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A laboratoriumi munka dltalanos szabdlyai (a fejezet részben a Dr. Kiraly
Robert ,,Bevezetés a laboratoriumi gyakorlatba” cimii oktatdsi segédanyag

felhasznalasaval késziilt)

Nagyon altalanos szabalyokat a laboratériumi munkéra vonatkozdan azért nehéz adni,
mert a munkaszabalyok nagyon fliggnek az adott laboratoriumra vonatkoz6 hivatalos
eldirasoktol, a laboratérium berendezéseitdl, a felszereltségtdl. Az akar munkahelyen, akar
hallgatoi laboratoriumban betartando szabalyok az alabbiakban foglalhatok 6ssze.

Az elso és legfontosabb szabaly, hogy a laborban mindig felelésségtudoan, komolyan,
figyelmesen kell dolgozni. Csak olyan kisérletet szabad elvégezni, amirdl az oktatd tud.
Vegyszert a laborbodl otthoni kisérletezéshez hazavinni szigoruan tilos. Az adott gyakorlatot a
kisérlet megkezdése eldtt ismerni kell, ,,leirdsbol” mondatonként dolgozni tilos. Az oktatd
barmikor megkérdezheti, hogy mit csinadlunk, és ha erre nem tudunk kielégitéen valaszolni,
onmagunk ¢és tarsaink biztonsdga érdekében megkérhet arra, hogy hagyjuk el a
laboratoriumot. Ez azt jelenti, hogy egy feladat, egy kisérlet megkezdése elott elméletileg
késziiljiink fel, és a gyakorlati vonatkozasokat is gondoljuk at: milyen anyagokkal, milyen
edényekben, milyen koriilmények kozott fogunk dolgozni, és milyen eredményt varunk?
Kiilonosen az utols6 kérdés meglepdnek tiinhet, hiszen azért végziink el egy munkat, hogy
olyan eredményt kapjunk, amit még nem ismeriink. Pontosabban fogalmazva azonban arro6l
van sz0, hogy ha jol dolgozik valaki a laboratoriumban, akkor valamilyen kérdésére,
feltételezésére kap pozitiv vagy negativ eredményt. Ehhez a ,.kérdést fel kell tenni”, azaz gy
kell megtervezni, Osszeallitani a kisérleti berendezést és a méréseket, hogy az azok altal
kapott ,,valasz” értékelhetd legyen.

A laborasztalon rendet kell tartani, csak az lehet az asztalon, amire sziikségiink van,
haszndlat utdn mindent vigyiink/tegylink vissza a helyére. Ha valamilyen vegyszer az
asztalra, foldre keriil, azonnal tavolitsuk el (az adott vegyszerrel kapcsolatos szabalyok
szerint), a f6ldon a viz is balesetveszélyes lehet (cstiszasveszély), azonnal fel kell mosni.
Minden balesetet azonnal jelenteni kell az oktatonak, mert csak 6 dontheti el azt, hogy a
baleset stilyossadga indokol-e intézkedést, és ha igen, milyet (sok esetben a baleset nem okoz
azonnal tlinetet, de veszélyes allapotot idézhet eld). A balestekrdl jegyzokonyv késziil, hogy
az illetés szerv felszolitdsara azt be tudjuk mutatni. Az oktatd utasitasait pontosan be kell
tartani. Ne kezdjiink el a laboratoriumban dolgozni addig, amig az alapvetd elsdsegélynyu;jtd
eszkozok (elsdsegélynyujtd doboz, tlizoltdzuhany, tiizoltokésziilék, homok, szemoblogetd) €s
k6zombositd anyagok pontos helyét és hasznalatat nem ismerjiik.

A laboratériumban a vizet bizonyos értelemben tekintsik vegyszernek, amitdl
elvarjuk a tisztasdgot (lasd még késdébb is), tehat hasznaljunk desztillalt vagy ioncserélt vizet.
Csapvizet csak mosogatashoz és vizfiirddben hasznalunk. Még mosogatés utan is, a csapvizes
oblitést kovetden desztillalt vizzel Oblitsiikk at a kitisztitott edénylinket, hiszen a csapviz
kémiai értelemben hig oldat, aminek jelenléte sok zavart okozhat munkénk soran. A
munkahoz hasznalt 0Osszes eszkozt készitsiik el a munka megkezdése eldtt, de a



munkaasztalon csak a legsziikségesebb eszkozok legyenek. Konyveket, flizeteket ne
hagyjunk kint, viszont mindig legyen ott a laboratériumi jegyzékonyv. A jegyzOkonyv
mindig ,.élében” késziil, nem apré papirokra irogatunk, amit késObb majd atirunk a
jegyzOkonyvbe. Jegyzokonyvet kézzel szokds irni éppen azért, mert a helyszinen, a
laborasztalon készitjiik. Eredményeket Osszefoglald, végsd, értékeld leirdst természetesen
mar irhatunk szadmitogéppel, s6t azokat mar csakis igy célszerli késziteni. A mérési
eredményeink feldolgozasahoz ma mar altalaban nélkiilézhetetlen a szamitogép.

Eléfordul, hogy a mérdmiiszeriink ,,online” iizemmoddban azonnal adathordozora
rogziti a mérési eredményeket. Ilyenkor ne felejtsiik el megadni a jegyzokonyvben a miiszer
beallitott paramétereit, a mérési koriilményeket, illetve a rogzitett adatok hozzaférhetoségét
(Az anyagot melyik szamitogépen taroltuk, archivaltuk-e és hol?). Ha kézzel irunk be mért
adatokat a jegyzokonyvbe, akkor ezek mindig Un. primer adatok legyenek. Ha az értékelés,
szamolas soran valami hibat fedeziink fel, a primer adatok hidnyaban sokszor nehéz, vagy
éppen lehetetlen kideriteni a hiba okat!

A laboratériumi munkahoz sok részletet kell még tudni, amirdl altalanossdgban nem
érdemes emlitést tenni. Az aktudlis hallgatéi laboratériumra, a végzendd feladatokra
vonatkozo tudnivalokat a gyakorlat megkezdése el6tt a gyakorlatvezeték ismertetik.
Altaldnossagban a mérési feladatokat érdemes még részletesebben targyalni.

Laboratoriumi munkavédelmi és tiizvédelmi szabalyok (a fejezet Dr. Kiraly
Robert ,,Bevezetés a laboratériumi gyakorlatba” cimii oktatdsi segédanyag

felhasznadlasaval késziilt)

A kozhiedelemmel ellentétben a laboratorium sem veszélyesebb munkahely, mint sok
masik, csak bizonyos szabalyokat, eldirdsokat szigortian be kell tartani. A legegyszeriibb
szabaly az, hogy a balesetet meg kell elozni, elére kell felmérni az esetleges
veszélyhelyzeteket. Természetes, hogy azzal is tokéletesen tisztaban kell lenniink, hogy mit
tegylink, ha bekovetkezett a baleset! Ennek a kettds feladatnak a szellemében tekintjiik at a
legfontosabb szabalyokat.

A laboratoriumi sériilések altalaban un. komplex sériilések, ami azt jelenti, hogy pl.
egy hibadsan 6sszeszerelt késziilékben melegités kozben tulnyomas alakul ki, €s a berendezés
szétrobban. A szétrepiild iivegszilankok mechanikai sériiléseket okoznak, a szétfroccsend
vegyszer veszélyezteti szemiinket, bériinket, a forrd anyag égési sériilést okoz. Altalaban
sériilés-tipusonként targyaljak az eldirdsokat, de itt a laboratoriumi munka folyamatdban
tekintjiik at a legfontosabb szabalyokat: Mit tehetiink a balesetek megel6zése érdekében még
a munka megkezdése eldtt, milyen személyes véddeszkozoket és hogyan célszerli hasznalni,
hogyan kezdjiink a munkahoz, a kiilonféle tevékenységek kdozben melyek a legfontosabb 6vo-
rendszabalyok? Az attekintést olyan résszel zarjuk, ahol a sajndlatos modon bekdvetkezett
baleset esetén sziikséges teendokrol lesz szo.



A laboratériumba csak a feltétlentil sziikséges eszkozoket, felszereléseket vigylik be.
A gyakorlat szempontjabol felesleges ruhadarabjainkat helyezziik el a ruhatarban, vagy
oltozoszekrényben. Vegyiink fel munkakopenyt, amelyet mindig begombolva viseljiink.
Hosszl, nagy hajat fogjunk Ossze, vagy viseljiink megfelelé kendét, sapkat. Gumikesztyli
alland6 hasznalata nem tandcsos. Ez alatt nem szell6zik a bor, nedvesedik, felpuhul és a
kesztyli esetleges kis sériilése esetében még olyan anyagok is sériilést okozhatnak, melyek
egyébként szinte veszélytelenek a borre, gyorsan ledblithetdk vizzel. Természetesen bizonyos
veszélyes anyagokkal (elemi brom, hidrogén-fluorid-oldat) csak gumikesztyliben szabad
dolgozni! Bizonyos tipusii gyakorlatoknal véddszemiiveg allando viselése kotelezd, de
altalaban csak akkor haszndlunk szemiiveget, ha tdmény luggal, savval dolgozunk. Ebben az
esetben viszont nagyon fontos a védészemiiveg viselése, kotelezo is! A kdozonséges szemiiveg
is jelent bizonyos védelmet, azonban 1étezik olyan nem dioptrids véddszemiiveg, amit veszély
esetén a szemiiveg elé lehet tenni. Kiilondsen veszélyes kisérletnél véddalarcot is
hasznalhatunk. Minden olyan kisérletnél, ahol anyag szétfrocskolddésétdl lehet tartanunk,
dogozzunk fiilkében. A lehuzott fiilkeablak 6nmagédban is nagy védelmet jelent. Nagyon
fontos megjegyezni, hogy a filkében végzett kisérlet nem mentesit a személyes
védofelszerelés viselése alol!

