500,00 cm? térfogatu, cink-nitrat-torzsoldat 25,00 cm3-es részleteit folos mennyiségii nat-
rium-szulfid-oldattal reagaltatva atlagosan 6,25 g tomegii csapadék valt le. Hany g cink-
mol/dm3-ben!

Egy 6lom(II)-nitratot tartalmazo térzsoldat 200,00 cm?® térfogati. Ennek a torzsoldatnak a
25,00 cmé-es részleteit folos mennyiségii kalium-szulfat-oldattal kezelve atlagosan 3,68 g
tomegli csapadék valt le. Hany g 6lom(II)-nitratot tartalmazott a térzsoldat? Milyen volt a
térzsoldat mol/dm?3-ben kifejezett koncentracidja?
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2. A tomeg szerinti elemzés (gravimetria)

A gravimetrids meghatarozasokat az alkalmazott modszerek szerint csoportosithatjuk. Megkii-
16nboztetjiik

— a csapadékos modszert, melynek Iényege, hogy a meghatarozando6 alkotorész vizes
oldatabol alkalmas lecsapodszerrel rosszul oldodé csapadékot valasztunk le, és annak
tomegét mérjik;

— a kioldasos médszert, melynek soran egy arra alkalmas eljarassal a meghatarozando
alkotérész melldl az idegen alkotorészeket kioldjuk, és a maradék csapadék tomegét
mérjik;

— azelparologtatasos médszert, melynek alkalmazasakor a meghatarozando alkotorészt
elparologtatjuk, és az elparologtatott anyagot vagy a visszamaradt anyagot mérjiik;

— az elektrogravimetrias médszert, amely szerint a meghatarozando alkotorészt elekt-
romos egyendram hatasara levalasztjuk, és a levalasztott anyag tomegét mérjiik.

A gravimetrias mérések elénye, hogy igen pontos meghatarozast tesznek lehetévé, hiszen a
tomeget 0,1 mg pontossaggal tudjuk az analitikai mérlegen mérni, hatranya viszont, hogy a
meghatarozasok iddigényesek, a sok részfolyamat sok hibalehetdséget rejt magaban, tovabba
az, hogy tokéletesen oldhatatlan anyag nincs, igy ez a meghatarozasoknal hibaként jelentkezik.

2.1. A csapadékos modszer

A csapadékos modszer soran a kovetkezd egymas utani muiveletet kell végrehajtani:
— avizsgalt anyagbol mintat kell venni, majd azt el6 kell késziteni a vizsgalathoz;
— avizsgalt anyagbol a meghatarozando alkotérészt valamilyen rosszul old6do vegyiilet
forméajaban le kell valasztani, csapadék alakba kell vinni;
— alevalasztott csapadékot mérésre alkalmassa kell tenni, in. mérési alakba kell hozni;
— amérési eredménybdl a sztochiometria térvényei szerint kdvetkeztetni kell a meghata-
rozando alkotorész mennyiségére.

2.1.1. A csapadék alak

A csapadék kivalasztasanal arra kell torekedniink, hogy a kivalt anyag, az Gn. csapadék vizben
valo oldhatosiga elhanyagolhaté legyen (az oldhatésag 0,1 mg/dm?® koncentracional nem lehet
nagyobb!).

Példaul a Ba?*-ionokat BaSOs, a Ca®*-ionokat kalcium-oxalat — Ca(COO); —, a Fe3*-ionokat
Fe(OH)s stb. csapadék alakba vihetjiik, mert ezek oldhatdsaga vizben elhanyagolhatoan kicsi.

I Azt a vizben gyakorlatilag oldhatatlan vegyiiletet, amelyet a meghatarozando
_ ion (alkotorész) lecsapasaval alakitunk Ki, csapadék alaknak nevezziik.

@

Ha a csapadék alak allando és altalunk pontosan ismert Osszetétell, akkor a rendszerbdl ki-
szlirve, kimosva, megszaritva mérhetd, és a mérés eredményeibdl a szamitas elvégezheto.
Nem minden csapadék alak alkalmas azonban arra, hogy kdzvetleniil mérjiik, és a mérési ered-
ménybdl kovetkeztethessiink a vizsgalt alkotorész mennyiségére. Igy példaul a vas(IIT)-hidr-
oxid levalasakor tobb-kevesebb vizet ragad magaval, igy a pontos 0sszetétel ismeretlenné valik
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szamunkra. Raadasul a vas(III)-hidroxid-csapadék osszetétele allas kozben megvaltozhat. Ez a
csapadék tehat alkalmatlan a kozvetlen mérésre.

2.1.2. A mérési alak

Ha a csapadék 0sszetétele nem egyértelmii, altalunk nem pontosan ismert, akkor at kell alakitani
un. mérési alakka.

bomlékony, nem illékony, nem higroszképos, nem tartalmaz zarvanyokat),

, Az olyan csapadékot, amely pontosan ismert, allando osszetételii (nem
e mérésre alkalmas, mérési alaknak nevezziik.

Az el6zbéekben emlitett vas(I11)-hidroxid-csapadékot izzitani kell, ezaltal stabil, levegdén allando
¢és ismert 0sszetételli, mérésre alkalmas vas(Ill)-oxid keletkezik beldle:

2 Fe(OH), izzitas Fe,0;4 3 H,0

csapadék alak mérési alak

Altaldban kivanatos, hogy a csapadékot lehetéleg alacsony hémérsékleten lehessen mérési for-
mara alakitani, vagyis az, hogy a feliiletén kotott nedvességet konnyen el lehessen tavolitani.
Kivéanatos tovabba az is, hogy a mérési alak molaris tomege a benne foglalt meghatdrozando
alkotorész molaris tomegéhez képest nagy legyen, mert igy az egyes hibak az analizis eredmé-
nyében kisebb hibat okoz.

2.1.3. A lecsapas

A gravimetrids meghatarozasok soran nagy gondot kell forditanunk arra, hogy a meghatarozni
kivant alkotorészhez a csapadékkialakitas céljabol megfeleld lecsaposzert valasszunk.
Olyan lecsapdszerre van sziikség, amely biztositja, hogy
— alevalas teljes legyen,
— acsapadéek gyakorlatilag oldhatatlan legyen,
— acsapadek jol kezelhetd legyen (jol szlirhetd, j0l moshato),
— acsapadék Osszetétele feleljen meg a képletének, szennyezd anyagokat ne tartalmazzon,
— konnyen mérési alakba hozhat6 legyen.

A lecsapas tokéletessé tétele érdekében a lecsaposzert Kis feleslegben kell alkalmazni.

A lecsaposzer feleslegben vald hozzaadasaval a csapadékkal kozos iont juttatunk valamilyen
jol oldodo elektrolit formajaban az oldatba.

A tdmeghatas torvénye szilard—folyadék heterogén egyensulyi rendszerekre is kiterjeszthetd.
Ezt az teszi lehet6vé, hogy minden szildrd test egyensulyban van az oldatdiban taldlhaté ionja-
ival, ha a telitett oldattal érintkezik.

Induljunk ki a vizben nagyon rosszul 0ld6do eziist(I)-bromid elektrolitbol. A vizben annyi ol-
dodik beldle, mint amennyi az oldhatosaga. Ez adott hdmérsékleten allando: [AgBr] = allando.
Ugyanakkor az oldott eziist(I)-bromid ionjaira disszocial:

AgBr = Ag* + Br.

12
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A tomeghatds torvényének alkalmazasaval:

« _[Ag'1[Br ]
[AgBr]

Az [AgBr] = éallandd, igy az bevonhat6 a K¢ egyensulyi dllandoba. Az 4j allandot L-lel jelolve:
L =[Ag'][Br].
Az igy kapott L ionszorzatot nevezziik az eziist(I)-bromid oldhatésagi szorzatanak.

Tetszoleges Osszetétellil BmAn 0sszegképlettel felirhatd, nehezen oldodo so esetén:

[ L=[B"]" [A™T"

Altaldnositva megallapithatjuk, hogy

kevéssé 0ldodo elektrolitok telitett oldataban az elektrolit ionjai megfelelé hat-
vanyon vett koncentracidinak szorzata allandé hémérsékleten allando szamot,
e az oldhatosagi szorzatot adja.

Az oldhatosagi szorzattal kapcsolatban meg kell jegyezni:

a) A fenti 6sszefliggés megkdzelitden érvényes, mert csak akkor alkalmazhato, ha a telitett
oldat hig.

b) A telitett oldatban csak az ionkoncentraciok szorzata allando; az egyes ionfajtak kon-
centracioi allando hdmérsékleten is valtozhatnak. Ha példaul barium-szulfat telitett vi-
zes oldatahoz barium-klorid-oldatot adunk, akkor barium-szulfat valik ki. A megnove-
kedett bariumion-koncentracié miatt ugyanis a szulfation-koncentracionak csokkennie
kell. Ez pedig az oldhatésag csokkenését jelenti. Altalanositva:

I minden elektrolit oldhatésaga csokken, ha oldatahoz kozos iont tartalmazo
elektrolitot kis mennyiségben hozziaadunk.

@ '

€) Az oldhatosagi szorzat, és igy az oldhatdsag is novekszik a hdmérséklet emelésekor.

Az oldhatésag az anyagi mindségen €s a hdmérsékleten kiviil a jelenlévo elektrolit tulajdonsé-
gatodl is fiigg.
Sajat iont

a) kis koncentracioban tartalmazo elektrolit jelenlétében csokken és

b) nagy koncentracié alkalmazasa esetén pedig névekszik vagy csokken az oldhatosag.
Idegen ionokat tartalmazd elektrolitok jelenlétében

a) nem valtozik az oldhatosag, ha annak koncentracidja kicsi és

b) novekszik az oldhatosag értéke, ha azt toményebb oldatban alkalmazzuk.

A csapadékok tulajdonséagai (tisztasaguk, szlirhetéségiik, moshatosaguk) analitikai szempont-
bol dontd jelentdségliek, ezért a csapadékok kialakitasakor, a lecsapas miivelete soran ugy kell
megvalasztani a koriilményeket, a lecsapas modjat, hogy minél konnyebben kezelhetd csapa-
dékot kapjunk.
A cél

— kristalyos szerkezeti,

— nem tal apr6 szemcsés,

13
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— zéarvéanyokat, elegykristalyt nem tartalmazo6 csapadék levalasztésa.

A lecsapas mﬁveletét a kévetkezc'i altalanos szabélyok szerint Végezzﬁk'

Nem célszert tul tdmény oldatokkal dolgozni, mert

— apré szemcesés csapadék keletkezhet,

— atomény mintabodl kis térfogatot kivéve a térfogatmérésnél elkovetett hiba sza-
zalékosan nagynak adodik, ha viszont nagyobb térfogatot vesziink ki, tal sok
csapadék keletkezik, amit mosni, szlirni, szaritani, izzitani nagyon nehéz,

a tal tomény lecsapdszerbol kis feleslegben adagolni nehéz.
Ha nagyon hig a rendszer, akkor a csapadékbol tal sok feloldodik.
b) A lecsapast kis tultelitettség mellett célszerii végezni.
A lecsaposzert ennek érdekében cseppenként, allandé kevergetés kozben adjuk a
mintahoz.
C) A csapadék levalasztasat —ha lehet — forron (az oldat forraspontja kdzelében) végezziik.
d) A lecsaposzert kis feleslegben alkalmazzuk!
A lecsaposzer nagy feleslege sohatas vagy komplexképzddés miatt megndvelheti a
csapadék oldhatosagat.
e) A lecsapas befejezése utan célszerii a csapadékot az anyaliiggal allni hagyni, hogy ekoz-
ben a levalas teljes legyen.
f) Ha a csapadék mégis olyan mennyiségii szennyezést tartalmaz, amely mosassal nem
tavolithato el, a kissé kimosott csapadékot feloldjuk és ismét levalasztjuk.
g) A csapadék levalasztasat mindig homogén rendszerbdl végezziik.

2.1.4. A csapadékok sziirése és mosasa
2.1.4.1. A sziirés

A csapadéknak az oldattdl vald elvalasztasat a csapadék tovabbi feldolgozasatol fiiggden szii-
rOpapiron vagy szlirétégelyen (livegsziirdn) végezziik.

Sziirés sziiropapiron

A tomeg szerinti analizis c€ljaira asvanyi anyagoktol megtisztitott ,,kvantitativ sziir6papirt”
hasznalunk, amely mérhetd hamu visszamaradésa nélkiil ég el.

Sziirépapirt foként kocsonyas csapadékokhoz, valamint olyan csapadékokhoz alkalmazunk,
amelyeket mérés elbtt izzitani kell. A szlir6papir higroszkopossdga miatt a csapadékot nem
mérhetjlik a szlirépapiron, hanem a papirost a mért tomegii tégelyben el kell hamvasztani és a
visszamaradt csapadék tomegét mérni. Ezért fontos, hogy a szlirdpapir a mérést meghamisitd
tomegli hamut ne hagyjon vissza.

Sziirés sziirotégelyen

A sziir6tégelyek a modern gravimetrianak igen kényelmes eszkozei, mert a szlird, a tolcsér és
a tégely eldnyeit egyesitik magukba.
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El6ényeik a szlirdpapirral szemben:
— szerves anyagot nem tartalmaznak,
— tomegiik allando,
— nem higroszkoposak.
Legaltalanosabban hasznalt alakjuk:
— az liveg szlir6tégely (livegsziird) (4. dbra),
— aporcelan szlirétégely,
— aGooch-tégely,
— azlvegbdl késziilt sztir6tolcsér.

