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A gyakorlat keretében mennyiségi és minőségi analízis, sav-bázis, redoxi-, csapadékos-, illetve komplexometriás térfogatelemzéseket végeznek, ismeretlen koncentrációjú oldatok koncentrációját, ill. anyagmennyiség tartalmát határozzák meg, az előre kiadott tematikának megfelelően. A gyakorlatok látogatása kötelező. Egyetlen indokolt hiányzás esetén az elmaradt gyakorlati anyagot lehetőség szerint pótolni kell. Kettő vagy több gyakorlatról való hiányzás a gyakorlat teljesítését nem teszi lehetővé, a gyakorlatot nem tudjuk elfogadni. A laboratóriumi gyakorlatokon az adott gyakorlat elméletével kapcsolatos 5-10 perces írásbeli dolgozat formájában kérjük számon (például egyszerűbb számítás, reakcióegyenletek, fogalom-meghatározás, stb). A klasszikus analitikai meghatározások során az ún. "ismeretleneket" jeggyel értékeljük.

A gyakorlati jegy a gyakorlaton írt zárthelyik eredményei és az ismeretlenek osztályzatai átlagából adódik.
A gyakorlat teljesítésének, a gyakorlati jegy megszerzésének feltételei:
1. Valamennyi gyakorlat teljesítése, valamennyi ismeretlen meghatározása, a gyakorlatvezetők útmutatása alapján a jegyzőkönyvek elkészítése

2. Az ismeretlenek legalább 2,0-es átlaga.

3. A minden alkalommal írt zárthelyik legalább 2,0-es átlaga.

Ha valamelyik feltétel nem teljesül, a gyakorlati jegy elégtelen. Amennyiben a 2. feltételt nem teljesíti a hallgató, a gyakorlati jegy csak a gyakorlat ismételt felvételével javítható. Ha a 3. feltételt nem teljesíti a hallgató, akkor a gyakorlati jegy a vizsgaidőszakban javítható. A javítás módja: írásbeli dolgozat a gyakorlat elméleti anyagából.
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1. HÉT:
Balesetvédelmi oktatás. Általános információk.
(október 01. 1400-1550, D-311 labor)
2. HÉT:
(a) Ismeretlen kationt és aniont tartalmazó oldat elemzése. 

(b) Sav-bázis reakciókon alapuló titrimetriás meghatározások.

HCl oldat készítése és koncentrációjának meghatározása.

Bórax-tartalom meghatározása 

(november 05. 1400-1950)
3. HÉT:
(a) Redoxi reakciókon alapuló titrimetriás meghatározások.

Ismert koncentrációjú permanganát mérőoldat áll rendelkezésre.
Fe(lll)-koncentráció meghatározás.

(b) Jodometria.

Ismert koncentrációjú tioszulfát mérőoldat áll rendelkezésre.
Jodid-ionok meghatározása a Winkler-féle jódsokszorozó eljárással. (november 19. 1400-1950)
4. HÉT:
(a) Komplexometria.

Ca2+ és Mg2+meghatározása komplexometriásan.

(b) Argentometria.

KCl-KBr porkeverék összetételének meghatározása Mohr szerint. 
(december 03. 1400-1950)
Oktatási segédanyagok: http://inorg.unideb.hu/oktatas/18
1. Hét
Balesetvédelmi oktatás. Általános információk. 
2. HÉT
2.1 Ismeretlen kationokat és anionokat tartalmazó oldatok elemzése

Ismeretlenek:

1.  egy fémion és egy anion
Lehetséges ionok:  Pb2+, Hg22+, Hg2+, Cu2+, Cd2+, Fe2+, Fe3+,  Mn2+, NH4+, 

           CO32-, SO42-, NO3-, Cl-
Oktatási segédanyag:

KLASSZIKUS ANALITIKAI KÉMIA. Gyakorlati segédanyag (Klasszikus minőségi elemzés) http://www.inorg.unideb.hu/
Sav-bázis reakciókon alapuló titrimetriás meghatározások
Oktatási segédanyag:

Titrimetriás és gravimetriás feladatokon alapuló kvantitatív analitikai laboratóriumi gyakorlatok. Gyakorlati segédanyag (Klasszikus mennyiségi elemzés) http://www.inorg.unideb.hu/

2.2 0,1 mol/dm3 HCl oldat készítése és koncentrációjának meghatározása

a.) Oldatkészítés: Az 500 cm3, közelítőleg 0,1 mol/dm3 koncentrációjú HCl oldatot 36 (m/m)%-os, 1,18 g/cm3 sűrűségű sósav oldatból hígítással készítjük. Az oldat készítésénél nem kell 500,00 ml-es mérőlombikot használni, főzőpohár is jó, ha látszik az 500 ml-es beosztás!

b.) A készített oldat pontos koncentrációjának meghatározása:

A meghatározás reakcióegyenlete:

HCO3- + H+ = H2CO3 → H2O + CO2
Recept: Pontos koncentrációjú KHCO3-ból a titrálásokhoz 10,00-10,00 ml-es részleteket használunk. 2 csepp metilvörös indikátort alkalmazva a közelítőleg 0,1 mol/dm3 HCl oldattal hagymavörös színig titráljuk. A lombik tartalmát ezt követően (horzsakövet használva) a CO2 eltávolítása végett 2-3 percig forraljuk. A szobahőmérsékletre lehűtött oldatot cseppenként tovább titráljuk az átmeneti hagymavörös színig.