Itt érdemes megemliteni a kontaktlencsét viselokre vonatkozoan, hogy szdmukra azért
is fontos a fiilke haszndlata, mert illékony anyagok esetében a vegyszergdézok a szembe
keriilve és beoldodva a szem nedvességébe konnyebben okozhatnak sériilést. A kontaktlencse
ugyanis részben akaddlyozza a szem pislogéssal, kikonnyezéssel bekdvetkezd Ontisztuldsat.
Az egyéni felszerelésekkel kapcsolatban kell szolni a gytiri viselésérdl. Lehetdség szerint a
laborban ne viseljiink gytrit, mert egyrészt sériilhet, és ami fontosabb, hogy viselése
esetében komoly probléma is jelentkezhet. Ha véletleniil sériil a gylriis ujjunk, a sériilés
kovetkeztében nehéz a gylri eltavolitasa, ami viszont a sériilés ellatasa miatt fontos lehet. A
gylri masik veszélye, hogy alakeriilhet valamilyen vegyszer, aminek hatdsat mar csak akkor
vessziik észre, amikor viszketést, fajdalmat okoz, és ez legtobbszor késo!

A Dbalesetek megelozését szolgdlja az emlitett védofelszerelések mellett az
eldirasoknak megfeleld munka. Ennek az az alapja, hogy felkésziilten joviink a gyakorlatra,
tudjuk, mit fogunk csinalni, mi varhat6, milyen vegyszerekkel fogunk dolgozni, melyik
milyen vesz€ly forrdsa lehet. Dolgozzunk a laborban figyelmesen! Tilos a fiilhallgatds
médiaeszkoz hasznélata, mert a hallgatott musor eltereli figyelmiinket, illetve nem észleljiik
megfeleld intenzitassal kornyezetiink torténéseit. Fontos szabaly, hogy minden vegyszert
tekintsiink mérgezének a laboratoriumban. A konyhasé a laboratériumban natrium-klorid
vegyszer, amit étkezési célokra hasznalni tilos! Még a legartalmatlanabbnak tartott vegyszert
is szigoruan tilos megkostolni! Laboratoriumi edénybdl inni, ételt fogyasztani még akkor is
tilos, ha tisztdnak gondoljuk azt! A laboratérium teriiletén enni, inni semmilyen edénybdl
nem szabad! Ne hasznaljunk ragdégumit sem!

Fontos az illékony anyagok szaglasanak szabalya is. Egyrészt sziikségteleniil ne
szagolgassunk vegyszereket! Sokszor természetesen sziikséges, sét fontos lehet egy anyagnak



a megszagolasa. Ilyenkor az anyag feldl hajtsuk magunk felé a levegdt és azt szagoljuk meg
6vatosan, ne szagoljunk bele kozvetleniil az edénybe! Kiilondsen veszélyes lehet a szaglas
sziiknyakt edények (kémcsd!) esetében, mert a gazok, g6zok elobb kitdltik az edényt, €s csak
egy 1d6 utan jelentkezhet a szag, amikor mar nem feltételezziik a megjelenését. Kiilonosen
szerves, illékony anyagokndl fordul el, hogy a levegdvel keveredve robband elegyet
alkotnak. Ilyen szempontbol a legveszélyesbb anyag a dietil-éter. Az ilyen anyag kozelében
még zart edény esetében sem lehet a kdzelben nyilt lang, sdt forrd rezs6 sem, mert ennek 1zz6
flitészala is berobbanthatja az étergdzoket. Ha az étert melegiteni kell, ezt olyan langyos,
elomelegitett vizfiirdovel oldjuk meg, amelynek lefel emelésével szabalyozhatjuk a fiités
erdsségét. Illékony anyag a kloroform is, de ennek gbézei nem gyulékonyak, viszont
mérgezéek. Az illékony anyagokkal végzett munkat biztonsadgosabb fiilkében végezni.
Ugyanigy jarunk el, ha mérgezd gézokkal dolgozunk, vagy ezek képzddése varhatd egy
reakcio soran.

Soha ne dolgozzunk sériilt edénnyel! Ez egészen természetesnek tiinik, de figyeljiink
az lUvegedények Osszekoccanasabol, megiitddésébol eredd kicsi, csillagra emlékeztetd alak
un. ,,csillagrepedésekre”. Ezeket nehéz észrevenni, de ha ilyen edénnyel dolgozunk, konnyen
eléfordul — elsésorban melegitésnél —, hogy az apro6 repedésbdl kiindulva hirtelen végigreped
az egész edény, esetleg azonnal szét is torik. Az ilyen edényeket javitani nem lehet, ki kell
dobni. Az iivegedények szélérdl, iivegcsovek végérdl gyakran lepattan kisebb-nagyobb
iivegszilank. Ilyenkor éles torési feliilet marad vissza, ami nagyon balesetveszélyes,
kiilondsen mosogataskor vagy késziilék Osszeszerelésekor. Hasonld éles feliilet alakul ki
iivegcsOvek vagasanal is. Az ilyen ¢éles feliileteket Bunsen-égd szurdlangjaba tartva
ledmleszthetjiik, és a balesetveszélyt elkeriilhetjiik. (Ezt a ledmlesztést inkabb csak csdvek
esetében csindljuk meg magunk, nagyobb eszk6zoknél inkdbb bizzuk ezt a munkéat
iivegtechnikusra, akinek ilyen célra alkalmasabb gazégdje van!) Nagyobb figyelmet igényel a
nagy méretl livegedények kezelése, beleértve ebbe a nagy vegyszeres iivegeket is. Az ilyen
edényeket mindig két helyen fogjuk meg, és az egyik hely az edény alja legyen. Csak a fels6
részén, a nyakanal megfogott edény konnyen kicsuszhat a keziinkbdl. Sok egyéb részletre is
vigyazni kell a kiilonféle edények hasznalatanal, azonban ezek mar nem, vagy csak részben
altalanos szabalyok. Osszefoglalva azt lehet mondani, hogy az edényeket mindig
rendeltetésiiknek megfeleléen €s szabalyosan haszndljuk. A szabalyos hasznalatot az egyes
eszk6zok targyalasanal, a kovetkezo részben ismerjiik meg.

A laboratoriumi munka kozben is képzdédik hulladék. Ezek elsdsorban vegyszer
maradékok, illetve hasznalt sziir6papir. A vegyszer maradékokat még akkor is tilos
visszajuttatni a tdroloedényiikbe, ha munka soran igyekeztiink teljesen tisztan kezelni az adott
vegyszert. A hulladék vegyszerek szdmara kiilon edényeket tartunk. Kornyezetiink
hatékonyabb megovéasa érdekében a szerves olddszereket, klorozott és nem klorozott
termékek csoportba sorolva gytjtjiikk kiilon edénybe. A dietil-éter hulladékot nagymértékii
illékonysaga miatt szintén kiilon gytiijtében helyezziik el. A hasznalt szlirOpapirokat és el nem
reagalt fém darabokat vizzel béven ledblitve, a szemetes vodorbe dobhatjuk. Szigoruan tilos a



laboratoriumbol vegyszert elvinni! Illetéktelen kezekbe keriilhet, ami sok balesetnek lehet a
forrasa. Kiilon kezelést igényel a higany. Higannyal viszonylag ritkdn dolgozunk, viszont sok
héméré tartalmaz higanyt, és a hémérék elég konnyen tornek. A higany gbztenzidja
szobahOmérsékleten igen kicsi, viszont a gézok rendkiviill mérgezdek. Nagy siirlisége miatt a
szétfolyo, szétguruld higany a nagyon vékony repedésekbe, karcoldsokba is befolyik, és elég
erésen meg is tud tapadni a feliileteken. Igy a latszolag sszetakaritott hulladék mellett sok,
szinte észrevehetetlen helyen marad vissza higany, ami folyamatosan kifejti karos hatasat. Az
elemi kén lassan, de szobahémérsékleten is reagal a higannyal, és higany(Il)-szulfid (HgS)
képzodik. Ez a vegyiilet rendkiviil kismértékben oldédik vizben, tomény erds-savakban is
alig. Ezért, ha higany omlik szét, szérjunk ra béven kénport, és hagyjuk allni néhany ora
hosszaig, majd seperjiik Ossze a maradvanyokat. Ha az esemény helyén a feliilet nem volt
tokéletesen sima, letdrolhetd, akkor szorjunk szét friss kénport, majd ugy takaritsuk Ossze,
hogy a repedésekben maradjon vissza. Ha nagyobb mennyiségli higannyal dolgozunk,
hasznaljunk talcat, ami az esetleg kicseppend anyagot nem engedi szétgurulni, és a munka
befejezése utan itt is kénporral takaritsunk. A kénporral kezelt higanyt is tekintsiik veszélyes
hulladéknak!

Munka kozben gyakran okoz sulyos sériilést, ha forro eszkdzt fogunk meg.
Els6ésorban olyan eszkdzok hasznalatanal torténik ilyen baleset, amelyeket melegitésnél
hasznalunk (vasharomlab, dr6thalo, drotharomszég, Bunsen-€gd, porcelantégely). Az ilyen
eszk0zok megfogasa el6tt gy6zddjiink meg, hogy nem forrok-e?