Az tivegsziirok sziirérétege porusos tivegrétegbdl all, amely
iivegpor sajtolasa utjan késziil. Elonyiik, hogy atlatszoak,
tisztasdguk konnyen ellendrizhetd és a csapadékot a szaritas
utan kozvetleniil a sziirdbn mérhetjilk. A szlrérétegiik ad-
szorpciora kevéssé hajlamos, igy biztosabban kimoshat6. Az lires szlirdvel ugyanazokat a mo-
sasi €s szaritasi muveleteket kell elvégezniink, mint a csapadékot tartalmaz6 sziirdvel!
Hatranyuk, hogy nem izzithatdk, a porusok kozt maradt csapadéknyomokat csak kémiai oldo-
szerekkel tavolithatjuk el, igy a tisztitadsuk koriilményes.

Az tivegsziir6k 160 °C-ra flitott szaritészekrénybdl kozvetleniil a hideg exszikkatorba tehetok,
az elrepedés veszélye nélkiil. Ovatos melegitéssel akar 450 °C-ig is felhevithetdk. Erds lugok,
illetve a folysav megtamadja.

4. abra - Uvegsziirok

A porcelan sziirétégelyek mazas falu, porusos fenéklemezii, hoallo tégelyek. Beforrasztott és
raforrasztott fenéklemezzel késziilnek. Elonyiik, hogy izzithatok, porusnagysadguk egyenlete-
sebb, mint az livegsziiroké, tomegallandosdguk nagyobb, lugokkal szemben ellenalloak. 1zzi-
tani kozvetlen langon nem szabad, izzitbkemencét célszerii alkalmazni. Hatranyuk, hogy érzé-
kenyek a gyors hOdmérséklet-valtozasra, illetve konnyen repednek a sziiréréteg beforrasztasa
mentén.

A sztir6tégelyeken mindig vakuum segitségével sziirlink.
2.1.4.2. A csapadékok mosasa

Mosaskor a csapadék melldl el kell tavolitanunk az idegen anyagokat, amelyek a csapadék t6-
megét meghamisitanak.

A csapadékok mosdasara a tiszta viz a gyakorlatban csak ritkan alkalmazhaté moso6folyadék.
Vizzel valdé mosaskor ugyanis a kovetkezd hibak 1éphetnek fel:
— acsapadék vizben valo oldhatésdga nem elhanyagolhato,
— a kolloid szerkezetii csapadékok feliiletérdl a viz kimossa az adszorbealt ionokat és ez
a peptizaciot eldsegiti,
— aviz a gyenge savak €s bazisok soinak hidrolizisét eldsegiti, megvaltoztatja a csapadék
Osszetételét, illetve a kimosandé sét bazisos so6 alakjaban kicsapja.
Eppen ezért mosofolyadéknak legtobbszor hig elektrolitoldatot hasznalunk. Az ezzel szemben
tdmasztott kovetelmények:
— amosofolyadék a csapadékok hdkezelése soran maradéktalanul eltdvozzon,
— a levegére érzékeny csapadékok mosasara alkalmazott mos6folyadékok akadalyozzak
meg a csapadék oxidaciojat.
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A mosoéfolyadékokat aszerint csoportosithatjuk, hogy alkalmazasukkal milyen egyéb célt aka-
runk elérni:

— acsapadék oldhatdsagat csokkentd, illetve

— a hidrolizist megakadalyoz6 mosofolyadékok.

A csapadékmosas miivelete igen nagy figyelmet igényl6 analitikai miivelet. Kétféleképpen vé-
gezhetjiik:

— dekantalassal, illetve

—  Szlirén torténd mosassal.

2.1.5. A csapadékok hokezelése
A szlirére gytijtott és kimosott csapadékot hdkezeléssel hozhatjuk mérhetd alakba.
kotott nedvességet eltavolitsa, illetve a nem sztochiometrikus osszetételii, le-

R vegon nem allandé csapadék alakot mérési alakka valtoztassuk (kémiailag at-
@ alakitsuk).

I A hokezelésnek az a célja, hogy a csapadékbol a fizikailag, illetve kémiailag

2.1.5.1. A csapadékok szaritasa

A csapadéknak mérésre vald elokészitése soran szaritasi miiveletet akkor alkalmazunk, ha:
— azizzitas hémérséklete alatt is stabil formaba hozhat6 a csapadék, azaz a csapadék alak
egyben mérési alak is,
— acsapadékot nem szlirOpapiron szirtiik.

A szaritas miivelete elvégezhetd:

— szobahOomérsékleten, illetve

— szaritdészekrényben (80 — 240 °C hémérséklet-tartomanyban).
Szobahdmérsékleten a szaritast (1égszaraz allapotba hozast) gy végezziik, hogy a szlirétégely-
ben 1év6 csapadékot alkohollal jol atmossuk, majd kb. 30-40 percig levegdt szivatunk 4t rajta.
A szaritoszekrényben a csapadékot az analitikai eldirasban megadott hdmérsékleten kell tomeg-
allanddsagig szaritani.
A szilirési milvelet eldtt az tires tégellyel ugyanezeket a miiveleteket el kell végezni!

A csapadék tomegét a csapadékkal teli €s az iires tégely tomege kozotti kiilonbség adja.
2.1.5.2. A sziiropapir elhamvasztasa, a csapadék izzitasa

Amennyiben a csapadékot szlirépapiron sziirtiik le, mérés elott a szlirépapirt el kell hamvasz-
tani.

Amikor csak lehetséges, a szlir6papirt szarazon hamvasztjuk el. A nedves sziir6papirt a tolcsér-
bdl csipesszel kivessziik, szélét a csapadékra hajtogatjuk, és a kis, zart szlirdpapirhengert lefelé
forditva, az eldre kiizzitott €s lemért tégelybe allitjuk. A tégelyt fiiggdleges helyzetben igen kis
langon melegitjiik, majd a lang erdsitésével és a tégely siillyesztésével a papirost elszenesitjiik,
vigyazva arra, hogy a fejldddé gazok ne lobbanjanak langra, mert a keletkezd légorvények csa-
padékszemcséket ragadhatnak magukkal.

Igen fontos, hogy a szlirépapir szenesedése lehetdleg alacsony hdmérsékleten menjen végbe, és
laza szerkezetii szén keletkezzen.
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Miutan a gazfejlédés megsziint, a tégelyt ferdére allitjuk, hogy a levegd akadalytalanul cirku-
lalhasson a tégelyben, az égéstermékek viszont ne jussanak bele. A langot egészen a tégely
falahoz kozelitjiik, és a szén elégése utan kiizzitjuk a tégely falat is, hogy a rarakddott korom
teljesen elégjen.

A szlir6papir teljes elhamvasztasa utan a csapadék izzitasa kovetkezik. Az izzitast gazégovel
vagy elektromos kemencében végezhetjiik.

2.2,

ROOo~NoOGO~LNE

2.3.

10.

Ellenorzo kérdések, feladatok

Melyek a gravimetrias mérések elonyei és hatranyai?

Mi a csapadékos mddszer eldnye?

Melyek a csapadékos modszer fobb 1épései?

Miben kiilonbozik a csapadék- és a mérési alak?

Hogyan kell a lecsaposzert adagolni?

Mi egy jo lecsapdszer 3-4 fontosabb tulajdonsaga?

Adja meg a barium-szulfat oldhatdséagi szorzatat!

Mi az livegsziirdn torténd sziirés elonye?

Milyen mosoéfolyadékot szokas a csapadék mosésara alkalmazni?
Hogyan lehet a csapadékot szaritani?

Szamitasi feladatok

Natrium-Klorid-oldatbol a kloridiont eziist(I)-klorid alakjaban levalasztottuk. A csapadék
tomege a szaritas utan 0,5025 g volt. Szamitsuk ki az oldat konyhasotartamat!
Vas(I11)-ionokat tartalmazo oldatbol — megfeleld kezelés utan — 0,2564 g kiizzitott vas(I1T)-
oxid-csapadékot kaptunk. Hany mg volt az oldat vas(III)-tartalma?

Valamely eziist(I)-ionokat tartalmazé oldatbdl az Ag*-ionokat AgBr alakjaban véalasztottuk
le. Az eziist(I)-bromid tomege a szaritas utan 0,6968 g. Hany mg eziist(I)-iont tartalmazott
az oldat?

Bariumionokat tartalmazo oldatbél a Ba**-ionokat barium-szulfat alakjaban levalasztottuk.
A kapott csapadék tomege 0,0275 g volt. Hany mg az oldat barium-tartalma?

Egy kloridokat tartalmazd, 0,666 g tomegii szennyezett minta elemzésekor 0,531 g PbCl»-
csapadék valaszthato le. Hany w% a minta kloridion-tartalma?

1,350 g szennyezett kalium-kloridot vizben oldottunk, majd f616s mennyiségii eztist(I)-nit-
ratot adtunk hozza. Ekkor 2,521 g csapadék valik le. Mennyi volt a minta tdmegszazalékos
KCl-tartalma?

Egy oldat 345,0 mg Fe**-iont tartalmaz. Hany milligramm kiizzitott Fe,Os-csapadék nyer-
het6 ki az oldatbol 98,00 w%-os hatékonysagot feltételezve?

1,054 g Al¥*-ot tartalmazé oldatbol mennyi kiizzitott Al,Os-ot kapunk, ha a meghatarozast
az oldat 1/5-ébdl végezziik? Hany g Al2(SOa4)3-nak felel meg az oldat aluminium-tartalma?
Hany mg kiizzitott vas(IIl)-oxid-csapadék nyerheté ki 120,00 g tomegi, 2,00 w%-0s
FeSOs-oldat 1/10-ed részébol?

Hany cm?® 1,00 w%-os kélium-klorid-oldatra (o = 1,00 g/cm?®) van sziikség ahhoz, hogy a
75,0 g tomegii, ezust(I)-ionokat 0,150 w%-ban tartalmazo ércbdl az Gsszes eziistot leva-
lasszuk gy, hogy a reagenst 20,0 % feleslegben alkalmazzuk?

17



Vegyipari ismeretek 3.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

18

Egy manganionokat tartalmaz6 ércminta tomege 1,4814 g. Ezt a mintat salétromsavban
fozve a mangan(Ill)-nitrat képzodik. A lehlitést kovetden az oldat savassagat megsziintet-
jiik, majd kén-hidrogén-gazt vezetiink bele. Ekkor 0,3451 g Mn,Ss csapadék valik le. Hany
tomegszazalék mangant tartalmazott az érc?

Egy mészkOminta 1,800 g-jat sdésavban teljesen feloldjuk. A keletkezett kalciumionokat
(NH4)2(C0O0)2 (ammoénium-oxalat) feleslege segitségével Ca(COO)2 (kalcium-oxalat) for-
majaban lecsapjuk. A kivalt csapadék a szaritast és szlirést kdvetden 2,187 g tomegilinek
adodott. Hatarozzuk meg a minta w%-0S kalcium-tartalmat!

Egy iires izzitotégely tomege 14,686 g. A tégelybe kristalyvizes magnézium-szulfatot is
helyezve, majd a tomeget ismételten megmérve 15,472 g-ot kaptunk. A tégely tartalmat
kiizzitva, majd az egylittes tomeget 1jbol megmérve 15,072 g-nyi mennyiséget hataroztunk
meg. Mi a kristalyvizes sé képlete?

Egy kristalyvizes barium-halogenid képlete a kovetkezé: BaXz-2 H20, ahol az X a
halogenidiont jeloli. A kristalyvizes barium-halogenid, 0,292 g témegii mintajat 225 cm?
vizben feloldottunk, majd f616s mennyiségii kénsavval kezeltiik. Az igy kapott csapadékos
oldatot 45 percig f6ztiik, majd a barium-szulfatot leszlirtiik, mostuk és szaritottuk. A kivalt
csapadék tomege 0,279 g volt. Melyik halogenidiont tartalmazta a minta?

Egy 0,993 g tomegii, natrium-kloridot és kalium-kloridot tartalmazo porkeveréket eziist(I)-
nitrattal kezeltiink. A levalt csapadék 2,140 g tomeglinek adodott. Adjuk meg a porkeverék
W%-os Osszetételét!

0,9668 g-ot lemértiink vegytiszta CaCO3 és SrCO3 keverékébdl, majd f616s mennyiségii
kénsavat adtunk hozza. A kiizitott stroncium-szulfat- és kalcium-szulfat-csapadék egyiittes
tomege 1,2558 g. Hatarozzuk meg a keverék tomegszazalékos dsszetételét!

Egy 1,000 g tomegii keverék higany(I)-kloridot (Hg2Cl2) és higany(I)-bromidot (Hg2Br2)
tartalmaz. A keverékbdl kinyerhetd fém tomege 0,750 g. Hany w% higany(I)-kloridot tar-
talmazott az eredeti keverék?

Vegytiszta CaCOs és SrCO3 keverékének elemzése céljabol lemértiink 0,8254 g-ot, és ki-
izzitottuk. A keverék tomege a kiizzitas utan 0,5262 g volt. Adjuk meg a keverék w%-0s
Osszetételét!

Egy 6,000 g tomegli Sn—Pb 6tvozetet salétromsavban oldottunk fel. Ezutdn tomény kénsav
hatasara 3,380 g tomegili PbSO4 csapadék valt le. Hany w% ont tartalmazott a minta, ha
feltételezziik, hogy az 6sszes 6lom lecsapodott?

Egy 1,500 g tomegl porkeverék 75,00 w% kalium-szulfatot, illetve 25,00 w% MSOs-ot
tartalmaz. A mintat feloldva, majd f6l6s mennyiségli barium-nitrat-oldattal kezelve 2,235 g
tomegl barium-szulfat csapadékot eredményez. Mi lehet a fémion az ismeretlen fém-szul-
fatban?
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3. A térfogatos elemzés (titrimetria)

3.1. A térfogatos elemzések elve

A klasszikus mennyiségi elemzésnek az egyik legjelentésebb mddszere a térfogatos elemzés,
vagy idegen szoval a titrimetria.