A KHCO3 molekulatömege: 100,12 g/mol
2.3 Szilárd minta bóraxtartalmának meghatározása 
A meghatározás ionegyenlete:

B4O72- + 2 H+ + 5 H2O = 4 H3BO3
Az ismeretlen összetételű homogenizált porkeverék bóraxot és inert szennyezést tartalmaz. Analitikai mérlegen kb. 0,4 g − 0,4 g, pontosan ismert mennyiséget mérünk titráló lombikba. A mintákat desztillált vizes oldás után (térfogat 20-30 ml) két csepp metilvörös indikátor jelenlétében, ismert koncentrációjú HCl mérőoldattal átmeneti színig titráljuk.

Beadandó a minta %(m/m) bóraxtartalma.

Molekulatömeg: (Na2B4O7·10H2O): 381,37 g/mol              Hibahatár: 4%
3. HÉT
Redoxi reakciókon alapuló titrimetriás meghatározások.

3.1 Fe(lll)-koncentráció meghatározása permanganometriás titrálással
Ismert koncentrációjú permanganát mérőoldat áll rendelkezésre.

A meghatározás ionegyenletei:

2 Fe3+ + SnCl2 + 2 Cl− = 2 Fe2+ + SnCl4
SnCl2 + 2 Hg2+ + 4 Cl− = SnCl4 + Hg2Cl2(szilárd)
5 Fe2+ +MnO4- + 8 H+ = Mn2+ + 5 Fe3+ + 4 H2O

Recept: A kapott mintát (kémcső) maradék nélkül 100,00 ml-es mérőlombikba mossuk és azt jelig töltjük. Az így nyert törzsoldat 10,00 ml-es részleteit 100 ml-es titráló lombikokba pipettázzuk. 15-15 ml Zimmermann-Reinhardt oldatot és 10 ml 20 (m/m) %-os sósavat adunk egy-egy mintához, majd horzsakő jelenlétében forrásig hevítjük. A forró oldathoz cseppenként cc. HCl-val frissen készült 15 (m/m) %-os SnCl2-ot adunk, az oldat teljes elszintelenedéséig. Célszerű ezután még egy csepp SnCl2-ot juttatni a rendszerbe. Ezt követően lehűtjük az oldatot, majd hirtelen mozdulattal 10 ml 5 (m/m) %-os HgCl2-ot adunk hozzá. Fehér, selymes fényű HgCl2 válik ki. 1000 (esetleg 500) ml-es lombikba 300 cm3 desztillált vizet teszünk, pár csepp permanganátot adunk az oldathoz (amit a teljes fogyásba természetesen beszámítunk), majd maradéktalanul belemossuk a már előzőleg redukált vas(II)-oldatot, és állandó kevergetés közben a KMnO4 mérőoldattal tartós rózsaszínig titráljuk.

A vas atomtömege: 55,85 g/mol
Hibahatár: 4%
         Forrás: Schulek-Szabó, 186-187. o.
3.2 Jodid-ionok meghatározása a Winkler-féle jódsokszorozó eljárással
Ismert koncentrációjú tioszulfát mérőoldat áll rendelkezésre.

A meghatározás egyenletei:

I– + 3 Cl2 + 3 H2O [image: image1.emf]IO3– + 6 Cl– + 6 H+
IO3– + 5 I– + 6 H+ = 3 I2 + 3 H2O