Gondosan el6készitett munka mellett is el6fordulhat, hogy repedés keletkezik egy
edényen, esetleg mar az edényben levd folyadék is kezd szivarogni. Ilyen esetben nagyon
megfontoltan cselekedjiink. Sok baleset éppen ilyenkor kovetkezik be, amikor meglatva a
problémat, hirtelen elkezdiink kapkodni. Ha a probléma melegitett rendszernél kdvetkezik be,
haladéktalanul sziintessilk meg a melegitést. Kapcsoljuk ki az elektromos melegitdt, és
lehetdleg tavolitsuk is el. Zarjuk el a gazt, ha azzal melegitettiink. Ha a sériilt edény forro,
hagyjuk lehtilni, és ezutan szereljiik szét a berendezést. Barmilyen probléma esetén
haladéktalanul értesitsiik a gyakorlatvezet6t! A munkavédelmi Gtmutatd harmadik részében
ismerjiik meg, mi a teendd, ha sajnalatos modon bekdvetkezett valamilyen baleset. Ugyanazt
kell itt is elmondanunk, amivel az el6z6 részt befejeztiik: baleset esetén a legrévidebb idon
beliil szolni kell a gyakorlatvezetonek. Nagyon fontos azonban megjegyezni, hogy néhany
esetben még ez elott, azonnal cselekedniink kell. A leggyakoribb ilyen esetek a kdvetkezok:

— Tomény sav vagy lag cseppent, vagy omlott a boriinkre: azonnal bd vizzel mossuk
le a legkdzelebbi vizcsapnal.

— Sav, lug vagy akarmilyen vegyszer keriilt a szankba (szabalytalan pipettazas):
nehogy lenyeljiik az anyagot, azonnal kopjiik ki, akar a labor padldjara, ha nincs a kozelben
lefolyo. Ezt kdvetden a legkdzelebbi vizesapnal oblitsiik ki a szajunkat.

— Sav, lug vagy akarmilyen vegyszer csapodott a szemiinkbe: azonnal bd vizzel
oblitsiik ki a szemiinket a legkdzelebbi vizcsapnal. Fontos, hogy ne keziinkkel segitsiik a

vizsugarat a szemiinkbe irdnyitani, hiszen az bizonydra szintén szennyezett, hanem a fejlinket



hajtsuk a vizcsaphoz. A gyors kioblités utdn Gn. szemoblité pohdrba Ontsiink tiszta vizet,
erésen hajoljunk eldre, és a szemiinkh6z nyomva, a szemiinket kinyitva-becsukva alaposabb
mosast is alkalmazzunk. Tilos a szemet barmilyen szerrel, oldattal kezelni a tiszta vizen
kiviil!

— Ha ujjunk, keziink égési sériilést szenvedett, azonnal martsuk a sériilt feliiletet bo,
hideg vizbe, ¢s tartsuk ott néhany percig. Kozben értesithetjiik a gyakorlatvezetdt.

Ugy is keriilhet sav- vagy liigoldat a bdriinkre, esetleg a korom ald, hogy nem is
vessziik észre, csak egy 1d0 utan viszketést, csipést érziink. Ilyenkor nedvesitsiik meg a sériilt
terliletet, és univerzalis indikatorpapirral allapitsuk meg a vizes borfeliileten, hogy sav vagy
lug okozta-e a sériilést. Ha sav, akkor szappannal alaposan mossuk le a sériilt feliiletet, és
hagyjuk ott a szappanos oldatot néhany percig. A szappan lemoséasa utan 2 %-os borax-
(natrium-tetraborat), vagy 2 %-os natrium-hidrogén-karbonat- (szodabikarbéna) -oldattal
atitatott vattapamacsot haszndlhatunk tovabbi borogatasra. Lug esetén inkabb csak tiszta
vizzel mossuk tisztara a sériilt feliiletet, és 2 %-os ecetsavas, vagy 2 %-os boérsavoldatos
borogatést alkalmazzunk.

Vérzéssel jar6 mechanikai sériilés esetén 1-2 perces enyhe vérzés nem okoz
problémat, ellenkezdleg, ez megakadalyozza, hogy vegyszer keriiljon a véraramba. Ezutan
természetesen lemossuk és ellatjuk a sebet.

Tlizeset bekovetkezésénél az €gd targyat, anyagot eltavolitani altaldban nehéz.
Ilyenkor a levego6tol kell elzarni a tiizet, illetve le kell hiiteni a kornyezetét. Egy-két lapatnyi
homok ilyenkor megteszi a hatasat. Erre a célra un. tlizoltbhomok mindig van a
laboratoriumban. Vizzel is lednthetjik az ég6 rendszert, de ilyenkor elétte feltétlendil
gondoljuk végig, hogy nincs-e olyan anyag jelen, ami vizzel heves reakcioba lépve még
komolyabb bajt okozhat (pl. alkélifém, tomény kénsav). Elektromos tiiz, vagy elektromos
melegitd vezetékének sériilése esetén szigoruan tilos a vizzel torténd tlizoltds, aramiitést
kaphatunk! Ha egy személy ruhdja, haja gyullad meg, azonnal dobjunk ra un. oltopokrdcot,
ami minden, oldoszereket hasznaldé laborban megtalalhatd. Ennek hidnyaban egy hirtelen
levetett labor-kdpeny is hatékony lehet. Legfontosabb a gyors cselekvés! Nagyobb tiiz esetén
a falra er0sitett tlizoltokésziiléket hasznaljuk. Ennek elhelyezésérél ¢és hasznélatarol
feltétleniil tajékozodjunk, ha egy szdmunkra 0j laboratériumban kezdiink dolgozni, még
akkor is, ha ez a baleset elharitasi oktatasnak részét kell, hogy képezze.

Végezetiil egy altalanos érvényt fontos szabaly, hogy ha nem veliink tortént a baleset,
de észrevesziink ilyet, azonnal siessiink tarsunk segitségére, és ha nem vagyunk biztosak
abban, hogy mi tortént, segitségnyujtds kozben azonnal tajékozddjunk, szoljunk a
gyakorlatvezetonek is!

Utmutaté a klasszikus analitika gyakorlati rész jegyzékonyvének
elkészitéséhez

A jegyzOkonyv a didk munkéjanak valosaghti tiikkre, melynek az a szerepe, hogy minden
Iényeges mérési és észlelési eredményt rogzitsen, amelyhez a vizsgalatot (mérést) végzo



személy a munka végzése soran hozzajutott. Alapvetd szabaly, hogy mindennek ugy kell a
jegyzOkonyvben szerepelnie, hogy a kisérletet egy kozépfoku laboratoriumi jartassaggal
rendelkezd személy mas segédeszkdz nélkill meg tudja ismételni (nem lehet benne hivatkozas
a praktikumra vagy mads tipusti informaciora). A jegyzOkonyvben tehat szerepelnie kell a
kisérlet érhetd leirdsanak, minden, kémcsdnél bonyolultabb berendezés rajzanak, az Osszes
kisérleti adatnak (megfeleld pontossaggal), a kiértékelés menetének ¢és eredményének.
Szerepelnie kell tovabba minden, a kisérlet soran végbemend kémiai reakcio egyenletének. A
jegyzokonyvben fel kell sorolni minden olyan koriilményt, amely késébb 1ényegessé valhat;
olyan idOpontban, amikor a mérés maga mar megismételhetetlen, rekonstrudlhatatlan, esetleg
a miszereket javitottak, vagy ismételten hitelesitették. Ezért a gyakorlat sordan mas flizetbe,
papirra, cetlire, kézre a gyakorlathoz kothetd adatot irni tilos. Hasonloan tilos a jegyzokonyv
atmasolasa piszkozat-tisztdzat formajaban. A jegyzokonyv vezetéséhez vizben és mas
gyakoribb oldészerekben "nem oldodo" tollat érdemes hasznalni (kiilonben akar kis

mennyiségll viz is megsemmisithet mashonnan be nem szerezhet6 adatokat).

A jegyzokonyvnek fejezet, vagy bejegyzés formdjaban a kovetkezdket kell tartalmaznia:

- cimlap (név, szak, datum)

- a mérés elméleti alatdmasztasa roviden, 1ényegre torden (elméleti dsszefoglald)

- a mérésnél felhaszndlt vegyszerek ¢és eszkozok felsorolasa (méréeszkozok,
standardok, vizsgalt anyagok stb.)

- a mérés menete, a tevékenységek sorrendje (meghatarozas menete)

- a mérési eredmények tablazatai (indokolt esetben bdvithetd a szamitasi eredmények
rovataival) a szamitasok modja és eredménye (a szamolasokhoz felhasznalt adatok
forrasat kozolni kell)

- az eredmények kiértékelése (elemzés, észrevételek, megjegyzések).

Kiilonosen sulyos jegyzokonyvi hibadk:

- hidnyzik a jegyzOkonyv valamelyik része

- nem logikus, vagy hianyos okfejtés a mérés leirdsaban

- téves szdmolas végzése (adatok felcserélése)

- rossz mértékegység hasznalata esetleg az indokoltnal tobb vagy kevesebb értékes
jegy megadasa az adott mennyiségre.

- tévedés az alkalmazott miszer kezelését illetden, vagy a vizsgalati targy
vonatkozasdban

- szamitogéppel elkészitett jegyzOkonyv (kivéve, ha azt a gyakorlatvezetdk irjak eld).