Az eljarés Iényege, hogy a vizsgalt anyag oldatadhoz olyan kémszert adunk, amely gyors, alta-
lunk ismert, egyértelmi, egyiranyu reakcioba 1ép a meghatarozando alkotorésszel. Amennyiben
a kémszer koncentraciojat ismerjiik, és mérni tudjuk, a reakcio teljes lejatszédasahoz sziikséges
reagens oldat térfogatat, a sztochiometria szabalyai szerint kovetkeztetni tudunk a keresett al-
kotorész mennyiségére.

Méréoldatnak nevezziik azt az ismert koncentracioji kémszert, amelynek a
reakcio teljes lejatszédasahoz sziikséges térfogatabdl kovetkeztetiink a vizs-
@ galt anyag mennyiségére.

A mérooldatot addig kell a vizsgalt komponenst tartalmazo oldathoz adagolni,
amig az egyenértékpontot el nem érjiik, azaz, amig a reagens (mérdoldat) és a
I vizsgalt anyag maradék nélkiil, ekvivalens mennyiségben el nem reagal egy-
3 massal. A reakcié végpontjaban, az egyenértékpontban sem a mérdoldat, sem
= a vizsgalt alkotorész nem maradhat feleslegben!
A miiveletet titralasnak nevezziik.

A reakcio végpontjanak a jelzésére — ha ezt az oldat szinének a megvaltozasa kiilon nem jelzi
— altalaban indikatorokat (jelzoket) hasznalunk, amelyek a reakcio befejezését, az egyenérték-
pont elérését élénk szinvaltozassal jelzik.

Ez a végpontjelzés meglehetdsen szubjektiv modszer, a szemiink szinérzékeld hatasan alapszik.
A végpontjelzés megoldhat6 objektiv modszerrel is, amikor valamilyen elektromos miiszer jelzi
a titralasi miivelet befejezését.

3.1.1. A térfogatos modszer alkalmazhatosaganak feltételei

A térfogatos elemzés soran — hasonldan a gravimetrids eljardsokhoz — a vizsgélt anyag egy
altalunk ismert, pontosan bemért részletén hajtunk végre kémiai valtozast. A lejatszodo folya-
matok egyszerti kémiai reakcidegyenlettel leirhatoak, teljesen végbemend, sztochiometriailag
egyértelmi reakciok.
Ha talalunk is olyan reagenst, amely a fenti feltételek szerint reagdl a mintank vizsgalt anyag-
tartalmaval, ez a reagens csak akkor hasznalhat6 mérdoldatként, ha a mintahoz val6 adagolasa
eredményeképpen
— areakcid végpontjaban a vizsgalt anyag tulajdonsagaiban ugrasszerli valtozas kovetke-
zik be (példaul a kémhatas savasbol lugosba csap at, megvaltozik a rendszer elektromos
vezetése stb.), illetve
— areakcid végpontjat alkalmas indikéatorral vagy miiszerrel jelezni tudjuk.
A titrimetria eldnye a gravimetridval szemben a gyorsasagaban rejlik, hatranya viszont, hogy
kevésbé pontos, mivel térfogatmérésen alapul, a térfogatmérés pontossaga pedig kisebb, mint a
tomegmérésé. Emellett a modszer hibdja is nagyobb, mint a gravimetrias meghatarozasokeé.
E hatranya ellenére a titrimetria igen elterjedt. Kivaldan alkalmas példaul a gyors, lizemkozi
ellendrzésre, és mindentitt alkalmazzak, ahol nem a talzott pontossag, hanem a gyorsasag a {6
kovetelmény.
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3.2. A térfogatos elemzések csoportositasa

A térfogatos elemzd eljarasokat a mérdoldat és a vizsgalt alkotorész kozott végbemend reakcid
tipusa szerint csoportositjuk.

Alapvetden a kémiai reakciok két tipusba sorolhatok: elektronatmenet (vagyis oxidacios szam
valtozas) nélkiili, valamint elektronatmenettel jaro (redoxi) reakciokat ismeriink.

3.2.1. Az elektronatmenet nélkiili reakciok

Ezekben a folyamatokban a rendszerben 1év6 szabad ionok {litkozésének eredményeképpen
disszocialatlan molekuldk, illetve ion- vagy atomracsos szerkezetli csapadékok keletkeznek.
Ezekre a reakciokra jellemzd, hogy pillanatszertien mennek végbe, hiszen a szabad ionok vala-
mennyi iitkdzése hasznos iitkdz¢és.
Reakciotipus szerint megkiilonboztetiink:

— semlegesitési- (Sav-bazis meghatarozasokat),

— csapadékképzodési- (csapadékos titralasokat), illetve

— komplexképzési folyamatokat (komplexometrias méréseket).

3.2.2. Az elektronatmenettel jaré reakciok

A vizsgalt alkotorész és a mérdoldat kozott végbemehet az oxidacios szamok valtozasaval jard
reakcid is. Az ilyen reakciok soran az egymasra hatdé anyagok atomjai elektronokat adnak le
(oxidalodnak), illetve vesznek fel (redukdlodnak). Ilyen redoxi folyamat is lehet alapja a térfo-
gatos elemz6 meghatarozasoknak. Ezt a modszert redoximetrianak nevezziik.
A titrimetria alkalmazhatosagat megszabd feltételek kozott fontos kikotés, hogy a mérdoldat és
ameért anyag kozott gyors reakceio jatszodjek le. A redoxi titralasoknal ezt csak abban az esetben
biztosithatjuk, ha a méréoldat erélyes oxidalo vagy redukal6 tulajdonsagu anyag, és a vizsgalt
anyag 1s konnyen vihet6 redoxi folyamatba.
A redoximetrids meghatarozasokat tovabb csoportosithatjuk, igy a titralas soran hasznalt méro-
oldat alapjan megkiilonboztetiink:

— permanganometriat (a méréoldat KMnOQOa),

— bromatometriat (a méréoldat KBrOz),

— kromatometriat (a méréoldat KoCr207),

— cerimetriat (a méréoldat Ce(SOa4)2), illetve

— jodometriat (a méréoldat NaS>0s3, illetve jodoldat).
A felsorolt mérdoldatok koziil az elsé négy oxidaloszer, tehat redukald hatast anyagokat tudunk
mérni veliik, mig a natrium-tioszulfat-mérdoldat redukalo hatasu, igy azzal oxidaloszerek ha-
tarozhatok meg.

3.3. A térfogatos elemzések méréooldatai

A térfogatos elemzésben csak olyan kémszer alkalmas mérdoldatként vald felhasznélésra,
amely eleget tesz az alabbi kovetelményeknek:
— a meghatarozand6 alkotorésszel gyors, sztochiometridsan egyértelmii, egyirdnyt reak-
cioba 1ép,
— lehetdleg vizoldhatd, vagy alkalmas oldoszerben kénnyen oldodik,
— tisztan all rendelkezésiinkre,
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e yey

— nem bomlékony, nem illékony, oldata allas kdozben viszonylag allando koncentracioju
marad,
— lehetdleg olcso.

3.3.1. A mérooldatok készitése

3.3.1.1. A mérooldat koncentraciéjanak megvalasztasa

nél nagyobb pontossaggal tudjuk megallapitani. A végpont észlelése akkor a legpontosabb, ha:
— atitralas kb. 0,1 mol/dm? koncentracioji anyagi rendszerben megy végbe;
— ameghatarozashoz egyszeri bemérésre a méréoldatbol 20-35 cm? fogy, mert a biiretta-
6l ekkora térfogatot lehet a legpontosabban meghatarozni. Ha kisebb a fogyas, példaul
10 cm?® alatti, a végpontban elkdvetett leolvasési hiba szdzalékosan a megengedett hiba-
hatarnal tobbnek fog adodni.
ménységlire valasztani. Ha ennél tdményebb mérdoldattal dolgozunk, a titralas sordn elkdvetett
hiba a mérdoldat adagolasaban még egyetlen csepp esetén is jelentds lehet. Az 0,05 mol/dm?®

crer

nem tudjuk pontosan észlelni a felhigult rendszerben.

3.3.1.2. Névleges (kozelitéen pontos) koncentracioju mérooldatok készitése

crey

crer

— nem kell§ tisztasagt, vagy
— levegdn nem alland6 a tomege, mert higroszkopos, elfolyosodik, karbonatosodik, oxi-
dalodik, redukalodik, parolog stb.
Ilyen esetben nincs értelme a készitendd oldathoz a szilard alapanyagot analitikai mérlegen
mérni, illetve az oldatot mérélombikban késziteni, hiszen tigyis csak kozelitd pontossaggal tud-

crer

--------

kell meghatarozni. Ezt a miiveletet régebben faktorozasnak nevezték.
Ilyen helyzettel talalkozunk példaul a NaOH-, KOH-, a HCI-, az oxalsav-, a KMnOs-méréol-
datok esetében.

3.3.1.3. Pontos koncentracioju méréoldatok készitése

crer

crer

— amérdoldat hatdbanyaga tisztan all rendelkezésiinkre (nem tartalmaz zarvanyokat, val-
toz6 mennyiségl kristalyvizet, az 6sszetétele pontosan ismert),
— alevegdn allando, vagyis nem higroszkopos, nem karbonatosodik, nem oxidalodik, nem
redukélodik, nem bomlékony, nem illékony.
Ha a mérdoldat alapanyaga eleget tesz a fenti feltételeknek, akkor beméréssel pontos koncent-
saggal kell elvégezni, és a folyadék térfogatmérésére is pontos térfogatmérd eszkozoket (méro-
lombikot, biirettat, pipettat) kell hasznalnunk. Igy készitjiik példaul AgNOs-mérdoldatot.
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erevr

cres

hatarozasahoz segédanyagot kell igénybe venni. Ez a segédanyag ugyanolyan tipust reakcioba
1ép a mérdoldattal, mint a titralaskor a vizsgalandé anyaggal.
A segédanyag lehet

— valamilyen pontosan ismert koncentracidju oldat, vagy az tigynevezett

— titeralapanyag.

Titeralapanyagként olyan vegyiileteket hasznalhatunk, amelyek

— tisztan rendelkezésiinkre allnak,

— nem higroszkoposak, nem karbonatosodnak, nem tartalmaznak zarvanyokat, nem bom-

lanak, nem oxidéalodnak, nem illékonyak,

— konnyen bemérhetdk (lehetdleg szilard halmazéllapotiak),

— jol oldhatok,

— amérboldattal gyors, sztochiometrikus reakcioba l1épnek,

— esetében a reakcid végpontja indikélhato,

— lehetdleg nagy molaris tomegiiek.
Az alkalmas titeralapanyag pontosan ismert tomegét reagaltatjuk a mérdoldattal, majd a sza-
molt anyagmennyiségek alapjan, a végbement reakcio alapjan kovetkeztetiink az oldat koncent-
Ilyen titeralapanyagot hasznalunk példaul

— sav-: KHCOs3, vizmentes NayCOs;

— lag-: (COOH),-2 H20;

—  KMnOs-mérdoldat esetén: (COOH)2-2 H20, (COO)2Naz.
A titeralapanyaggal vald koncentracid-meghatarozasnal a titeralapanyagbdl annyit mériink be
analitikai mérlegen — 0,1 mg pontossaggal —, hogy a mérdoldatbol egyszeri titralasra hozzave-
télegesen 20-25 cm? fogyjon.
A bemérést elvégezhetjiik kiilon-kiilon minden egyes titralashoz, de készithetlink a bemért
titeralapanyagbol torzsoldatot is. Az eldbbi eldnye, hogy pontosabb meghatarozast tesz lehe-
tové, de lényegesen iddigényesebb. A tdrzsoldat készitésekor ugyanis csupan egyszer kell a
titeralapanyagbol bemérést végezni, és az elkészitett torzsoldatbol tobb parhuzamos titralast is
végre lehet hajtani. Ennek a modszernek a hatranya, hogy a beméréssel elkdvetett hiba minden
titralasnal jelentkezik, valamint az egyes titralasokhoz kivett oldat mennyiségét csak kisebb
pontossaggal tudjuk mérni az alkalmazott térfogatmérd eszkozzel.
Természetesen, ha torzsoldatot akarunk késziteni a titeralapanyagbodl, a bemérésnél ezt figye-
lembe kell venni. Célszerli annyi titeralapanyagot bemérni, hogy a vizsgalt mérdoldatbol a fo-
gyas a torzsoldat egyszeri titralasahoz kivett részletére 20-25 cm? legyen.

3.4. A titralas tipusai

3.4.1. A kozvetlen titralas

A térfogatos elemzések legaltalanosabban hasznélt médja a kozvetlen titralas. Ezt azokban az
esetekben alkalmazzuk, ha a rendelkezésre all6 mérdoldat a vizsgalt anyaggal kozvetleniil ké-

pes olyan gyors, egyértelm, sztochiometrikus reakcioba 1épni, amely reakcionak a végpontjat
jelezni is tudjuk.
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Kozvetlen titralast alkalmazhatunk:

— savak meghatarozasara lag mérdoldattal,

— lagok meghatarozasara sav mérdoldattal,

— redukal6 tulajdonsdgu anyagok mérésére oxidaloszerekkel,

— oxidal6 hatast anyagok mérésére redukaloszerekkel,

— fémionok mérésére alkalmas komplexekkel,

— fém-, illetve anionok mérésére mérdoldatként is hasznalhato lecsapdszerekkel.
A kozvetlen titralasok soran a mérdoldat ekvivalenciapontig fogyott térfogatabol kdzvetleniil
egy l1épésben kovetkeztethetiink a vizsgalt alkotorész mennyiségére a sztochiometria szabalyai
szerint.