2  S2O32- + I2 = S4O62- + 2 I–
Recept: A kapott ismeretlent maradék nélkül 100,00 ml-es mérőlombikba mossuk, majd jelig töltjük. A törzsoldat 10,00 ml-es részleteit csiszolatos üvegdugós Erlenmeyer lombikba pipettázzuk, 50 cm3-re hígítjuk a mintákat, majd 0,5-0,5 ml 1 mol/dm3 koncentrációjú HCl-t adunk hozzájuk. A reakcióelegyhez cseppenként annyi frissen készített klórosvizet adunk, hogy a kivált jódtól kezdetben sárga színű oldat elszintelenedjék. Azért, hogy a reakció teljességét mindenképpen biztosítsuk, az elszintelenedésig fogyott klórosvíz mennyiség még háromszorosát csepegtetjük a rendszerbe. (A klór szaga ekkor már erősen érezhető! Fülke alatt kell dolgozni!) A mintákba kevés horzsakövet szórunk, s a klórt élénk forralással kiűzzük. Az elpárolgó vizet szükség szerint, időnként pótoljuk. A klór kiforralása után a reakcióelegyet lehűtjük, s a lombikba 1-2 csepp tízszeresére hígított metilnarancs oldatot cseppentünk. A metilnarancs színének meg kell maradni! Ellenkező esetben az oldat még klórt tartalmaz, s ilyenkor a kiforralást meg kell ismételni. A lehűtött, biztosan klórmentes reakcióelegyben ~ 0,5 g KI-ot oldunk, s azt 5 ml 20 (m/m) %-os foszforsavval megsavanyítjuk. A lombikot desztillált vízzel megnedvesített üvegdugóval azonnal lezárjuk. 3-5 perc elteltével a kivált jódot tioszulfát mérőoldattal visszatitráljuk. Indikátorként a titrálás vége felé a rendszerbe juttatott 5-6 csepp keményítőoldat szolgál.

A jód atomtömege: 126,90 g/mol, 
Hibahatár: 5 %
Forrás: Schulek-Szabó, 256. o.
4. HÉT
Komplexometria és argentometria

4.1 Ca2+, Mg2+ meghatározása komplexometriásan
Reakcióegyenletek:

A pH-t > 12-re állítva:      



Ca2+ + EDTA4– = [CaEDTA]2–
Ugyanezen mintát pH ≈ 10-nél továbbtitrálva:
Mg2+ + EDTA4– = [MgEDTA]2–
Recept: Az ampullában kiadott ismeretlent maradék nélkül 100,00 cm3-es mérőlombikba mossuk és jelig töltjük. 10,00 cm3-es részleteit desztillált vízzel 40-50 cm3-re hígítjuk és 2 cm3 10 %-os NaOH oldattal elegyítjük. Az oldatot 0,1-0,2 g szilárd hígítású murexidet használva indikátorként, pirosból ibolya színig titráljuk. A megtitrált oldatot 3 cm3 20 %-os sósavval átsavanyítjuk, felmelegítjük, hogy a murexid elbomlását siettessük. A lehűtött elegyhez 6 cm3 25 %-os ammóniaoldatot öntünk, majd 0,1-0,3 g szilárd hígítású eriokromfekete T indikátor mellett addig titráljuk, míg az oldat ibolyáspiros színe állandó kékre változik.

Atomtömegek: Ca: 40,08; Mg: 24,32 g/mol                Hibahatár: Ca(II): 2 %; Mg(II): 3 %

Forrás: Schulek-Szabó, 329. o.  Sajó: Komplexometria, 157. és 167-168. o.   

Erdey: Bevezetés a kémiai analízisbe II, 288. o.

4.2. KCl-KBr porkeverék összetételének meghatározása Mohr szerint, indirekt módszerrel 

Reakcióegyenletek:

AgNO3 + Cl– = AgCl(szilárd) +  NO3-
AgNO3 + Br– = AgBr(szilárd) + NO3-
Recept: A kiadott, már homogenizált porkeverék kb. 0,50 g-nyi analitikai pontossággal mért részletét vízzel feloldjuk, majd maradék nélkül 100,00 ml-es mérőlombikba mossuk át, s azt jelig töltjük. A törzsoldat 10,00 ml-es részleteit 100 ml-es titrálólombikba visszük, majd térfogatukat desztillált vízzel ~ 50 ml-re egészítjük ki. Ezt követően a titrálás indikátorául szolgáló 5 %-os K2CrO4 1-1 ml-ét adjuk a mintákhoz, majd 0.05 M AgNO3 mérőoldattal titrálunk. A végpont megállapítása a következő módon történhet. Egy mintát gyors, tájékozodó titrálással túltitrálunk. (A kezdetben leváló zöldessárga csapadékos oldat ilyenkor pirosas árnyalatúvá válik). A következő mintához annyi mérőoldatot adunk, hogy néhány tized cm3-re megközelítse a végpontot, de ne érje el azt. E két oldat szolgál vonatkoztatási alapul a végpont megállapításánál. Nevezetesen a titrálást addig folytatjuk, míg az utóbbi félretett mintához viszonyítva enyhe színváltozást észlelünk. A "változást okozó" tört csepp térfogatát a teljes fogyásból levonva kapjuk a tényleges ekvivalens mérőoldat térfogatát.

A KCl molekulatömege: 74,56 g/mol, a KBr molekulatömege: 119,01 g/mol

Hibahatár: 5 %           Forrás: Schulek-Szabó, 274. és 527. o.
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