Megjegyzés: A jegyzokonyvet a hallgatok lehetdleg fiizetben vezessék (elfogadhato meg, ha

szamozott lapokat iratrendezoben lefiizik). A jegyzokonmyv nem tartalmazhat szét(ki)eso
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lapokat. Az id6é hasznos kihaszndlasa miatt a jegyzokonyv egy részét ajanlatos gyakorlatot

megeldzoen, otthon elkésziteni.

Elméleti osszefoglalo

Az a jo elméleti Osszefoglald, amit a hallgatd, a gyakorlat részletesebb elméleti
leirasanak ( segédanyag, silabusz stb.) alapos attanulményozasa utdn ir le maganak a didk
nagyjabol egy-masfél oldal terjedelemben. Kevés értelme van a segédanyag oldalait
atmasolni a jegyzOkonyvbe, de a segédanyag fejezeteibol, bekezdéseibdl kiollozott sokszor
értelmetlen szoveggé alakitott 6sszefoglalasnak sem latja a hasznat a sem a hallgaté sem az
oktato.

Mivel az analitikai meghatdrozasok végrehajtdsa minden esetben magas szinvonall
gondos, preciz munkavégzést kivan meg, elvarjuk, hogy mindezeket a jegyzOkonyv
kiillemében (fiizet, lap mindsége az irds olvashatdésaga, a szoveg stilusa, nyelvtani
helyessége) is sugarozza. Az elméleti Gsszefoglald tartalmazhat egymassal szorosan Ossze
nem fiiggd témakoroket is, ezért fontos a megfeleld tagolasok alkalmazasa, a jelentdsebb
kulcsszavak kiemelése (pl. nagybetiik hasznalataval, szines ceruza/tollak alkalmazasa vagy
szovegkiemeld hasznalata). Az elméleti 6sszefoglalot, a gyakorlatot megelézéen, otthon kell
elkésziteni!

A gyakorlaton elvégzendo feladat(-ok)

Feladat:

Sorolja fel a gyakorlaton kapott konkrét feladatokat, kérdéseket. Ezek pontos, szo
szerinti rogzitése sziikséges. Ha irasban kapja a feladatot, azt maradéktalanul masolja be a
jegyzOkonyvbe.

Rendelkezésre allo eszkozok, standardok, mintak, minta elokészités:

Az oldatkészitésekhez hasznalt eszkozok (mérdlombikok, pipettdk stb.) vegyszerek
felsorolasa. Itt kell szerepelniiik az oldatkészitésnél végzett egyszeriibb szamoldsoknak is.

A meghatadrozas koriilményei:

Minden fontosabb mérési koriilményt adjon meg (pl. titraloé oldat koncentracidja, mintaoldat
térfogata, reakcioegyenletek, stb.).

A meghatdrozds menete

A meghatarozas Iépéseit, a mérési adatokat foglalja pontokba, vagy készitsen tdblazatot,
iigyeljen arra, hogy a mérési eredmények mértékegységeit is mindig feltiintesse.
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Példa:
1. Az ismeretlen minta reakcidja reagens NaOH-dal fehér csapadékot eredményezett, amely a
reagens feleslegében feloldodott.

AP’" + 3NaOH = AI(OH); + 3Na"
fehér csapadék

AI(OH); + NaOH = Na[Al(OH),]

2. Ammonia-oldataval is csapadékkivalast tapasztaltam, ami a reagens feleslegében nem
oldédott.

AP’" + 3NH,4OH = AI(OH); + 3NH,"

fehér csapadék

AI(OH); + NH,OH #

X. reakcio ...
Az elvégzett reakcidk alapjan arra a kovetkeztetésre jutottam, hogy a keresett kation az A",

Példa: titralasi eredmények bemutatasa:

Minta A titral6 oldat fogyasa (cm’)
sorszdma 1 2 3 4) Atlag

1. szamu

minta

2. szamu

minta

A kapott eredmények kiértékelése.

Ez a rész tartalmazza a feladat megoldasahoz sziikséges valamennyi szdmitast (ne
dolgozzunk cetlikre!). A szdmitdsok menetének konnyen kovethetdnek kell lennie (mas
ember szamara is)! A leirdsban feltett kérdésekre, precizen egész mondattal valaszoljanak a
mellékletet (spektrumok, kalibracios gorbék) azokat a jegyzOkonyv végén ajanlatos rogziteni
ragasztd, ragasztoszalag vagy tizOgép segitségével.

A klasszikus analitika eredményeit, tablazatos formaban, az alabb bemutatott

mdodon kell megadni.
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2. —3. hét.

Ismeretlen

Feladat ] Beadott eredmény
sorszama
. 1-1dbM" és
. A
max. 2-2 db
2. F,oa-
M és A
4. hét.
Ismeretlen
Gyakorlat

sorszama

KHCO; (3. hét)

Ca”" (4. hét)
Mg** (4. hét)

Csapviz Ca™" és
Mg”" tartalma
(4. hét)

Na-oxalat (5. hét)

Diszkusszio, tapasztalatok

Itt rogzitstik a gyakorlat soran fontosnak tartott tapasztalatokat, értelmezziik a kapott
eredményeket (pl. redlis-e a kapott eredmény?). Itt jegyezziik meg a gyakorlat soran
elszenvedett esetleges ,,nemkivdnatos” eseményeket (pl. az utdlagosan észlelt oldatkészitési
hibék, az analizis helytelen menetének végrehajtasa).

J6 jegyzOkonyvnek az a jegyzOkonyv tekinthetd, amelyek alapjan egy mérést akar
¢vekkel késobb is reprodukalni lehet, és nem csupén a jegyzokonyv készitdje, de masok altal
is. A jegyzokonyv elkészitése fontos, elengedhetetlen része az analitikai munkénak.

A gyakorlati jegyeket az alabbi jegyek dtlaga adja:
- ZH-kra kapott jegyek
- az ismeretlenre kapott jegyek

- a gyakorlatokon elkésztett jegyzokonyvekre kapott jegyek (a miszeres rész
jegyzokonyveire kapott jegyek)
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KLASSZIKUS MINOSEGI ELEMZES

A kationok Fresenius féle besoroldsa

A mindségi analizis soran az anyagot el6bb kationokra vizsgaljuk, mert ezek ismeretében
az anionok konnyebben kutathatok fel. Minthogy a kationok szama aranylag nagy, csak
rendszeres vizsgalattal érhetlink célhoz. Az anyagot eldszor a kationok egész csoportjara
jellemzd kémszerrel, un. osztalyreagenssel kell megvizsgalnunk. Ha ugyanis az
osztalyreakciok révén megéllapitottuk, hogy az illetd kationok mely csoportjai lehetnek jelen,
a vizsgalat korét kisebb szamu kationra sziikithetjiik. Az osztdlyreagensek alkalmazéisa
egyuttal a kiilonb6z0 osztalyba tartozd kationok gyors elvalasztasat is lehetdvé teszik. Az
egyes osztalyokon beliil a kationok egymas melletti felismerése, vagy megkiilonboztetése
kiilonleges kémszerekkel torténik.

A leggyakrabban elofordulo kationokat szulfidjaik és karbonatjaik eltéré oldhatosdaga
alapjan ot osztalyba sorolhatjuk. Osztalyreagensek: sosav, kénhidrogénes viz,

ammoéniumszulfid és ammoniumkarbonat.

I. osztaly kationjainak megsavanyitott oldatabol H,S olyan csapadékot, fémszulfidot
valaszt le, mely tiobazis 1évén a szintén tiobdzis (NH4),S-ban nem oldodik. Ezen osztaly
kationjainak szulfidjai tehat vizben, higitott savakban és (NH4),S-ban oldhatatlanok. Az
osztaly kationjai egyébként HCI, illetve klorid-ionos oldattal szemben tanusitott viselkedésiik
alapjan két alosztalyba sorolhatok.

Az la. 0 szt aly b a tartozd kationok HCl-val (Cl'-ionokkal) csapadékot adnak. E
kationok kloridjai tehat vizben és savakban oldhatatlanok (Sosav-csoport.). 1de tartoznak:
Ag', Pb*", Hg,™".

Alb.alalosztéalyb a tartozo kationok (Réz-csoport) HCl-val nem adnak
csapadékot, de HCl-val megsavanyitott oldatukbol a H,S szulfid csapadékot valaszt le . Ide
tartoznak, Hg**, Cu®*, Bi*"; Cd*".

All.osztalyb a (arzén-csoport) kationjainak megsavanyitott oldataban H,S szintén
szulfidbol allo csapadékot okoz, amely azonban amfoter jellegii vegyiilet és luggal szemben
tiosav gyanant viselkedik. Ezért e szulfidok (NH4),S-ban, mint tiobazisban tiosova oldédnak.
Ezen osztaly szulfidjai tehat vizben és hig savakban oldhatatlanok, de kénammoéniumban
oldodnak. Ide tartoznak: As(ILI), As(V), Sb(III), Sb(V), Sn(II), Sn(IV).

Az la., Ib. és II. osztdlyt, mivel ezek kationjai H,S-nel valamennyien csapadékot adnak,

k6z6s néven kénhidrogén-csoportnak nevezziik.

III. osztialy (kénamménium-csoport) kationjainak hig, erés savval megsavanyitott
oldatdban H,S csapadékot nem okoz, semleges, vagy gyengén lugos oldatban azonban
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(NH,),S hatésara csapadék (rendszerint fémszulfid, az A1°"- és Cr’ -ionoknal azonban a
szulfid hidrolizise folytan hidroxid) keletkezik. Ez osztaly szulfidjai (illetve hidroxidjai) tehat
erds savakban old6édnak, vizben és gyenge bazisokban azonban oldhatatlanok. Ide tartoznak:
Co™", Ni**, Fe*', Fe’*, Cr™", AI*", Zn**, Mn™".