3.4.2. A visszatitralasos modszer

A visszatitralasos modszer esetén a vizsgalt anyaghoz ismert térfogati reagenst adunk felesleg-
ben. A reagens egy része a meghatarozandé anyaggal elreagal. A fennmarado, el nem reagalt
reagenst alkalmas mérdoldattal megmérjiik. A hozzaadott és a titralassal meghatarozott reagens
mennyiségeinek kiilonbsége megadja a vizsgalt anyaggal egyenértékil reagens mennyiségét. A
reakcioegyenlet ismeretében ezen adat birtokaban a vizsgalt anyagtartalmat szamitani tudjuk.
A visszatitralasos mddszer gyakori meghatarozasi modszer a permanganometridban.

3.4.3. A Kkiszoritasos titralas

Ha valamilyen gyenge savnak erds bazissal alkotott sojara erds sav hat, a gyenge sav felszaba-
dul s6j4bol, mikdzben az erds savnak az erds bazissal alkotott soja keletkezik. Az erds sav tehat
a gyenge savat a s9jabol kiszoritja.

A sav mér6oldatoknak KHCOs-ra, illetve Na>COs titeralapanyagokra torténé faktorozasakor a
sav nem szabad bazisra, hanem a szénsav sojara hat, mikdzben ezt a s6jabodl kiszoritja. Az ilyen
titralasokat kiszoritasos titralasoknak nevezziik.

Hasonlé maédon titralhatok a gyenge bazishoz kotott erds savak is erds bazis mérdoldattal.

A titralas sikerének feltétele, hogy az alkalmazott indikator a kiszoritott gyenge savra, illetve
gyenge bazisra ne legyen érzékeny. Ha a kiszoritott gyenge sav/bazis az oldatb6l nem tavolit-
hat6 el, az indikatorra gyakorolt hatdsat titralaskor tekintetbe kell venni. Az egyenértékponthoz
tartoz6 pH-érték tehat nem pH = 7 lesz.

3.4.4. A kozvetett titralas

A kozvetett titralas 1ényege, hogy a vizsgalt anyag mért mennyiségéhez olyan segédanyagot
adunk feleslegben, amely reakcioba 1ép a meghatarozandé alkotorésszel. A reakcio eredménye-
képpen a vizsgalt alkotorésszel ekvivalens mennyiségben olyan anyag keletkezik, amit a méro-
oldattal meg lehet hatarozni. A mérdoldat tehat nem kozvetleniil a mérendd anyaggal reagal.
Ez utobbira igy csak kozvetve, a segédanyag hatasara felszabadul6 elem vagy vegyiilet meny-
nyiségébdl kovetkeztethetiink.

Ilyen vizsgalatot végziink jodometrids titralas esetén is.

3.4.5. A forditott titralas
A forditott titralas kémiai Iényegét tekintve a kozvetlen titralasi modszerrel egyezik, a kiilonb-
ség csak a kivitel modjaban van.

A titralaskor altalaban a mérdoldatot a biirettabol engedjiik a titralolombikban 1évd, ismert tér-
fogati (mennyiségii) mintdhoz. El6fordulhat azonban, hogy olyan anyagot kell mérniink, amely
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a mérés soran elillanhat, a levegd hatdsara elbomolhat. Ha az ilyen tulajdonsagu anyagot
titralolombikba tessziik, s a titralas soran a gyorsabb reakci6 lejatszodasa érdekében allanddan
kevergetjiik, razogatjuk, a végbemend bomlas, illetve a parolgas jelentds hibat okozhat.

Ilyen esetben ugy helyes eljarnunk, hogy az anyagok elhelyezését megforditjuk: a titralando
anyagot tessziik a biirettaba, a mérdoldat ismert térfogata részét mérjiik a titralolombikba.

3.5. A titralaskor eloforduloé hibak

A titralas is egy mérés, s mint minden ilyen, bizonyos hibaval jar. igy amennyiben ugyanabbél
a mintabol a titralast tobbszor, egymds utdn megismételjiik, nem pontosan ugyanazt a fogyast
kapjuk, hanem az eredmények bizonyos szorast mutatnak.

Az eredményeink megitélése szempontjabdl fontos az észlelési hiba nagysaganak ismerete.

Az észlelési hiba két részbdl tevodik ossze: a szubjektiv okokra visszavezetheto
véletlen hibabdl, és az objektiv okokra visszavezethet6 rendszeres hibabél.

e
3.5.1. A titralas véletlen hibai

A véletlen hibak érzékszerveink tokéletlenségébdl, az észleld pillanatnyi faradtsagabdl, és a
kisérleti feltételek kismértékii ellendrizhetetlen ingadozasaibol szarmaznak.

Ha a rendszeres hibakat kikiiszoboljiik, vagy legalabbis allandonak tartjuk (példaul ugyanazzal
a biirettaval, mérdoldattal és indikatorral végezziik a mérést), a tobbszor megismételt titraladsok
eredményei a mért mennyiség valodi értékei koriil szorast mutatnak. Ez onnan szarmazik, hogy
a véletlen hibak hol novelik, hol csokkentik az eredményt. A valddi értéket az észlelések szam-
tani kozeépértéke kozeliti meg legjobban.

Egyetlen titralas véletlen hibdja elméletileg végtelen nagy, vagyis kozel nulla a valdszintlisége,
hogy egyetlen titralassal a meghatarozast pontosan elvégezhessiik. A titralasoknal tehat minél
tobb, de legalabb 3 parhuzamos mérést kell végezni. Fontos, hogy az atlagolt értékek szama
paratlan legyen.

3.5.1.1. A szoras

Az egyes mérési adatsorok jellemzéséhez az atlagon kiviil azt is fontos ismerni, hogy ezekhez
viszonyitva hogyan helyezkednek el az adatok, azaz milyen a szoér6dasuk. A szorodasnak négy-
féle mutatdjat szoktuk megkiilonboztetni. Ezek:

— aterjedelem,

— akozépeltérés,

— az atlagos abszoluteltérés, és

— aszoras.

A szoras azt méri, hogy az értékek a varhato értektdl (kozépértektdl) milyen mértékben térnek
el. A szoras kiszamitasanak a lépései:

1. Kiszamitjuk az adatok szamtani kdzepét.

2. Kiszamitjuk az adatok eltérését a szamtani kozéptdl (az adatbol kivonjuk a szamtani

kozepet).

3. Kiszamitjuk a 2. 1épésben kapott eltérések négyzetét.

4. Kiszamitjuk az ,eltérés négyzeteknek™ a szamtani kozepét.

5. Az eredménybdl négyzetgyokot vonunk.
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Egy konkrét példa egy titralas esetében

Legyen egy elméleti sav-bazis titralas esetén a 3 parhuzamos fogyas a kovetkezd: 20,14 cm?,
20,26 cm?, illetve 20,08 cm?.
1. Kiszamitjuk a fogyasok szamtani kdzepét. (A = a fogyasok szamtani kozepe)
A = (20,14 + 20,26 + 20,08)/3 = 20,16 (cm®)

2. Kiszamitjuk a fogyasok eltérését a szamtani k6zéptol (a fogyasokbdl kivonjuk a szam-
tani kozepet).
A fogyasok eltérése a szamtani kdzéptol:
20,14 — 20,16 = -0,02 (cm?®)
20,26 — 20,16 = 0,10 (cm®)
20,08 — 20,16 = -0,08 (cm?®)

3. Kiszamitjuk a 2. 1épésben kapott eltérések négyzetét.

-0,022 = 4.10%
0,102=0,01
-0,082 = 6,4-10°3

4. Kiszamitjuk az ,eltérés négyzeteknek™ a szamtani kozepét.
(4104 + 0,01 + 6,4-10%)/3 = 5,6-10°

5. Az eredménybdl négyzetgyokot vonunk.

V561073 =7,48-1072

A szoras szamitasanak képlete

D(A) :\/(xl_A)z+(x2_A)2+(x3_A)2+"‘+(xn—A)2

n
ahol

A a fogyasok szamtani kozepe

Xi az egyes fogyasok értékei

n a mérések szama

A szlras szamitasa szamitogéppel
A legtobb irodai tablazatkezeld szoftver segitségével nagyon egyszeriien kiszamolhat6 a szoras.
Alkalmas erre példaul a Microsoft® Excel, illetve a LibreOffice® Calc szoftvere is.
A szamolas menete:
1. Vigyiik fel egy oszlopba a fogyasértékeket.
2. Irjuk be az utols6 adat ala a kovetkezd utasitast, majd nyomjunk egy Enter-t.
=sz6rasp(szam1:szadm?2)

Itt a szam1, valamint a szdm?2 az elsd, illetve az utolsdé mérési eredményt tartalmazo cella jele.

(Figyelj oda, hogy a szords és a szordsp utasitasok NEM ugyanazt az eredményt adjak!)
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3.5.2. A titralas rendszeres hibai

A titralas rendszeres hibai az alkalmazott modszer sajatos hibain (példaul a nem teljesen vég-
bemend reakcid) €s a mérlegelési hiban kiviil

— az eszk6zokbdl szarmazo,

— aszemélyi,

— amiveletekbdl szarmazo és

— amodszer hibaibdl tevodnek dssze.
A rendszeres hibak nem okoznak szorast, hanem tobbnyire allando értékkel hamisitjadk meg a
mérési eredményt. A reprodukéalhatésag magaban véve tehat nem mértéke az abszolut pontos-
sagnak!
A rendszeres hibak felkutatasat gyakran megkonnyithetjiik azzal, hogy egymastdl 1ényegesen
eltéré beméréseket ugyanazzal a méréoldattal és indikatorral parhuzamosan titralunk.

3.5.2.1. Az eszk6zokbol szarmazo hiba

Ide sorolhatjuk a méréeszk6zok kalibracids hibait, amelyeket ismételt ellendrzéssel kiiszobol-
hetiink ki. A leolvasasi hibat tobbszori parallaxismentes leolvasassal csokkenthetjiik.

A térfogatméro eszk6zok utanfolyasi hibaja a kalibracidkor mért kifolyasi és utanfolyasi idok
pontos betartasaval csokkenthetd.

Nem célszerti ugy titralni, hogy egy titralashoz a biirettat tobbszor fel kelljen tolteni.

Ide soroljuk a fentieken kiviil még a vegyszerek szennyezddéseibdl, valamint az tivegbdl kiol-
doédo zavard anyagok altal okozott hibakat is.

3.5.2.2. A személyi hiba

A kisérletezd személyiségebdl, egyéni adottsagaibol szarmazd hibdk sorolhatdk ide. Sokan pél-
déaul az indikatorok szinvaltozasait nem képesek helyesen észlelni annak ellenére, hogy nem
mindsithetok ,,szinvakoknak”.

A személyi hiba kiilonds fajtdja az ,,elditéletbd]l” szarmazo hiba. Ennek az a 1ényege, hogy a
mérési eredmények megallapitasanal hajlamosak vagyunk el6z6 méréseink eredményei altal
befolyésoltatni magunkat. Igy a masodik, vagy harmadik parhuzamos titraliskor hajlamosak
vagyunk a biirettafogyast figyelni inkabb, és kisebb figyelmet forditunk az indikator szinatcsa-
pasara.

3.5.2.3. A miiveletbdl szarmazo hiba

Ebbe a csoportba sorolhatok azok a hibak, amelyek a helytelentil vagy gondatlanul végzett mii-
veletekbdl adodnak. Ilyen hibak okozdja lehet példaul a hull6 por, a gazfejléddéskor vagy forra-
laskor bekovetkezd froccsenés, a til nagy edény hasznalata, a levegébdl abszorbedlodott szén-
dioxid, a mesterséges fénynél végzett titralas. Ezek a hibdk gondos, koriiltekintd munkaval, a
miiveletek begyakorlasaval és a munkakdriilmények helyes megvalasztasaval kikiiszobolhetok.
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3.5.2.4. A modszer hibai

Ezt a hibafajtat az alkalmazott médszer koriilményei szabjak meg. E hibat okozhatjdk a nem
teljesen végbemend folyamatok, a mellékfolyamatok, a csapadékos reakciokban a csapadék ol-
dodasa stb. A térfogatos elemzéseknél majdnem mindig jelentkezd hiba a csepphiba és az indi-
katorhiba.

A csepphiba

A titralaskor a mérdoldatot addig adagoljuk a meghatarozand6 anyaghoz, amig az utoljara hoz-
zaadott részlet — rendszerint 1 csepp — jol észlelhetd valtozast (szinvaltozast, zavarosodast) idéz
eld. Ilyenkor azonban valoszinii, hogy ezzel az utolsé cseppel az oldatot mar taltitraltuk. A

crer

adagolasaval csokkenthet;iik.
Az indikatorhiba

Onnan szarmazik, hogy a reakcio végpontjat jelzd indikétor nem pontosan az egyenértékpont-
ban jelez. Az indikatorhiba tisztan a lejatszodo kémiai folyamattol és az alkalmazott indikator
természetétol fligg, nem csokkenthetd tetszés szerint.

3.6. A sav-bazis meghatarozasok vizes oldatban
3.6.1. Az acidi-alkalimetrias titralasi gorbék

, Az acidi-alkalimetrias titralasi gorbékrél nyomon kovethetjiik a pH-valtozast
, a mérooldat adagolasa fiiggvényében.

@

Ha egy 0,1 mol/dm? koncentraciéju HCl-oldatot titralunk 0,1 mol/dm?® koncentracioji NaOH-
mérdoldattal, a kezdeti pH-érték 1 lesz.

A sosav ers sav, igy a vizzel torténé protonatadasi folyamat erdsen eltolodik az HsO*-keletke-
z¢s iranyaba (teljes a disszociacio):

HCI + H,0 — H30" + CI
A mérdoldat adagolasaval a rendszer pH-értéke mindaddig szdmottevéen nem valtozik, amig

az E-pont (egyenértékpont) kozelébe nem ériink (5. dbra). Ebben az E-pontban a rendszer pH-
jat a viz protolitikus egyensulya allitja be:

H20 + H20 = H3O" + OH"
Az E-ponthoz tartoz6 pH-érték tehat 7 lesz.

Az ekvivalenciapont kdzelében a rendszer igen érzékeny a sav, illetve a lug hatasara. A mér6-
oldat 1 cseppjének hatasara is mar ugrasszeriien lecsokken az HzO*-koncentracio. Az E-ponttdl
kezdve a tovabbi lugadagolas a protolitikus egyensulyt erésen befolyasolja. A rendszerhez jut-
tatott lug a viz autoprotolizisével keletkez6 oxdniumionokat koti meg, ami a OH™-koncentracio
rohamos emelkedését eredményezi.
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Az ilyen tipusu titralasi gérbével rendelkez6 rendszerek végpontjelzése konnyen megoldhato,
az egyenértékpont helye igen pontosan meghatarozhato.

Ismeriink olyan savakat, illetve bazisokat is, amelyekben a protoncsere nem egy 1épésben megy
végbe. Ezek az Gn. tobbértéki savak, illetve bazisok. A 7. dbra egy kétértékili savnak, a kénsav-
nak a NaOH-mérdoldattal valo titralasat abrazolja. A két 1épcs6hoz két egyenértékpont is tar-
tozik. Természetesen az elsd egyenértékpont még a savas tartomanyba esik, jelezve, hogy a
hidrogén-szulfat-ion a tiszta vizzel szembe savként képes viselkedni. A masodik egyenérték-
pont viszont pont a semleges pH-értékre esik.

Erds sav-erds bazis titralasi gorbéje Erds bazis-erds sav titralasi gorbéje

pH
-
8

pH
-
8

0,00

A méréoldat térfogata (cm3)

5. abra - A kb. 0,1 mol/dm? koncentracioju HCl-oldat 6. abra - A kb. 0,1 mol/dm? koncentraciéju NaOH-oldat

A méréoldat térfogata (cm3)

koncentraciéjanak meghatirozasa NaOH-mérdoldattal koncentraciéjanak meghatarozasa HCl-mérgoldattal
Kétérték(i erds sav - erds bazis titralasi gorbéje Gyenge sav - erds bazis titralasi gorbéje

14,00
13,50
13,00
12,50
12,00
11,50
11,00
1050
10,00

9,50

9,00
850
8,00
750

E 700 femmmmmmeemcccceceececaeaae 7,00 1
6,50 1
6,00
550 d !
500 | 1
450 } 1
400 frmmmm s e E ] 1
3,50
3,00 | ! !
2,50 | !
200 ! I 1
150 | ] 1
1,00 | 1 1
0,50
0,00 T ! |' T T T 1 T T wl T T
A mérdoldat térfogata (cm3) A mérdoldat térfogata (cm3)
7. abra - Kétértékii eros sav titralasi gorbéje 8. dbra - Gyenge sav mérése eros bazissal

A 8. abran egy gyenge savnak erds bazissal végzett titralasi gorbéje lathatd. A titralas kezdetén
a kb. 0,1 mol/dm? koncentraciéju gyenge sav pH-ja lényegesen nagyobb 1-nél. Ez azt jelenti,
hogy a gyenge sav protonatad6 képessége a vizhez képest kisebb, az oxdniumion-koncentraciod
nem nagy. Az erds lug adagolasa a kis H3O-koncentracioban mar kezdetben is jelentsebb
valtozast idéz eld.

Az E-pont a ltgosan hidrolizalo s6 megjelenése miatt a ligos pH-tartomanyba esik.
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Természetesen, ha nem savakat titralunk luggal, hanem forditva, akkor a gorbék lefutasa is
forditott értelmii lesz, de ez sem az ekvivalenciapont helyén, sem a pH-ugras nagysagan nem
valtoztat (6. abra).

3.6.2. Az acidi-alkalimetrias mérdéoldatok

A sav-bazis titralasok mérdoldataként csupan erds elektrolitokat alkalmazhatunk.
A leggyakrabban hasznalt sav mérdoldatok a sosav €s a kénsav. Lug mérdoldatként NaOH-ot,
illetve ritkdbban KOH-ot hasznalunk a gyakorlatban.

crcr

crer

3.6.3. A sav-bazis indikatorok

A sav-bazis titralasok egyenértékpontjaban az oldat pH-értéke ugrasszeriien valtozik. Ennek a
végpontnak a jelzésére legegyszeriibb modszer a sav-bazis indikéatorok hasznalata. Ezek olyan,
altalaban szerves vegyiiletek, amelyek a pH-nak megfelelden szinvaltast mutatnak. A szinvalto
indikatorok gyenge szerves savak vagy bazisok. Vannak egyszinii indikatorok, amelyeknek
vagy csak a savas, vagy csak a lagos formaja szines. A kétszinii indikatoroknal mindkét forma
sajat szinnel bir.

Szemiink szinérzékenysége nem tokéletes a fiziologids sajatossagok miatt. Az indikatorok at-
csapasi pontjat szemiink nem tudja észlelni, hanem csak az Un. atcsapasi tartomanyt, amelyben
szemiink a keverékszint latja.

Indikatorok szinei a pH fiiggvényében
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

timolkék
metilnarancs
bromkrezolzold
metilvords
lakmusz
brémtimolkék
fenolftalein
timolftalein
alizarinsarga R

9. dbra - Néhany sav-bazis indikator szine a pH fiiggvényében

A végpont jelzésére az ekvivalenciaponthoz tartozo pH-érték alapjan kell az indikatort kiva-
lasztani.

Az indikatorok szindtcsapasat befolyasolo tényezdk:
— az indikatorkoncentracio,
— ahomérséklet,
— asoéhatas,
— az oldatok alkoholtartalma, valamint
— az oldatok szén-dioxid-tartalma.
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3.6.4. Sav-bazis titralassal kapcsolatos szamitasi feladatok

1.

2.

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

30

cyey
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Egy sésav 20,00 cm3-ét 12,34 cm?® 0,1786 mol/dm3-es KOH-oldattal lehet semlegesiteni.
Hany mol/dm? a s6sav koncentracija?

10,00 cm? sosavat titralunk 0,1003 mol/dm?3-es NaOH-oldattal. A mérés soran a ligoldat-
bol atlagosan 12,10 cm? fogy. Mi a HCl-oldat koncentracioja?

c sy

crer

cre

hidroxid-oldattal kozombdsithetd!

Mennyi a koncentracidja annak a citromsav-oldatnak (2-hidroxipropan-1,2,3-
trikarbonsav), amelynek 16,00 cm3-e 31,25 cm? térfogatti 0,2000 mol/dm?3-es natrium-hidr-
oxid-oldattal k6z6mbosithetd?

Hany g Aspirin® (az Osszegképlete: CoHgOs; egyértékii gyenge sav) sziikséges ahhoz,
stink?

Egy keverék indikator mellett torténd titralas soran 25,00 cm® térfogati NaOH-oldat

crer

crer

crer

cres

részletét 22,10 cm® 0,0998 mol/dm3-es NaOH-oldat semlegesiti!
Hany mol/dm?3-es az a kénsavoldat, amelynek 30,0 cm3-éhez 12,0 cm® 0,211 mol/dm? kon-

crer

crer

ey

oldattal titraltunk meg. Az ekvivalenciapont eléréséig (amikor mindhdrom proton lecseré-
16d6tt) 21,05 cm?® lugoldat fogyott. Hatdrozzuk meg a foszforsav-oldat pontos koncentra-
cigjat!

Egy laborans azt a feladatot kapta, hogy pH = 2,25-6s sosavat készitsen. Ehhez rendelke-
zésére 4llt 100,0 cm? olyan sosav, amelynek 10,00-10,00 cm®-ét — harom parhuzamos mé-
résben — 0,1025 mol/dm3-es natrium-hidroxid-oldattal megtitralta: az 4tlagfogyés
12,75 cm?®. Mekkora térfogati pH = 2,25-6s savoldat volt elkészitheté a titralas utan meg-
maradt s6savbol?

2,00 dm? pH = 12,5-ja NaOH-oldatot szeretnénk késziteni. Ehhez olyan natrium-hidroxid-
oldat all rendelkezésre, amelynek 20,00 cm3-ét 0,107 mol/dm? koncentracioji HCl-oldattal
megtitralva 22,55 cm? atlagfogyast mériink. Hogyan készithet6 el a pH = 12,5-ji1 oldat?
Mekkora térfogati 11,8-as pH-ju oldat készithetd abbol a 300,0 cm® KOH-oldatbél, mely-
bdl elébb — a pontos koncentracié meghatirozasahoz — haromszor 20,00 cm?-t elhaszna-
lunk a 0,102 mol/dm3-es sésavval torténd titralashoz: a mérés soran 18,55 cm?®-es atlagfo-
gyast tapasztalunk?

4,00 cm® 2,00 mol/dm?® koncentracioju sosavat 100 cm?® -re higitottunk, majd az oldat
25,0 cm3-ét NaOH-dal kdzombésitettiik. Hany cm® 0,0998 mol/dm3-es NaOH-oldat sziik-
séges a 25,0 cm?® higitott sosav kozombositéséhez?
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20.
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28.
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25,00 cm® 1,00 mol/dm? koncentraci6jii salétromsavat 250 cm?® -re higitottunk, majd az
oldat 20,0 cm3-ét KOH-dal semlegesitettiik. Hany cm® 0,0968 mol/dm3-es KOH-oldat
sziikséges a 20,0 cm? higitott salétromsav semlegesitéséhez?
60,0 cm?, 60,0 tomegszazalékos, 1,380 g/cm? siirliségii salétromsavat vizzel higitottunk. A
oldat k6zombositi.

a) Mekkora témegii salétromsavat tartalmazott a higitott oldat 1,00 cm3-e?

crer

crer

cyey

oldatbél pontosan 10,00 cm3-es részleteket titralunk 0,09560 mol/dm?® koncentraci6jii nat-
rium-hidroxid-oldattal: a fogyott térfogatok atlaga 13,70 cm?® volt.

a) Milyen volt a torzsoldat koncentracidja?

b) Mekkora tomegii ecetsavat tartalmazott a mintank?

crer
crer

cre

oxid-oldattal: a fogyott térfogatok atlaga 19,20 cm?® volt.
a) Milyen volt a torzsoldat molaritasa?
b) Mekkora tomegii kénsavat tartalmazott a mintank?

crer

crer

siti. Szamitsuk ki a fenol oldhatdsagat az adott hdmérsékleten!

Egy mustminta 40,00 cm3-ébdl 200,0 cm? torzsoldatot készitettiink. Ennek 25,00 cm3-es
részleteit 0,1002 mol/dm® koncentraci6ji natrium-hidroxid-oldattal titraltuk. Atlagosan
10,65 cm?® fogyott a lugoldatbol. Mekkora a vizsgalt must savtartalma g/dm3-ben, ha felté-
telezziik, hogy a must savassagat csak a borkdsav (2,3-dihidroxibutandisav) okozza?

6,50 dm? pH = 1,90-jti HCl-oldatra volt sziikségiink. Ehhez rendelkezésre allt 2,50 dm?®
20,0 cm3-ébsl 100,0 cm? torzsoldatot készitettiink, majd a tdrzsoldat 10,00-10,00 cmB-ét
0,1008 mol/dm? koncentraciéju NaOH-oldattal titraltuk: az atlagfogyas 10,12 cm?®. Szamit-
suk ki, hogyan kell elkésziteni a 6,50 dm? térfogat pH = 1,90-ju sésavat!

3,250 g oxalsavbol desztillalt vizzel 250,0 cm® oldatot készitettiink. Az igy nyert oldatbol
tapasztaltuk. Mi a kristalyviztartalmu oxalsav képlete?

Kristalyos szoda (Na,COs-X H20) 12,53 g-jabol 1,000 dm? oldatot készitettiink. Az oldat
25,00 cm?®-es részleteivel az ekvivalenciapontig 21,95 cm? térfogata 0,100 mol/dm? kon-
Kristalyos oxalsav — (COOH)2-X H20 — 1,2635 g-nyi mennyiségét vizben oldottuk, majd
mérélombikban 250,00 cm3-re egészitettiik ki. Az oldat 25,00 cm3-es részletei 20,04 cm?®
a kristalyos oxalsav képlete?

Kristalyvizét részlegesen elvesztett szoda 1,122 g-jabol 100,0 cm? térzsoldatot készitet-
tiink. Ennek 20,00 cm3-ét 24,05 cm? térfogata 0,0998 mol/dm?® koncentracioju HCl-oldat
semlegesitette. Mi a vizsgalt szoda (Na.COz-X H20) képlete?

Egy kétértékii karbonsav 1,066 g-jabol 100,0 cm? torzsoldatot készitettiink. A tdrzsoldat

crer

Mi a kétértékli karbonsav Osszegképlete, illetve mi lehet a szerkezete?
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Egy dikarbonsav a kovetkezé szerkezeti képlettel irhaté le: HOOC—(CH2)—COOH.
oldattal k6zombdsithetd. Mennyi az n értéke a szerkezeti képletben?
1,00 g krétaport (a f6 komponense a kalcium-karbonat) 125,00 cm® térfogatu

c sy

cyey

gesithetd. Hany tomegszazalék kalcium-karbonat volt a vizsgalt krétaporban?