IV. osztaly (alkalifoldfémek csoportja) kationjainak megsavanyitott oldatdban H,S,
semleges, vagy gyengén lugos oldatdban pedig (NH4),S csapadékot nem okoz, de semleges,
vagy gyengén lugos oldatukban (NH4)CI jelenlétében, (NH4),COs-tal csapadék keletkezik. E
kationok szulfidjai tehat vizben oldodnak, karbonatjai pedig vizben oldhatatlanok. Ide
tartoznak: Ca>", Sr**, Ba*".

V. osztaly (Mg és alkalifémek csoportja) kationjainak szulfidjai, valamint (NH4)Cl
jelenlétében karbonatjai is vizben oldhatok. (NH4)Cl, illetve ammoéniumsok tavollétében
ugyan Mg*-ionok (NH4),COs-tal csapadékot adnak, mivel azonban a rendszeres analizis
soran alkalmazott &ltalanos kémszerekt6l az oldat ammonium-tartalmava valik, ezek
jelenlétében a Mg®" (NH,),COs-tal nem valaszthato le: igy a Mg®" gyakorlatilag az V.
osztalyba keriil. Ez osztidly kationjainak oldatdban tehat sem H,S, sem (NHj),S, sem
(NH4),CO; csapadékot nem okoz. Ez osztaly kationjai csak kiilonleges kémszerekkel
jellemezheték. Ide tartoznak: Mg®*, Na*, K", NH,", Li*, H".

A gyakrabban eléfordulod kationok fenti beosztasat az 1. tdblazat foglalja dssze.

1. tdblazat. A gyakrabban el6forduld kationok analitikai osztalyai

I. osztaly I1. osztaly I1I. osztaly IV. osztaly V. osztaly
H,S-csoport (NH4)2S-csoport | Alkalifoldfémek Mg és
csoportja alkalifémek
csoportja
a. HCl-csoport As-csoport
Ag" As(I1I) Co™ Ca™* Mg™*
Pb* As(V) Ni** Sr** Na*
Hg,™" Sh(III) Fe'* Ba™ K*

b. Cu-csoport Sh(V) Fe'* NH,"
Hg™* Sn(1I) Ccr’ Li*
Cu”* Sn(1V) Al H'
Bi** Zn**
cd* Mn**

A ritkabban eléfordulé kationokat a fentiektdl elkiilonitve targyaljuk. Tobb-kevesebb
sikerrel ezeket is beoszthatjuk a fenti 6t analitikai osztalyba, ezek jelenlétében azonban az

egyes kationok elvalasztasa némileg modosul.

Az 1. a) osztaly (HCl-csoport) kationjai kozé sorolhaté még a TI', melynek kloridja
vizben oldhatatlan.
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A II. osztaly (As-csoport) kationjai koz¢ sorolhato ritkabb alkatrészek a kovetkezok: Au,
Pt, Se, Te, Mo:

A III. osztalyba [(NH,),S-csoport] sorolhatd kationok: Be**, UO,*", Ti'".

Az V. osztalyba (alkalifémek-csoportja) sorolhatok: Cs”, Rb".

Vanadium-wolfram-csoport. E két fém tulajdonsdgai annyira eltérnek az eddigiektdl,
hogy kiilon csoportban targyaljuk dket.

A kénhidrogén tulajdonsagai és a kénhidrogénes vizg eloallitasa

A kénhidrogénes viz a H,S-gaz kozonséges homérsékleten és nyomadson telitett vizes
oldata. A 20 C°-on telitett H,S viz kb. 4 g H,S-t tartalmaz literenként, és igy az oldat 10™!
hémérsékleten kevesebb oldodik. Savak jelenlétében a gaz oldhatdsdga lényegesen nem
valtozik, lugokban az oldhatosag szulfidképzddés kozben nd.

A kémszernek hasznalt H,S-viz koncentracioja részben a gaz illékonysaga miatt, részben
a levegd oxidalo hatasa folytan csokken. A vizben oldott H,S ugyanis gyorsabban oxidalodik,
mint a szaraz gaz ¢s igy a kémszer levegdvel érintkezve néhany nap alatt megromlik. Az
oldott gaz H,S + O = H,O + S egyenlet szerint oxidaloédik és a kén sargasfehér iiledék
alakjaban kivalik. A kémszer tehat gumidugds ¢€s teljesen megtdltott tivegekben tdolando.

Ha a vizsgaland6 oldat folosleges higuldsat el akarjuk keriilni, H,S-gézt alkalmazunk.
Ennek eldallitasa célszerlien Deville-féle palackokbol 6sszedllitott gazfejlesztd-késziilékben
(1. 4bra), vas(Il)szulfidbol (FeS) ¢és (1:1) HCI-bol torténik. A gazt a savcseppek
visszatartasara vizzel telt mosopalackon vezetjiik keresztiil. A FeS-bol eléallitott H,S-géz, a
FeS fémvastartalma miatt; gyakran tartalmaz H, gazt, ez azonban a H,S hasznalhatosagat
nem befolyasolja.

H,S-viz eldallitdsara a H,S-gazt vékonyra kihuzott iivegesovon keresztiil kiforralt és
lehiitott desztillalt vizbe vezetjiik mindaddig, mig a viz a H,S-re nézve telitett lesz. Errél ugy

gy6zodhetiink meg, hogy egy kis részletét kémcsdbe ontjiik, a kémcsd szajat ujjunkkal
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befogjuk, és tartalmat alaposan Osszerazzuk, ha ujjunk meglazitdsa utan a kémcsobdl a gaz
kifuj, a telités befejez6dott; ha viszont kiilsé levegd nyomul a kémcsdbe, a viz még nincs
telitve a gazzal. Az allott H,S-viz josagarol tigy gy6zodiink meg, hogy egy probajahoz FeCls
oldatot Ontiink. Ha az oldat az elsé pillanatban megkékiil és a kivalo S-t6l nyomban
megtejesedik, gy a kémszer még hasznélhat6. A reakci6 a kovetkezd egyenlet szerint zajlik
le:

2FeCl, +H,S=2FeCl, +2HCI +S

Mivel a H,S-t erélyesen oxidal6é anyagok (Cl,, H,O,, cc. HNOs stb.) gyorsan lebontjak,
vizsgalat elott ezeket az oldatbdl el kell tavolitani. A HNOs-at vizzel vald higitassal lehet
artalmatlanna tenni (a 3-4%-os hideg HNO; mar csak elhanyagolhat6 sebességgel oxidal).

Az I. osztaly kationjai: Ag’, Pb*, Hg22+, Hg2+,Cu2+, Bi**, Cd*

Osztalyreakcio: Ez osztdly kationjai savanyu oldatban H,S-nel csapadékot adnak, mely
(NH,)>S-ban nem oldédik. A csapadék szine fekete vagy sotétbarna, a Cd*"-nal citromsarga.

Osztilyreagens: A csapadék eldallitasara kénhidrogénes-vizet vagy a H,S-gazt
hasznélhatunk.

Az L. osztaly kationjainak dltalanos jellemzése: Az 1. osztaly kationjait kloridjuknak
vizben val6 oldhatésaga szerint két csoportba osztjuk:

I. a) osztaly. Sésav-csoport. Ide taroznak: Ag®, Pb**, Hg,”". E kationok nitratjai vizben
jol oldédnak. Az Ag,SO4 vizben nehezen a Hg,SO4 még nehezebben oldddik, mig a PbSO4
vizben gyakorlatilag oldhatatlan. E kationok hidroxidjai, karbonatjai és szulfidjai vizben
oldhatatlanok. A Pb(OH), amfotér karaktert mutat, mivel erds ligban oldodik. Az Ag"
komplex ion képzddésére hajlamos. Az AgCl és Hg,Cl, vizben nem oldodik, mig a PbCl,
hideg vizben kevésbé, meleg vizben jobban oldédik.

HCl-val savanyitva tehat e fémek kloridjai fehér csapadék alakjaban kivalnak. Ha HCl-val
vald savanyitas nélkiil reagalunk H,S-nel, ugy e fémek szulfidjai azonnal levalnak. E
csapadék (NHy4),S-ban nem oldodik. Ha tehat e kationok szulfidjainak levalasztasa el6tt az
oldatot meg akarjuk savanyitani, nem hasznalhatunk sem HCl-at, sem H,SOj4-at, hanem csak
hig HNOs-at, vagy CH3;COOH-at. E kationok szulfidjai koziil a PbS mar kozepes

crer

legnagyobb.

I. b) osztaly. Réz-csoport. Ide tartoznak: Hg®*, Cu®**, Bi**, Cd*". E kationok nitratjai,
szulfatjai és kloridjai vizben jol oldédnak. A hidroxidok, karbonatok és szulfidok. vizben
oldhatatlanok. A szulfidok hig asvanyi savakban sem oldddnak, toményebb HCl a CdS-ot
oldja; ez az 1. osztaly legkonnyebben oldhato szulfidja. Legnehezebben oldodik a HgS, mely
még cc. HNOs-ban sem olddodik. Az 1. osztdly szulfidjainak oldhatésaga Osszevéve nagyon
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visszaszorul, az oldat S*-ion koncentracidja mégis elegendd ahhoz, hogy e szulfidok
oldhatésagi szorzatanak értékét tullépje. A szulfidok (NH4),S-ban nem oldddnak, tehat

tiobazisok. A Hg*", a Cd*" komplex ionok képzésére hajlamos.

Az L. osztaly kationjainak egyszeri analizise

Az 1. osztaly kationjainak felismerése egyszeri analizis soran (vagyis olyan esetben,

amidon csak egyfajta kation van jelen) a kovetkezoképpen torténhet:

1. HCl-val val6 savanyitasra fehér csapadék:

Jelen lehet a 1. a) osztaly kationjainak valamelyike: Ag®, sok Pb**, Hg,*".

A HCl-val kapott csapadékot erds razéssal iilepitjiik, majd a savanyt folyadékot ledntjiik.

a) NH4OH-ot adunk a HCl-val kapott csapadékhoz:

A csapadék feloldodik .........cccoevvveecvvnennn... AT
A csapadék észrevehetéen nem valtozik ......... sok Pb**
A csapadék megfeketedik .........ooovennnr.o...... Hg)'

2. HCl-val val6 savanyitasra csapadék nem keletkezik. A savanyu oldathoz foloslegben

H,S vizet adunk: csapadék valik le.

a) A dekantalassal mosott csapadék egy részletéhez (NHy4)2Sx-ot adunk: a csapadék nem

oldodik.
Jelen lehet: kevés Pb2+, Hg2+, Cu2+, Bi3+, cda**

A H,S-nel kapott csapadék; sarga .................. cd*
3. A vizsgélando6 oldat jabb részletéhet HSO4-at adunk:
Fehér csapadék: kevés Pb**
4. NaOH-ot adunk a vizsgalando oldat ijabb részletéhez:

Fehér csapadék ........ooeeveeeeeeveceeeeeeeeenee e BiET
Sarga. csapadék ........cocvvvvvevoereennnnnnn.. HEH
Kk csapadék ........ooovveeeceeeeeeeeeeeeeee, Cu??

A fenti reakciok alapjan felismert kation azonossdagarol néhany mas jellemzo reakcio

segitsegevel is meg kell gyozodniink.
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2. tablazat. Az 1. osztaly kationjainak csapadéktablazata

Ag+ Pb> H g22+ H g2+ cu Bi* cd&
HC1 AgCl PbCl, Hg,Cl, — — — —
Fehér fehér fehér
H,S Ag,S PbS HgS+Hg HgS CuS Bi,S; CdS
Fekete fekete fekete fekete fekete barna sarga
(NHy),Sx Ag,S PbS HgS+Hg HgS CuS Bi,S; CdS
Fekete fekete fekete fekete fekete barna sarga
folosleg
kissé oldja
NH,OH Ag,0 Pb(OH), _ClI _ClI Cu(OH), Bi(OH), Cd(OH),
barna fehér Hol =+ N kék fehér fehér
NH, NH,
+Hg fehér
fekete
foloslegtl | [Ag(NHz),]" — — — [Cu(NH3)]* — [CA(NH3),]*
NaOH Ag,0O Pb(OH), HgO + Hg HgO Cu(OH), Bi(OH); Cd(OH),
barna fehér fekete sarga kék fehér fehér
foloslegtdl — [Pb(OH),]* — — melegen — —
CuO fekete
H,SO4 — PbSO,4 — — — — —
fehér
KCN AgCN Pb(CN), |Hg+ Hg(CN), Cu(CN), Bi(OH), Cd(CN),
fehér fehér fekete sarga fehér fehér
foloslegtél | [Ag(CN),] — — — [Cu(CN), > — [CA(CN), -
K2Cr04 Ag2CI'04 PbCI'O4 Hg2CI'04 HgCrO4 —_— (BiO)ZCr207 —_—
vordsbarna sarga vOros sarga, sarga
megvordsodo
KI Agl Pbl, Hg,l, zold Hgl, voros Cul+I, Bils [CdL,]"
sarga sarga fehér fekete
foloslegtdl [PbL,]* [Hgl,* [Hgl,* — [Bil,] —
+ Hg fekete narancsszind.
SnC12 AgCl PbC12 Hg2C12 Hg2C12
fehér fehér fehér fehér — — —
foloslegtol Hg fekete Hg fekete
Na,[Sn(OH),] Ag,O Lassan Hg Hg KCN Bi
barna Pb fekete fekete jelenlétében fekete —
fekete —
Sok H,O — — — — — (BiO)Cl —
fehér
Cu — — Hg amalgam S — S
Jellemz6 +HCI: +H,S0, + +HC1 +HCI, + fol6s Hg sokat A legfeljebb
reakciok fehér csap., | egyenl6 t. fehér csap., szrni NH4OH: hevitéssel csak Cu®'-t
amely alkohol: mely +SnCl,: mélykék eltavolitani tartalmazé
NH,OH- fehér csap., NH4OH-t61 fehér, szinezddés +H,O + oldat
ban oldédik mely megfeketedik | megsziirkiild + KCN + + NH,4OH +
NaOH-ban csapadék Na,[Sn(OH)¢] | +KCN +
melegitésre fekete csap. + H,S:
oldédik sarga csap.
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A 1I. osztaly kationjai: As(IIT), As(V), Sb(III), Sb(V), Sn(II),
Sn(IV)

A 1I1. osztaly kationjainak egyszeri analizise

A II. osztaly kationjait egyszerii analizis soran, vagyis ha az oldatban csupan egyfajta

kation van jelen, a kovetkezd reakciokkal ismerhetjiik fel:

H,S - f6loslegével, HCl-val megsavanyitott oldatban a II. osztdly kationjai oly
csapadékot adnak, mely sarga (NHy),Sx-ban oldodik.

A H,S okozta csapadék:

1. Vilagossarga: Jelen lehet: As(I1I), As(V), Sn(IV).
a) A csapadék (1:1) HCl-ban nem oldodik, viszont (NH4),CO3; a csapadékot oldja:

As(I1T)

b) A csapadék csak KI katalizal6 hatdsara valik le teljesen, egyébként (1:1) HCl-ban nem,
(NH4),COs-ban pedig jol oldédik: As(V)

¢) A csapadék (1:1) HCl-ban oldodik, (NH4),CO3; nem oldja: Sn(IV)

2. Narancsvoros: A csapadék (1:1) HCI-ban oldodik, (NH,4),CO3 nem oldja.

Az eredeti oldat:
a) Erésen HCl-as oldatban KI-dal nem reagal: Sb(III)

b) Erésen HCl-as oldatban KI-bol barna szinii I,-ot valaszt ki: Sb(V)

3. Sététbarna csapadék:

Az eredeti oldat HgCl,-bol fehér csapadékot valaszt le: Sn(IT)
A fenti reakciok alapjan felismert kation azonossagarol nehany mas jellemzo reakcio

segitségevel is meg kell gyozodniink.

Arzén meghatarozasa Marsh probaval

Marsh-féle proba lényege az, hogy az oldhatd As-vegyiileteket savanyt kozegben

"nascens" hidrogén AsH3-gazza redukalja.
H,AsO, +6H=3H,0+ AsH,

mely hevitéskor 0sszetevdire disszocial:
2AsH, 3H, +2As

Ha a magas homérsékleten egyensulyban levd elegyet hirtelen lehitjiik, a reakcid
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sebessége annyira lecsokken, hogy az egyenstly nem tud az alsé nyil irdnyaban eltolddni (az
egyensuly befagy), és az As elemi allapotban kivalik.

A proba kivitele céljabol allitsuk dssze a 2. dbran lathato késziiléket. A késziilék kb. 150
ml-es gazfejlesztd lombikjaba tegylink 5-10 g tiszta (As-mentes) granulalt Zn-et, és Ontsiink
ra kb. 20 ml 25%-o0s (As-mentes) H,SOy-at, amelyben kevés CuSOs-ot oldottunk fel. A Zn
hatéséara kivalo fém Cu a Zn feliiletére tapadva, helyi elem képzddése utjan eldsegiti a H»
fejlodést. A tolesérrel és gazvezetdesdvel ellatott gumidugoval a lombikot bedugaszoljuk. A
tolcsért ugy allitjuk be, hogy a lombik fenekét éppen érintse.

2. abra. Marsh-féle késziilék As kimutatasara

A Zn és H,SO4 egymasrahatasa folytan keletkez6 H,-gaz a vizmentes CaCl,-dal
toltott U alaka csovon keresztiil a nehezen olvadd (Supremax) iivegbdl késziilt, kdzépen
megszlkitett csovon keresztiil tadvozik. A kisérlet megkezdése el6tt meggydzddiink arrol,
hogy a fejlddé H,-géaz kilizte-e teljesen a levegdt a késziilekbodl. E célbol a csd vége folé
szdjaval lefelé¢ forditott kémcsovet tartunk. Néhany perc mulva a kémesé szdjat ujjunkkal
befogva Bunsen-lang kozelébe vissziik, és a kémcsoben levo gazt meggyujtjuk. Ha a gaz erds
pukkanassal ég el, a késziilék még levegdt tartalmaz. Ha a gaz nyugodtan ég el, a késziilék
levegémentes. Ekkor a lehtizott csdvégen kiaramlo gazt meggyujtjuk, €s a cs6 sziikiilete elotti
részt Bunsen-langgal hevitjilk. A csdsziikiiletet hiités céljabol nedves szlirGpapirszelettel
csavarjuk koriil. Ha koriilbeliil 20 percnyi hevités utdn sem keletkezik a csésziikiiletnél
barnas fekete As-tiikor, akkor az alkalmazott reagensek valoban As-mentesek.