10,00 cm? ismeretlen koncentraciéju ammoniaoldathoz 30,00 cm® 0,1025 mol/dm? kon-
centracioju sésavat mértiink, majd a savfelesleget 0,0996 mol/dm3-es natrium-hidroxid-
oldattal titrdljuk: az atlagfogyas 13,75 cm?. Szamitsuk ki az ammoniaoldat koncentraciojat!
30,00 cm® ismeretlen koncentraciéju metil-amin-oldathoz 50,00 cm® 0,1122 mol/dm?® kon-
centracioju sésavat mértiink, majd a sav feleslegét 0,0978 mol/dm?3-es natrium-hidroxid-
oldattal titraljuk: az atlagfogyas 14,10 cm®. Szamitsuk ki a metil-amin-oldat koncentrécio-
jat!

Egy kalcium-karbonat-minta 0,8116 g-jat lombikba tettiik, majd 60,00 cm® 1,000 mol/dm?

cre

cre

soran?

Egy 0,4684 g tomegii M,CO3z-mintabol 100,0 cm?® oldatot készitettiink. Az oldat 10,00 cm®-
utan az oldatot 22,50 cm?® 0,1665 mol/dm3-es NaOH-oldat semlegesitette. Melyik fém kar-
bonatjat tartalmazta a minta?

40,0 cm?® térfogatl, kénsavat és hidrogén-kloridot egyarant tartalmazo oldatot 4,21 cm?®
10,0 w%-o0s 1,05 g/cm? siiriiségii natrium-hidroxid-oldat kdzombosit. Az igy kapott oldat-
hoz feleslegben barium-nitrat-oldatot ontve 0,746 g fehér, barium-szulfat csapadékot kap-
savakra nézve!

2,000 g vizmentes kalium-karbonétbol és natrium-karbonatbol allo keveréket vizben ol-
dunk, majd mérélombikban a térfogatot 200,0 cm3-re 4llitjuk be. Ennek az oldatnak a
ki a keverék w%-os Osszetételét!

Egy 3,710 g tomegii, kalcium-oxidbol és barium-oxidbél allo6 porkeveréket 280,0 cm?
datot készitettiink a rendszerb6l. Ennek 10,00 cmB-es részleteit 18,65 cm® 0,2000 mol/dm?-
es NaOH-oldat semlegesiti. Hany tomegszazalék kalcium-oxidot tartalmazott a minta?
Kalium-karbonatbol és kalium-hidrogén-karbonatbol allé keverék 0,9306 g-jat 10,00 cm?
1,011 mol/dm? koncentraciéju kénsavoldatban oldottuk, majd az oldatbol 100,0 cm? torzs-
oldatot készitettiink. Ennek 25,00 cm3-ét 23,25 cm® 0,1008 mol/dm?3-es NaOH-oldat ko-
zOmbdositi. Hatarozzuk meg a keverék w%-os Gsszetételét!

Kristalyos szodabol (Na2CO3-10 H20) és vizmentes natrium-hidrogén-karbonatbol allo ke-
verék 2,201 g-jat 44,05 cm® 1,002 mol/dm? koncentracioju HCl-oldatban oldottuk fel. A
reakcid utan az oldatbol 200,0 cm?® térzsoldatot készitettiink. Ennek 10,00 cm®-ét 9,85 cm?®
0,0985 mol/dm?3-es NaOH-oldat semlegesiti. Hatarozzuk meg a keverék w%-os dsszetéte-
1ét!
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3.7. A csapadékos titralasok

megfelel6é csapadékképzo anyagot adva a csapadék teljes levalasahoz sziiksé-

ges oldat mennyiségébdl kovetkeztetiink a vizsgalando alkotorész mennyisé-
@® ! gére.

I A csapadékos titralasok soran a vizsgalando oldathoz ismert koncentracioju,

E célra azonban csak olyan csapadékos reakcidok hasznalhatok fel, ahol a csapadék gyorsan és
sztochiometrikusan valik le, rosszul oldodik, és a reakcid végpontja megfeleld indikatorral je-
lezhetd.

A csapadékos titralasok kozvetlen és kdzvetett uton valodsithatok meg. Ha a fenti kdvetelmé-
nyek teljesiilnek, akkor a kdzvetlen modszereket alkalmazzuk, de ha példaul a képzodott csa-
padék oldhat6ésaga nem megfeleld, vagy a csapadékos reakcio nem elég gyors, a visszatitralasos
modszerekhez folyamodunk.

A csapadékos titralasok egyenértékpontjat a kivalt csapadék oldhatdsagi szorzata szabja meg.
Az oldhat6sagi szorzattal a 2.1.3. fejezetben mar talalkoztunk.

3.7.1. A csapadékos titralasok végpontjelzése
3.7.1.1. Titralas kiilon indikator nélkiil

A csapadékos titralasok végpontjanak jelzésére elvileg a legegyszeriibb modszer az lenne, hogy
a mérooldatot kis részletekben addig adjuk a meghatarozandé alkotdrészt tartalmazo oldathoz,
amig a csapadék felett levd tiszta oldat tijabb mérdoldatrészlet hozzaadésara mar nem ad csa-
padékot. Ez a modszer azonban csak ritkdn alkalmazhatd, mert a csapadékos folyadék az
ekvivalenciapont kdzelében rendszerint nem tisztul fel annyira, hogy a csapadékkivalas elma-
radasat minden kétséget kizarolag megallapithassuk.

3.7.1.2. Titralas kalium-kromat-indikatorral, Mohr szerint

Ha a titralas folyaman kivalo csapadék fehér vagy csak gyengén szinezett, a végpont jelzésére
olyan indikatort hasznalhatunk, amely a meghatarozandoé ionnal vagy a lecsaposzer feleslegével
¢lénk szinli, nehezen oldhat6 csapadékot ad. Jo példa erre a halogenidionok titralasa eziist(I)-
nitrat mérdoldattal kalium-kromat jelenlétében. Ha példaul valamilyen klorid oldatat az indika-
tor jelenlétében titraljuk, akkor elébb az eziist(I)-klorid-csapadék valik ki, mivel az AgCl old-
hatosaga kisebb, mint az eziist(I)-kromat-csapadéké. Ha azonban az oldatban levd dsszes klo-
ridiont mar lecsaptuk, a mérboldat elsé feleslegétdl vorosbarna AgoCrOs-csapadék valik le, ami
az eziist(I)-klorid-csapadék mellett zsemleszinként fog latszani. A meghatarozas CSAK semle-
ges kozegben sikeres!

Az indikatortol tehat megkoveteljiik, hogy
— szines csapadékot képezzen az ekvivalenciapontban,
— az indikatorcsapadék kissé jobban oldddjék, mint a vizsgalt alkotdrésszel alkotott csa-
padék, illetve
— az indikatorcsapadék az ekvivalenciapont elérését kovetden azonnal kezdjen levalni.

Az adagolt indikator mennyiségére iigyelni kell! Az 5 W%-os kalium-kromat-oldatbol 100 cm?®
titraland6 oldatra 2 cm®-t kell adagolni, hogy pontos legyen a titralas végpontjelzése.
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3.7.1.3. Titralas adszorpcios indikatorral, Fajans szerint

Az adszorpcids indikatorok moddszere azon alapszik, hogy bizonyos festékek a kolloidalisan
kivald csapadékok feliiletén szinvaltozas kozben adszorbealddnak. Ilyen indikatornak csak
olyan festékek alkalmasak, amelyeknek adszorpcidja és deszorpcidja kozvetleniil az egyenér-
tékpont kornyezetében kovetkezik be.

Az adszorpcids indikatorok alkalmazasanal is iligyelni kell az oldat kémhatasara. Fluoreszcein
indikator kloridion meghatarozasara csak semleges k6zegben hasznalhatd, mig az eozin indi-
kator bromidok, jodidok, rodanidok meghatarozasara savas kdzegben is alkalmazhato.

Az adszorpcios indikatorokkal a titralasokat csak gyenge, szort napfényben szabad végezni,
mert a csapadékra adszorbedlt festékion az eziist(I)-halogenidek fényérzékenységét, igy bom-
lasveszélyét noveli.

3.7.2. A csapadékos titralasok mérooldatai

A csapadékos titralasokhoz a leggyakrabban hasznalatos mérdoldatok a 0,1 mol/dm? koncent-
racioju natrium-klorid-, eziist(I)-nitrat- és ammonium-rodanid-oldat (NHsSCN).

tetszés szerinti ideig valtozas nélkiil eltarthatunk. Az oldat kivaloan alkalmas eziistionok meg-
hatarozasara, valamint az AgNOz-mérdoldat beallitasara, ellendrzésére.

Az eziist(I)-nitratbol szintén kozvetlen beméréssel készithetiink igen pontos mérdoldatot. Az

oldatot a portdl és kozvetlen napfényt6l védve, sotét szinii, ivegdugds iivegben tetszéleges

e ey

oldattal allitjuk be.
3.7.3. A csapadékos titralassal kapcsolatos szamitasi feladatok

1. Milyen koncentracidju az a natrium-klorid-oldat, melynek 10,00 cmi-ét 11,00 cm?®

crer

2. Milyen koncentracioji az a kalium-klorid-oldat, melynek 20,00 cmi-ét 21,20 cm®

crer

cre

nitratbol 10,25 cm? fogyott?

4. 100 cm? térfogata szennyvizet 0,106 mol/dm?® koncentracidju 6lom(II)-nitrat-oldattal tit-
raltunk meg. Az dsszes kloridion levélashoz 6,25 cm® mérdoldat fogyott. Mennyi volt a
szennyviz kloridion-koncentracioja?

5. Hany g/dm?® natrium-kloridot tartalmaz az az oldat, amelynek 25,00 cm?-es részletei 4tla-

crer

crer

7. 10,00 g szennyezett kalium-nitrat minta kalium-klorid-tartalmat csapadékos titralassal ha-
taroztuk meg. Ehhez a mintat 100,0 cm?® vizben feloldottuk, majd 25,00 cm®-es részleteit
0,01011 mol/dm?®-es AgNOs-méréoldattal megtitraltuk. Az atlagos fogyas 6,05 cm®-nek
addédott. Hany w% szennyezést tartalmazott a minta?

8. Készitettiink egy oldatot ugy, hogy dsszekevertiink 125,0 cm® 0,125 mol/dm? koncentraci-
6ja NaCl-, illetve 225,0 cm® 0,1782 mol/dm?® koncentracidju MgClo-oldatokat. A kapott
oldatbél 25,00 cm3-es részleteket AgNOs-oldattal titraltunk meg. Szamitsuk ki, hany cm?
0,1851 mol/dm3 eziist(I)-nitrat-oldat sziikséges a 25,00 cm?® térfogata mintakbol a klorid-
ionok levalasztasahoz?
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9. Egy kalium-bromidot és natrium-bromidot tartalmazé porkeverék 0,5862 g-jat 50,00 cm?
vizben oldottuk fel, majd ennek 10,00 cmi-es részleteit kalium-kromat-indikator mellett
0,1119 mol/dm3-es eziist(I)-nitrat-oldattal végpontig titraltuk. A titrdlds sordn atlagosan
8,85 cm?® mérdoldat fogyott. Hatarozzuk meg a porkeverék tomegszazalékos osszetételét!

10. KCI-KBr porkeverék dsszetételét Mohr szerint, indirekt modszerrel hataroztuk meg. Az
elporitott ismeretlen 1,500 g-jabol 200,0 cm?® torzsoldatot készitettiink. Ebbél a torzsoldat-

crer

Az atlagos fogyas 18,60 cm? volt. Milyen a minta tomegszazalékos osszetétele?

3.8. A komplexometrias titralasok

A komplexometrias titralasok elterjedését szamos elénye igazolja. Segitségével viszonylag
egyszeriien és gyorsan tobb alkotoelem meghatarozhatd egymas mellett.

I A komplexometrias titralasok lényege, hogy a komplexképzésre hajlamos mé-
% réoldat a vizsgalt anyaggal megfelel6 stabilitasu komplex vegyiiletet alkot, és
& a reakcié végpontja alkalmas indikatorral jelezheto.

3.8.1. A komplexometrias méréoldatok

Komplexek képzésére sok vegyiilet alkalmas, azonban nem mindegyik felel meg a térfogatos
elemzés feltételeinek. Komplexometrias méréoldat csak olyan reagens lehet, amely eleget tesz
az alabbi feltételeknek:

— akomplex reakci6 sztochiometrikus €s gyors, illetve

— areakcid végpontja jol észlelhetd.
Ehhez sziikséges, hogy

— akomplex stabilitasa elég nagy legyen,

— a komplexképzés lehetdleg egy 1épésben menjen végbe,

— atitralast ne zavarjak mellékreakciok,

— atitralas sordn ne valjon ki csapadék.
Ezeket a kovetelményeket csak néhany komplexképzo vegyiilet elégiti ki.

A komplexometrias mérdoldatok koziil a legjelentdsebbek az un. kelat-komplexek kialakita-
sara alkalmas vegyiiletek. Kelat komplexképzdk azok a vegyliletek, amelyek a komplexképzés
szempontjabol tobbfunkcids ligandummal rendelkeznek.

Ilyen kelat komplexképzé vegyiilet példaul az etilén-diamin-tetraecetsav (EDTE, EDTA,
Selecton B, Komplexon I, Titriplex 11). Az analitikai vizsgalatok soran EDTE helyett gyakran
annak dinatrium so6jat alkalmazzak, melyet a kovetkezd nevekkel illetnek: EDTA-dinatrium so-
2 hidrat, Selecton B2, Titriplex III, Komplexon IlI, Trilon B.