E vakproba utan megkezdjiik a tulajdonképpeni vizsgalatot. A langokat eloltjuk, majd
az oxidal6 anyagoktdl és szerves vegyiiletektdl mentes kénsavas probat a tolcséren keresztiil
Ovatosan a lombikba Ontjiik. Vigyazzunk arra, hogy ekdzben levegd ne kertiljon a lombikba!
Célszerl tehat valamelyik gumicsatlakozasnal a csé 0sszenyomasaval a gaz tjat elzarni és
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megvarni, mig a gaz a lombikbol a H,SOg-at a télcsérbe nyomja. Itt nyugodtan hozzaadhatjuk
a vizsgalandé anyagot, és nem kell attdl tartani, hogy levegdbuborékokat ragad magaval a
lombikba. A gumicsé Osszenyomdsanak megsziintetésével szabad utat engediink a gaznak,
majd kis id6 mulva 0jbol meggytjtjuk a kidramld gazt és a csdsziikiilet eldtt levd Bunsen-
egot. Ha kb. 20 percen beliil a csésziikiiletnél barndsfekete As-tiikrot észleliink, a proba As-
tartalmu volt. Ily médon 0,1 y As konnyen kimutathato. Sok As jelenlétében a csé végén levo
lang fako kék szinti, fokhagyma szagot araszt, és hideg porcelanlemezzel lenyomva, azon As-
tilkor keletkezik.

A reakciot az antimon, mely fekete Sb-tiikrot ad, zavarja. Az As-tiikkdr abban
kiilonbozik az Sb-tiikortdl, hogy NaOCl-ban és lagos H,O, ban oldodik, mig az Sb tiikkor
nem. A modszer rendkiviil jellemzd és érzékeny; kiilondsen torvényszéki vizsgdlatoknal
alkalmazzak. Ha szerves vegyiiletekben pl. hullarészekben akarjuk az arzént kimutatni, a
szerves anyagot eldszor el kell roncsolni. A roncsolast cc. H,SO4 + cc. HNOs-val valo
ismételt befozéssel végezhetjiik. A roncsolas befejezése utdn a HNOs-at Gigy tavolitjuk el,
hogy az elegyet H,SO4 g6z0k megjelenéséig hevitjiik, majd lehtilés utan vizzel higitjuk, és
kb. 10 percig forraljuk (nitrozilkénsav elbontasa).

Egyszeriisitett Marsh-féle préoba. Szervetlen vegyiiletekben némileg nagyobb mennyiségii
As-t a fentebbi mddszérnél egyszerlibben is kimatathatunk. A gazfejlesztd lombik helyett
ilyenkor kémesdvet hasznalunk (3. abra), melybe 1-2 darabka tiszta, granuldlt Zn-et tesziink,
kb. 0,1 g vizsgalandd anyagot, vagy 1 ml vizsgélando oldatot adunk hozzéd és 5 ml 25%-os
H,SOy4 és kevés CuSO4 hozzdadasa utan a kémcso szdjaba vattadugot erdsitonk, majd egyszer
atfurt gumidugoval bedugjuk. A dugé furataba nehezen olvado (Supremax) tivegbdl késziilt,
derékszogben meghajlitott livegesdvet erdsitiink, melynek vége kb. 10 cm hosszusagban
vékony kapilldrissd van kihtizva. Az 0sszeallitas utan kb. 1 pere mtlva, mikorra a fejlédé Ha
a levegdt kilizi a késziilékbdl, a kiaramlo gazt meggyujtjuk, és takarékégdvel a kapillaris
elejét heviteni kezdjiik. As jelenlétében a kapillarisban fekete As-tiikor keletkezik, mely
NaOCl-ban vagy NaOH + H,0,-ban oldodik.

Nagyobb mennyiségli oxiddldé anyag jelenléte a reakciot késlelteti. Ezeket kevés
NaHSOs-tal tehetjiik artalmatlanna.

3. dbra Egyszerti Marsh-féle késziilék
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3. tablazat. A II. osztaly kationjainak csapadéktablazata

As(11) As(V) Sb(1I) Sb(V) Sn(II) Sn(1V)
HCI — — — Eredetileg — —
lagos
oldatbol
Sb,0s
foloslegben Sb>*
st ASQS} ASzS3 +S Sb2S3 szSs SnS Sl’lS2
csapadék sarga ?asrzs as narancs Narancs sOtétbarna sarga
+ (NH4).S (AsS;)” (AsSy)” (SbS;)™ (SbS,)™ — (SnS3)”
+ (NH.):S, (AsS4)* (AsS4)* (SbS,)* (SbS,)* (SnS;)” (SnS;)”
AsS;)” + AsSy)” + — — — —
* (NHpCOs | (As2)3)3' ; (AsS)O3)3'
+(1:1) HCI — — Sb(11I) Sb(III) + S Sn(II) Sn(IV)
+ (COOH), — — — — — [Sn(C;04)]"
NaOH — — Sb(OH); SbO,(OH) Sn(OH), Sn(OH),
fehér Fehér fehér fehér
foloslegben — — [Sb(OH),]" | [Sb(OH)e] [Sn(OH),]* [Sn(OH)¢]*
NH,OH — — Sb(OH); SbO,(OH) Sn(OH), Sn(OH),
foloslegben — _ [Sb(OH)4]" | [Sb(OH)e] — —
SnCl, + cc. HC1 As As — — — —
(Bettendorf-préba) | sotétbarna sOtétbarna
Marsh-proba As As Sb Sb — —
fekete fekete fekete Fekete
+NaOCl (AsO,)* (AsO,)* — —
AgN03 Ag3ASO3 AggASO4 —_— —_— —_— —_—
Seml. kozegben sarga csok.-barna
Magnesia — MgNH,4AsO, | Sb(OH), SbO,(OH) Sn(OH), Sn(OH),
mixtura fehér
(NH4)2MOO4 e (NH4)3ASO4 —_— —_— —_— —_—
12 MoO;
sarga
KI + HCI — As(Ill) + I, — Sb(I1l) + I — —
barna barna
H,0 — — (SbO)Cl (SbO,)C1 — —
fehér fehér
+ borkdsav — — oldodik oldédik — —
Jellemz6 reakciok Bettendorf-proba Fém Sn lemezre 1 csepp Lumineszcencia proba

A II. osztalyon
beliil

HCl-val megsavanyitott
proba: fekete folt

Kakotelines reakcio
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A IIL osztaly kationjai: Co*", Ni**, Fe**, Fe’*, Cr'*, A1**, Zn*, Mn**
A III. osztdly kationjainak egyszerii analizise

Ha a vizsgaland6 préba csupén egyfajta kationt, tartalmaz, 0gy ezt a kovetkezd
reakciokkal ismerhetjiik fel:
A 1II. osztaly kationjai HCl-val megsavanyitott oldatban H,S-nel nem adnak csapadékot.
Az esetben kénkivalas Fe’™-, CrO4* vagy MnOy-ionok jelenlétére mutat. Semleges vagy
NH4OH-dal semlegesitett oldatban (NH4),S hatasara csapadék valik le.
Az (NHy),S-t6l levalott csapadék:
1. Fekete és
a. HCl-ban nem oldédik: Co*", Ni**
Uj probahoz NaOH-ot éntve:
Kék csapadék, mely foloslegtdl rozsaszinii lesz: Co**
761d csapadék, mely levegén nem barnul meg: Ni**
b. HCl-ban oldédik: Fe*', Fe’*
Uj probahoz NaOH-ot éntve:
Piszkoszéld csapadék, mely levegén lassanként megbarnul: Fe*
Vorésbarna csapadék: Fe**
2. Szines vagy fehér (nem fekete): Cr'*, A1**, Zn**, Mn**
Z6ld csapadék. Uj probahoz NaOH-ot adva zold csapadék, mely a kémszer foloslegében
z61d szinnel oldodik, és forralaskor Gjra el6all: Cr**
Fehér csapadék. Uj probahoz NH;OH-ot adva, fehér, kocsonyas csapadék, mely a
kémszer foloslegében nem oldodik: AP
Fehér csapadék. Uj probahoz NH;OH-ot adva, fehér csapadék, mely a kémszer
foloslegében oldodik: Zn**
Hiisszinii csapadék. Uj probahoz NaOH-ot adva, fehér csapadék, mely a kémszer
foloslegében nem oldodik, levegén lassan megbarnul: Mn**

A felismert kation azonossdagarol néhany mas, jellemzo reakcio elvégzésével is meg kell
gyozodniink.
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4. tablazat. A III. osztaly kationjainak csapadéktablazata