OH
OY\ . /éo
NaO H’N\/\NLH /o

HO>J \/<
4
O

oONa

10. abra - A NazH2EDTA szerkezeti képlete
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Az EDTA vizben kevéssé oldodo, négyértékii sav. A savas hidrogének koziil ketté kdnnyen, a
masik kettd nehezen disszocidl, ezért kétértéki savként kozéperds sav. A dinatrium s6 nagy
elénye, hogy lényegesen jobb a vizoldhatdsaga.

Az EDTA-val valé mérést megkdnnyiti, hogy 1 mol komplex 1 mol fémionnal reagal a fémion
vegyértékétol fiiggetleniil.

3.8.2. A komplexometrias indikatorok

Az EDTA-val végzett titralas kozben, ha a rendszer pH-értékét megfelelden valasztottuk meg,
a fémion-koncentracio a komplexképzés kdvetkeztében eleinte lassan, késdbb pedig erdsen val-
tozik, mig végiil az ekvivalenciapontban ugrasszeriien igen kis értékre csokken.
Az egyenértékpont jelzésére olyan vegyiiletek alkalmasak, amelyek:

— a fémionnal szintén hajlamosak komplexképzésre, és ennek az indikator-fémkomplex-

nek a szine eltér6 a fémionmentes indikator szinétdl,

— aszinreakcid érzékeny és lehetdleg szelektiv,

— az indikator és az indikator-fémkomplex szine megfelelden kontrasztos,

— az indikator-fémkomplex stabilis.
A titrdlashoz valamennyi feltétel egy kedvezd pH-érték mellett teljesiil, ahol a mérdoldattal
kialakitott komplex stabilitdsa a legnagyobb.
A legelterjedtebben hasznalt komplexometrias indikator az eriokromfekete-T és a murexid.

Az eriokromfekete-T savas kozegben (pH < 6,3) piros, lugos kdzegben (pH > 11,5) narancs-
szinl. Az indikétor pH = 6,3 — 11,5 kozott kék szinli. Ebben az intervallumban hasznélva indi-
kalasra a kék forma a fémionokkal piros szinli komplexet képez.

A titralasokra legalkalmasabb a pH = 9 — 10 intervallum, amit NHs/NH4Cl-pufferral konnyen
beallithatunk. Az indikator vizes oldatban lassan bomlik, ezért szilard formaban, kalium-nitrat-
tal keverve taroljak.

A murexid erdsen lugos kdzegben (pH > 12) ibolyaszint mutat. Fémionok hatasara lazacvoros
komplexet ad. A titralas soran az EDTA kivonja a fémiont ebbdl a komplexbdl, és a murexid
sajat szine elotiinik.

Az indikator szilard alakban kéalium-nitrattal keverve hasznalhat6. A lagos kdzeget natrium-
hidroxiddal biztosithatjuk.

3.8.3. Komplexometrias titralasokkal kapcsolatos szamitasi feladatok

1. Analitikai mérlegen kimértiink 0,3126 g kristalyvizes nikkel(IT)-szulfatot (NiSO4-6 H20),
majd 100,0 cm?® térfogatu torzsoldatot készitettiink beldle. Az igy kapott oldat 10,00 cm?-
es részleteit atlagosan 13,45 cm® EDTA-mérdoldat mérte. Mennyi az EDTA-mérdoldat
pontos koncentracidja?

2. Kimértiink 1,225 g kristalyvizes nikkel(IT)-szulfatot (NiSO4-7 H20), majd 250,0 cm? tér-
fogatu torzsoldatot készitettiink beldle. Az igy kapott oldat 10,00 cm3-es részleteit atlago-
san 21,25 cm® EDTE-mérdoldat titralta végpontig. Mennyi az EDTE-mérdoldat pontos
koncentracioja?

3. Analitikai mérlegen kimértiink 0,5071 g kristalyvizes kobalt(I1)-kloridot (CoCl2:6 H20),
majd 100,0 cm?® térfogatu torzsoldatot készitettiink beldle. Az igy kapott oldat 10,00 cm?-
es részleteit atlagosan 16,30 cm® EDTA-mérdoldat titralta. Mennyi az EDTA-mérdoldat
pontos koncentracidja?
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4. Egy oldat 2,365 g/dm? oldott vizmentes kobalt(II)-kloridot tartalmaz. Hatarozzuk meg,
oldat 10,00 cm?-es részletének végpontig torténé titralasahoz!

5. Kristalyvizes nikkel(11)-szulfat 0,8557 g-jabél 100,0 cm?® térfogatt torzsoldatot készitet-
titraltuk. A mérések soran az atlagos fogyas 20,16 cm? volt. Mi a kristalyvizes nikkel(II)-
szulfat (NiSO4-X H20) képlete?

6. Egy minta Ca?*- és Mg?*-tartalmat komplexometrias modszerrel hatdroztuk meg. A kiadott
mintabol 100,0 cm?® oldatot készitettiink. EbbSl 10,00 cm3-es részleteket titraltunk
lett 11,20 cm?, eriokromfekete-T indikator mellett 10,25 cm? volt. Mennyi az eredeti minta
kalcium- és magnéziumion-tartalma mg-ban kifejezve?

7. Avas(lll)-ion meghatarozas egyik leghatékonyabb modszere, hogy az ionokat tartalmazo
mintdhoz {6l6s mennyiségli EDTA-mérdoldatot adunk, majd a felesleget visszamérjiik.
500,0 mg vas(I11)-ionokat tartalmazé mintat feloldottuk, majd 40,00 cm® 0,05000 mol/dm?

crer

crer

volt az eredeti mintdban?

8. Egy minta Al**-tartalmat komplexometrids modszerrel hatdroztuk meg. A kiadott mintabol
200,0 cm?® oldatot készitettiink. A torzsoldat 20,00 cm®-es részleteihez 20,00-20,00 cm?®
0,01021 mol/dm? koncentraciéjii NaoH,EDTA-mérdoldatot adtunk. A komplex kialaku-
mérboldattal visszatitraltuk metiltimolkék indikator mellett. A fogyasok atlaga 12,60 cm?®.
Mennyi az eredeti minta aluminiumion-tartalma mg-ban kifejezve?

9. Egy minta réz- és cinkion-tartalmat komplexometrids modszerrel hataroztuk meg. A ki-
adott mintabol 250,0 cm? oldatot készitettiink. Ebbdl elészor 10,00 cm3-es részleteket tit-
murexid indikator mellett 16,55 cm?®. Ezutan az rézionokat CuSCN-csapadék alakjaban le-
valasztottuk, majd az oldat 10,00 cmi-ét  metiltimolkék indikator mellett a
7,75 cm®. Mennyi az eredeti minta réz- és cinkion-tartalma mg-ban kifejezve?

10. Egy csapviz elemzése soran a vizminta 50,00 cm3-ére 12,22 cm?® 0,01029 mol/dm?® kon-
tartalmat mg/dm?®-ben! Mennyi a vizminta német keménységi fokban megadott kemény-
sége (NK°)? Feltételezziik, hogy a vizminta magnéziumionokat nem tartalmaz!
(1 NK° = 10 mg CaO/dm®)

3.9. A redoxi titralasok

Azokat a térfogatos eljarasokat, amelyek soran a méréoldat és a vizsgalt alko-
torész kozott elektroncsere jatszodik le, és igy a folyamat oxidacios szam val-
e tozasaval jar, redoxi titralasoknak nevezziik.

A redoxi titralasokat két csoportra oszthatjuk:

— oxidimetridra és

— reduktometriara.
Az oxidimetrids meghatdrozasokban a hasznalt méréoldat oxidaloszer, vagyis ilyen médon re-
dukal6 tulajdonsagu anyagok hatarozhatok meg. A reduktometrids meghatarozasokban a hasz-
nalt mérdoldat redukaldszer, igy az oxidalé anyagok mérhetdk.
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A reduktometria lényegesen kisebb jelentdségli, mert a mérdoldatként alkalmas erds
redukaloszerek vizes oldatban a levegd oxigénjére nagyon érzékenyek. Reduktometrids méro-
oldatként az As203, az oxalsav, az 6n(Il)-, a titan(11I)-vegyiiletek és az aszkorbinsav terjedt el.
A reduktometrianal sokkal nagyobb jelentOséglick az oxidimetridas meghatarozasok: a
permanganometria, a kromatometria, a bromatometria €s a cerimetria.

A redoxi titralasok kiilon csoportjaba sorolhatdk a jodo-, illetve a jodimetrias meghatarozasok.
Mindkettével egyarant meghatarozhatok oxidalo és redukald anyagok.

3.9.1. A permanganometrias mérések

I Permanganometrianak nevezziik az olyan oxidimetrias elemzést, amelynél meé-
_ réoldatként KMnOQOs-oldatot hasznalunk.

@

A kélium-permanganat-oldat a térfogatos analizisben a legrégebben alkalmazott oxidaldo méro-
oldat. Mivel redukcidja tobb 1épésben megy végbe, a permanganat foleg a szervetlen analizis-
ben alkalmazhaté eredményesen, a szerves elemzésben valé haszndlata a mellékreakcidk za-
var6 hatasa miatt nem elényos.

A KMnO4 oxidal6 hatasa nagymértékben fiigg az oldat oxoniumion-koncentraciojatol:

— erdsen savas kozegben:
47 +5

)
=5 (Mnct)

— gyengén savas vagy semleges kdzegben:
4+7 t3e”

— * (Mn0y)

Mn Mn

— lugos kozegben:

+7 7€ 46
Mn - Mn (KzMnO4)

A legelterjedtebben savas kozegben alkalmazzak a KMnOs-oldatot oxidaloszerként. Savanyi-

tasra rendszerint kénsavat haszndlunk. A sésav a klorgaz képzddése, a salétromsav a

redukaloszer feloxidalasa miatt nem hasznalhato.

A permanganometrias meghatarozasoknak igen nagy elénye, hogy a permanganat-ionok inten-
ziv szine miatt indikatorra nincs sziikség, indikatorhiba nem befolyasolhatja a mérést. Hatranya,
hogy az oldat még 0,02 mol/dm?-es koncentracidban is olyan sotét, hogy a biirettaban a me-
niszkusz alsoé pontjat nem tudjuk észlelni, igy a leolvasast a folyadéknivo felsd hataranal vé-
gezziik. Hatranya még, hogy a mérdoldat vizes kdzegben a legcsekélyebb szerves szennyezés
kovetkeztében is bomlik.

Abban az esetben, ha a reakci6 sebessége nem til nagy, visszatitraldsos modszert alkalmazunk.
3.9.2. A kalium-permanganat méréoldat

A permanganometrias titralasokhoz leggyakrabban savas kozeget és 0,02 mol/dm® koncentra-
ci0ji mérdoldatot hasznalunk. Annak ellenére, hogy a kereskedelemben kaphaté KMnO4 meg-

ey

mérbdoldat. Ennek az az oka, hogy a készitményben, valamint a desztillalt vizben levé szerves
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szennyezések, porrészecskék, esetleg ammoniumsok a KMnOg4 egy részét redukaljak. A kelet-

kez6 mangan(IV)-oxid rdadasul a permanganat bomléasara katalizatorként hat.

Ennek figyelembevételével a mérdoldat készitésénél ugy jarunk el, hogy taramérlegen lemérjiik
a sziikséges szilard KMnOs-mennyiséget, majd felforralt €s visszahiitott desztillalt vizben fel-
oldjuk, és a kivant térfogatra feltoltjiik. Az igy kapott oldatot kb. 1 6ran at a forraspont kdzelé-
ben tartjuk (de nem forraljuk!), majd lehiilés utan finom pdrust tivegsziirén, vagy porcelanszii-
ron keresztiil (szlrOpapir nélkiil!) kromkénsavval megtisztitott, vizzel és mérdoldattal oblitett,

iivegdugos palackba sziirjiik.

A kész mérbdoldatot portol és a laboratdriumi g6zoktdl elzarva, fénytdl dvott helyen tartjuk.

3.9.3. A redoxi titralasokkal kapcsolatosan gyakran hasznalt reakci6egyenletek

Permanganometria
— reakcio kristalyvizes, illetve vizmentes oxalsavval:

2 KMnO4 + 5 (COOH)2-2 H20 + 3 H2SO4 — K2SO4 + 2 MnSO4 + 10 CO2 + 18 H.0
2 KMnO4 + 5 (COOH)2 + 3 H2SO4 — K2SO4 + 2 MnSO4 + 10 CO2 + 8 H20

— reakcio vizmentes natrium-oxalattal:

2 KMnOg4 + 5 (COO)2Naz + 8 H2SO4 — K2SO4 + 5 NaxSO4 + 2 MnSQO4 + 10 CO2 + 8 H20

— vas(I)-ionok meghatdrozdsa savas kozegben:
5 FeCl2 + KMnO4 + 8 HCl — KCI1 + MnCl2 + 5 FeClz + 4 H20
10 FeSO4 + 2 KMnO4 + 8 H2SO4 — K2SO4+ 5 Fe2(SOa)s3 + 2 MnSO4 + 8 H20

— vas(I)-ionok (Mohr-s6) meghatarozasa savas kézegben:

10 Fe(NH4)2(S04)26 H20 + 2 KMnOg + 8 H2S0s — KzSO4 + 5 Fea(SOs)s + 2 MnSOs + 10 (NH4)2S0s + 68 H,0

— reakcio hidrogén-peroxiddal:
2 KMnOy4 + 5 H202 + 3 H2SO4 — K2SO4 + 2 MnSO4 + 5 O2 + 8 H20

Kromatometria
— vas(ll)-ionok meghatdrozasa savas kézegben:
K2Cr207 + 6 FeSO4 + 7 H2SO4 — K2SO4 + Cra(SO4)3 + 3 Fe2(S04)3 + 7 H20
— nitrit-ionok meghatdrozdsa savas kozegben:

K2Cr207 + 3 NaNO:2 + 4 H2SO4 — Cr2(S04)3 + K2SO4 + 3 NaNO3z + 4 H20

Bromatometria

—  C-vitamin meghatarozasa:
5 KBr + KBrOz + 6 HC1 — 3 Brz + 6 KCI + 3 H20

HO O 0
Br o
0 HO +2H"
+ Br, =—— ] — 0
B +2Br
HO HO
O
Br
HO
OH
HO OH HO OH

— antimon(l1l)-ionok meghatdrozasa sésavas kozegben:
3 SbClz + KBrOz + 6 HC1 — 3 SbCls + KBr + 3 H2.0

Cerimetria

— reakcio natrium-oxalattal:
2 Ce(S04)2 + (CO0)2Naz — Cez(S04)3 + Na2SO4 + 2 CO2
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Jodometria

— réz(ll)-ionok meghatarozasa:
2 CuSO4 +4 KI — 2 Cul + 2 K2SO4 + 12
I2 + 2 NaxS203 — 2 Nal + NaxS406

— C-vitamin meghatarozasa:

H
| 0 0
0 0
L + ‘ 0 —— 2+ IH' 4+ 0
0 EMET/ 0
L CQOH CHOH
CHyOH CHOH

3.9.4. Redoxi titralasokkal kapcsolatos szamitasi feladatok

1.

2.

40

Mennyi a pontos koncentracidja annak a kalium-permanganat-oldatnak, amelybdl
25,05 cm? fogy 0,1101 g kristalyvizes oxalsavra [(COOH)2-2 H20]?

Mennyi a pontos koncentracidja annak a KMnOas-oldatnak, amelybsl 20,35 cm?® fogy
0,1212 g natrium-oxalatra [(COO).Na2]?

crer

cre

kozegben!

1,045 g kristalyvizes oxélsavat — (COOH)22 H,0 — oldottunk fel 250,0 cm? vizben. Az
oldat 25,00 cm?-es részleteire 36,30 cm® KMnOs-oldat fogyott. Hany mol/dm3-es volt a
kalium-permanganat mérdoldat?

1,122 g natrium-oxalatot — (COO)2Naz — oldottunk fel 200,0 cm? desztillalt vizben. Hany
mol/dm3-es volt az a kalium-permanganat-oldat, amelybél 25,60 cm?® fogyott atlagosan a
natrium-oxalat-oldat 20,00 cm?®-es részleteire?

Milyen annak az oldatnak a Fe2*-koncentracioja, melynek 20,00 cm3-ét 16,90 cm? térfogatu

crer

... FeSOs + ... KMnOg4 + ... H2SOs — ... Fe2(SO4)3 + ... MnSO4 + ... H2O + ... K2SO4

2,661 gramm kristalyviztartalml oxalsavat vizben oldunk. Az igy kapott oldat egytizede
lenit el kénsavas kozegben, az alabbi reakcioegyenlet szerint:
... KMnO4 + ... (COOH)2 + ... H2SO4 — ... KoSO4 + ... MnSO4 + ... CO2 + ... H20

a) Oxidacios szamok jelolésével rendezziik a fent jelolt reakcid egyenletét!

b) Hatarozzuk meg a kristalyvizes oxalsav képletét!
1,300 g kristalyviztartalmt natrium-oxalatot desztillalt vizben oldottunk, majd 250,0 cm?
térfogatu torzsoldatot készitettiink beldle. A torzsoldatbol 20,00 cme-es részleteket 4tlago-

... Ce(SO4)2 + ... (COO)2Naz — ... Ce2(SO4)3 + ... CO2 + ... NazSO4
Hany mol kristalyvizzel kristalyosodik 1 mol natrium-oxalat?
Szennyezést is tartalmazo, kristalyvizes réz(I)-szulfat 9,605 g-jabol 200,0 cm? tdrzsoldatot
készitettiink, majd ennek 20,00 cm®-es részleteit feleslegben vett kalium-jodiddal kezeltiik.
A levalt jodot — a kénsavval torténd savanyitast kdvetden — 11,05 cm?® 0,04925 mol/dm?
a CuSO4-5 H20, ha feltételezziik, hogy a szennyez0dés nem tartalmaz olyan anyagot, amely
a mérdoldattal reagal?
...CuSO4+ ...KI— ... Cul + ... KoSOs + ... I2
... o+ ... NaxS203 — ... Nal + ... Na2S4Os



10.

11.
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A pacsoban a NaNO: és NaCl megengedett anyagmennyiség-arénya 1:200 és 1:250 kt')-
zt')tti A Vizsgalt pacso 7,98 grammjabol 100 cm?® oldatot keszuettl'ink Az oldat 25,0 cm -
raltuk meg. A mérdoldatbol atlagosan 4 70 cm?® fogyott.
a) Az oxidacids szam valtozasok jelolésével rendezziik a titralasnal lezajlo reakcid
egyenletét!

.. KoCr2O7 + ... NaNO2 + ... HoSO4 — ... Cr2(SO4)3 + ... K2SO4 + ... NaNOs + ... H20

b) Szamitassal hatarozzuk meg, hogy a vizsgalt pacsoban 1év6 natrium-klorid és nat-
rium-nitrit anyagmennyiségének aranya megfelel-e az eldirasoknak!
A pacsot tekintsiik tisztdn a natrium-klorid és natrium-nitrit keverékének.
Vizmentes oxalsavat €s vizmentes natrium-oxalatot tartalmazé porkeverék 1,515 g-jabol
200,0 cm?® térfogatu torzsoldatot készitettiink. A térzsoldat 10,00 cm?3-es részleteit a kénsa-
vas savanyitast kovetden 0,01989 mol/dm3-es KMnOs-oldattal titraltuk: az atlagfogyés
15,05 cm?® volt. Milyen a kiindulési keverék w9%-os Osszetétele?

3.10. Ellenorzo kérdések, feladatok

1
2
3
4.
S.
6
7
8
9.
1

0.

Milyen reakcidkat sorolunk a redoxi folyamatok kozE?

Mi a VIsszatltralasos modszer lényege?

Mikor hasznalhatunk kézvetlen titralast?

Mibdl adddnak a titralas véletlen hibai?

Milyen rendszeres hibak fordulnak el a titralas soran?

Milyen anyagokat neveziink savaknak, illetve bazisoknak?

Soroljon fel 3 db sav-bazis indikatort! Adja meg ezen indikatorok atmeneti szinét!
Adjon példat komplexometrias titralaskor alkalmazott indikatorra!

Mik a ligandumok és hogyan kotddnek a komplexmolekulaban?
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4. Megoldasok

4.1. Utmutaté

Gyakran eléfordul, hogy ahanyan oldanak meg egy szamitasi feladatot, annyi eredményt kap-
nak. Természetesen a kiilonbség adodhat abbol is, hogy hiba cstszik a 1épések egyikébe (vagy
rosszabb esetben tobb 1épésbe is), de leggyakrabban a kiilonbség paranyi. Ennek legfébb okait
a kerekitésben, a szdmologép hasznalataban, illetve a periddusos rendszer adatainak felhaszna-

lasaban kell keresni.

Az ebben az oktatasi anyagban szerepld szamitasi feladatok megoldasanal a kovetkezok szerint

tortént az eredmények meghatarozasa:

e A molaris tomegek szamitdsahoz ezen oktatasi anyag utolsé oldalan talalhat6 periddu-
sos rendszer adatai keriiltek alkalmazasra. Minden atomtomeg 2 tizedesjegy pontossag-

gal lett felhasznalva (kerekités a matematika szabalyai szerint).
Példaul: A =1,01 g/mol, Aca = 40,08 g/mol stb.
e Ahol nincs kiilén megadva, ott a viz stirtiségét 1,000 g/cm3-nek kell venni.

e A szamolas soran az adatokat a szamologépben kell hagyni, ezaltal sokkal pontosabb

eredmény érhetd el.

e A szamitasi feladatok eredményeinek megadasanal inkabb az volt a cél, hogy a vég-
eredmény vagy a feladat szovegezésének megfeleléen, vagy a laboratoriumi gyakorlat-
ban hasznalatos tizedesjegy szammal keriiljon megadasra. Példaul a térfogatot jellem-

z6en 2 tizedesjegy pontossaggal szokas megadni.

4.2. Szamitasi feladatok (1.3. fejezet)

23,71¢g
27,88 g
19,96 g
41,55¢
2,98 ¢g
286,62 g
4,96 g

w% = 59,34
w% = 88,61

CoNOR~WNE

an
w

. Szamitasi feladatok (2.3. fejezet)

0,2049 g

179,3 mg

400,3 mg

16,2 mg

w% = 20,33

w% = 97,14

483,4 mg

Maiz2o03 = 0,398 g
Mai2(so4)3 = 6,684 ¢

NGO~ wWNE
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10.

11.

12.

13.

10.
11.
12.
13.
14.
15.

m=10,93¢

¢ = 0,525 mol/dm?
m=51,86¢

¢ = 1,221 mol/dm?
m = 242,95 g

¢ = 2,565 mol/dm?
m=32,15¢

¢ = 0,485 mol/dm?

126,1 mg

9,33 cm?®

w% = 12,42

w% = 38,01

MgSQO4-7 H20 (MgS0O4-6,92 H-0)
kloridion

W%nac1 = 43,91

W%kl = 56,09



16.

17.

18.

>
~

CoNoO~wWNE

21.

NookrwdpE

W%cacos = 47,08
W%srco3 = 52,92
W%Hg2ci2 = 25,91
W%Hg2Br2 = 74,09
W%cacos = 45,43
W%srcos = 54,57

0,1355 mol/dm?®
0,1102 mol/dm?
0,1214 mol/dm?®
0,1375 mol/dm?®
3,69-10° mol/dm?®
0,1302 mol/dm?
0,563 g

0,0785 mol/dm?®
0,144 mol/dm?®

. 0,0551 mol/dm?
. 0,0422 mol/dm?
. 0,0571 mol/dm?

0,0347 mol/dm?

. 1,627 dm®
. 524,4 cm?® eredeti lugoldatot higitunk

2,00 dm®-re

. 3,598 dm?
. 200,40 cm®
. 20,66 cm?®
.a)0,211¢g

b) 3,35 mol/dm?®
c) 235,32 cm?®

. a) 0,1310 mol/dm?

b) 1,573 g

¢) 2,619 mol/dm?3
a) 0,09303 mol/dm?
b) 1,369 g

¢) 0,1396 mol/dm?3

0,1051 mol/dm?®
0,1026 mol/dm?®
0,04805 mol/dm?®
0,0133 mol/dm?®
2,786 g/dm?3
10,22 mg/cm?®
w% = 0,18

19.
20.

22.
23.
24,

25.
26.
27.
28.
29.

30.
31.
32.
33.
34.
35.
36.

37.

38.
39.

40.

8.
9.

10.
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w% = 61,51
magnéziumion

. Sav-bazis titralassal kapcsolatos szamitasi feladatok (3.6.4. fejezet)

8,63 g fenol/100 g viz
16,02 g/dm?3

160,44 cm? eredeti savoldatot higitunk
6,50 dm?-re

(COOH)2-2 H20
Na.COs3-10 H20
(COOH)2-2 H20
Na2CO0s-4,5 H,0
C4Hs04
HOOC-CHz-CH2-COOH
n=1

w% = 95,09

0,1706 mol/dm?

0,1410 mol/dm?3

30,33 cm?®

natrium

CHasos = 0,0799 mol/dm?3
Chel = 0,1165 mol/dm?3
W%k2co3 = 53,02
W%Naz2cos = 46,98

w% = 42,49

W%kacos = 37,17
W%kHcos = 62,83
W%Na2c03-10 H20 = 13,54
W9%nNaHco3 = 86,46

. A csapadékos titralassal kapcsolatos szamitasi feladatok (3.7.3. fejezet)

36,97 cm?®

W%ker = 96,69
W%NaBr = 3,31
W%kcl = 82,47
W%ker = 17,53
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4.6. Komplexometrias titralasokkal kapcsolatos szamitasi feladatok (3.8.3. fejezet)

1. 8,841-10° mol/dm? 7. w% = 27,07

2. 8,209-10° mol/dm?® 8. 21,10 mg

3. 0,01307 mol/dm?® 9. mzn+=131mg
4. 2,15cm® Mcu+ = 144 mg
5. NiSO47 H0 10. 14,10 NK°

6. mMca+ = 45,38 mg

Mmg2+ = 25,19 mg

4.7. Redoxi titralasokkal kapcsolatos szamitasi feladatok (3.9.4. fejezet)

0,01394 mol/dm?
0,01778 mol/dm?®
0,05958 mol/dm?®
9,133-10° mol/dm?®
0,01308 mol/dm?®
0,08919 mol/dm?®

+147 -2 +3-2 -2 +1 +1 +6 -2 +1 +6 -2 +2 46 -2 +4 -2 +1 -2

a) 2 KMnO4 + 5 (COOH), + 3 H2SO4 — K2S04 + 2 MNnSO4 + 10 CO2 + 8 H20
b) (COOH).-2 H.0

2 mol

9. w%=85,85

+1 +6 -2 +1 +3 -2 +1 +6 -2 +3 46 -2 +1 +6 -2 +1 +5 -2 +1 -2
10. a) K2Cr207 + 3 NaNO2 + 4 H2S04 — Crz(S04)s + K2SO4 + 3 NaNOs + 4 H,0
b) nem megfeleld
11. W%oxalsav = 66,34
W%nétrium—oxalét = 33,66

N ogkrwdpE

o
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