C02+ Ni2+ Fe2+ Fe3+ Cr3+ Al3+ Mn2+ Zn2+
HCI+H,S Co”’ Ni** Fe’' Fe’'+S fehér Cr’ Al Mn*" Zn*'
zavarosodas
CH;COONa | Kevés CoS | Kevés NiS Kevés FeS Kevés FeS+S cr’ NG Mn”* ZnS
+H,S fekete fekete fekete fekete fehér
(NH,4),S CoS fekete NiS fekete FeS fekete FeS+S fekete Cr(OH); Al(OH); fehér MnS husszinii "
z61d
+HCI CoS fekete NiS fekete Fe’' Fe?'+S Ccr' NG Mn?* Zn*"
NH,OH Co(OH), Ni(OH), zold Fe(OH), Fe(OH); Cr(OH); Al(OH); Mn(OH), Zn(OH),
kék—rdzsasz z61d vordsbarna z61d fehér fehér fehér
+oloslegben | [Co(NH;)J*" | [Ni(NH;)4* " ! ! ! ! [Zn(NH;)a]*"
+NH.Cl | [Co(NHy),"" | [Ni(NH;).J*" Fe™ " " " Mn* [Zn(NH),)**
levegén [Co(NH3)6*" | [Ni(NH;),]* Fe(OH); Fe(OH); Cr(OH); Al(OH); fehér MnO(OH), [Zn(NH;)4)*"
Vorosbarna vOrosbarna z0ld barna
NaOH Co(OH), Ni(OH), Fe(OH), Fe(OH); Cr(OH); Al(OH); Mn(OH), Zn(OH),
kék—rdzsasz. z6ld zold vordsbarna z6ld Fehér fehér fehér
foloslegben " " " " [Cr(OH)4] [AI(OH)4] " [Zn(OH),]*
levegén Co(OH); Ni(OH), Fe(OH); Fe(OH); [Cr(OH)4] [AI(OH),] MnO(OH), [Zn(OH)4)*
fekete 706ld vOrosbarna vOrosbarna barna
+NaOCl (Br,) " Ni(OH); " " CrO,” sarga [AI(OH),] " [Zn(OH),]*
fekete
+H,0, " Ni(OH), zold " " CrO,” sarga [Al(OH),] " [Zn(OH),]*
+NH,Cl | [Co(NH3),]™" | [Ni(NH;),)* Fe™! " Cr(OH); AI(OH); Mn™* [Zn(NH3),]*
melegen z61d fehér
BaCO; Co™ Ni** Fe* Fe(OH); Cr(OH); Al(OH); Mn** Zn*
hidegen vOrdsbarna z6ld fehér
CH;COONa Co* Ni* Fe’* Fe(OH),CH;CO0O cr’ Al(OH),CH,COO Mn? Zn*"
melegen vorbsbarna fehér
K4[Fe(CN)g] | Coa[Fe(CN)g] | Ni[Fe(CN)s] | K:Fe[Fe(CN)g] |  Fe[Fe(CN)gl; cr’ AP? Mn,[Fe(CN)] | KyZny[Fe(CN)ol,
z6ld z6ld vilagoskék sotétkék fehér
Jellemz6 NH4SCN + Dimetil- a-o'-dipiridil HCl1 +NH,SCN | H,O,+ NaOH NH4OH + PbO, + Ditizon +
reakcid + Na,COs+ glioxim vOros vOros sarga szin alizarinszulfo- cc. HNO; + NaOH
+ éter-amilalk. | + NH4OH + szinezédés szinez6dés savas-Na + ibolya szin vOros szin
kék borkdsav CH;COOH
szinezb6dés piros csap. vords Csap.

25






A TV osztaly kationjai: Ca™, Sr**, Ba*

6. tablazat. A IV osztaly kationjainak csapadéktablazata

Ca** Sr*t Ba®*"
(NH4),CO; CaCo; SrCO; BaCO;
fehér fehér fehér
+ CH;COOH Ca™ STt Ba™
H,SO, CaSO, SrSO, BaSO,
fehér fehér fehér
CaSO, Ca*’ lassan SrSO, azonnal BaSOy,
fehér fehér
SrSO, Ca™' St BaSO,
fehér
(NHy)»(COO), Ca(C00), Sr(C0OO0), Ba(COO),
fehér fehér fehér
+ CH;COOH Ca(COO0), fehér részben Sr°’ részben Ba”™"
NazHPO4 CaHPO4 SrHPO4 BaHPO4
fehér fehér fehér
+ CH;COOH Ca™’ S Ba™
Ku[Fe(CN),] + NH,CI Ca(NH,),[Fe(CN),] Sr** Ba™
fehér
K,CrO, Ca™ SrCrO, BaCrO,
sérga sérga
+ CH;COOH Ca™ S BaCrO,
sérga
Oxin + NH,C1 + (CyHgNO),Ca Sr*t Ba®*
NH,OH sérga
Na-rodizonat Ca** Sr-rodizonat Ba-rodizonat
vorosbarna vOrosbarna
+HCI Ca’* Sr* Savanyu Ba-rodizo-nat
vilagos voros
Langfestés téglavoros karminvords fakozold
Jellemz6 622 nm 605 nm 554 nm
Spektrumvonalak 554 nm 461 nm 524 nm
514 nm
Oldhatosag absz.
alkohol-éter elegyében
Klorid oldodik oldodik nem oldédik
Nitrat oldodik nem oldodik nem oldodik
A IV.osztalyon semleges oldat + tomény K,CrO,-tal + HCI + 1 csepp Na-
beliil jellemz6 + NH,CI + imregnalt rodizonat :
reakciok + K4[Fe(CN)g]: papirra 1 csepp vords csapadék
fehér csapadék semleges oldat,

majd 1 csepp
Na-rodizonat:
vorosbarna folt
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Az V. osztaly kationjai: Magnézium és alkalifémek csoportja (Mg”", Na®,
K',NH, ", Li’, H").

Osztalyreakcio: Az V. osztaly kationjai sem H,S-nel, sem (NH4),S-dal, sem
(ammoniumsok jelenlétében) (NH4),COs-tal nem adnak csapadékot. Ez ionoknak tehat
altalanos kémszeriik nincsen. Felismerésiik kiilonleges reakciokkal, langfestési probaval vagy
spektroszkopiai uton torténhetik.

Az V. osztaly kationjainak dltalanos jellemzése. Ennek az osztalynak kationjait az
jellemzi, hogy nemcsak szulfidjuk, hanem - a magnézium és litium kivételével - karbonatjuk
is oldhato vizben.

A magnéziumot és litiumot, jollehet elébbinek karbonatja vizben csaknem oldhatatlan,
utobbi¢ pedig csak kevéssé oldodik, az V. osztalyba kell sorolnunk, mivel a
magnéziumkarbonat ammoniumsok jelenlétében oldodik, a litiumkarbonat pedig, ha az oldat
higabb, ki sem valik. Marpedig a rendszeres analizis soran, mikorra a IV. osztaly kationjainak
kereséséhez fogunk, az addig alkalmazott osztilyreagensektdl az oldat mar annyi
ammoniumsot tartalmaz, és annyira hig, hogy (NHy4),COs -t6] sem a magnéziumkarbonat, sem
a littumkarbonat nem valik ki.

Az alkalifémek (Na', K', Li") lagy, késsel vaghato és igen kis fajstlyn fémek. A vizet
heves H, fejlédés kozben bontjak, levegdn gyorsan oxidalodnak. Vegyiileteikben
egyvegyertékll, szintelen kationok alakjaban fordulnak eld. Soik vizben konnyen oldddnak.
Hidroxidjaik a legerésebb bazisok.

Az alkali-ionokhoz tartozik az (NHy)" ammonium dsszetett ion is, amely NHj -bol és H' -
ionbol keletkezik. Iondtmérdje a K'-ionéval egyezik. Ennek megfelelden a két ion reakoioi is
nagymértékben hasonlitanak.

Ez osztalyba sorolhaté még a H'-ion is, mely savak vizben vald oldasa alkalmaval
keletkezik. Csapadékos reakcioi nem jellemzok.
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-+ HCI
-+ forré H,0
+ NH,0H

+ HNO,

+ HS

+209 HNO,

— (NH{).8y
+ HCl

-+ ce. HCI

Emlékeztetd tiblizatok a kationkeresés menetéhez

I. a. osztdly
Ag"' Hgﬁ*‘ Pbt+
Agcl Hg,Cl, PhCl,
AgCl Hg,Cl, PL*+
+ . + K,Cr0, +
[Ag(NHy), ] Hg -+ Hg(NH.)C) PhCro, T CH,C00NS
AgCl
I. b. osztdly
Hg?t P+ Bis+ Cur+ cdx+
HgS  PbS BiS, cus cds
HgS Pb2+ Bis+ Cuz+ Caz+
+H,50, {PbSO, Bis+ Cutt cas+
- +NEon|Bi(Om),| | [CaNH,), ]2+ [CA(NH,), P+
+ KON [Cu(CN), = [CA(CN), ]2~
+ HS cds
I1. osctdly ’
AssS; As,S Sh.8, Sh.S, SnS SnS,
AsS3— SbS3— SnS2-
As,S; Sh,S; SaS,
As,S; Sh Snt+
+ Fe sb ' Sp2+
-+ borkdsav 4+ HNO; Shi+ Snit+ 4 Hg,Cl, + HgCly
+ HS Sb S,

I11. osztdly. Hidrolizises elvdlaszide

PO~ jelenlétében - FeCl, !

Fe** At (- o b C Cott Nit+ Zn*+ Mn?+
+NH,0H | Fe(OH), AOH),  Cr(OH), TNICoNH,)F*+ [N(NH,)F* [Zo{NH,),]** Mo+
+Hel Fe®' APt et Co$ NiS Zn$ Mos [+ (NH,),S
ol | reomy || axom- e CoS Nis Znt+ Mo+ |4+ Ha
+NH,C AI(OH), cro, : '[Zn(OI-!,)]" Mn(OH), |+ NaOH
" I11. osztdly. Sésav hidrogénperozidos elvdlasztds
H,PO,;-at Sn | HNO,-val eltdvolitani!
NS CoS Fe$ Mns AI(OH), Cr(OH), ZnS
i NIS  CoS Fe** Mn®+ AP+ i+ Znt+
i gﬂz@;sﬁl‘:a?ﬂ + Fe(OH), MnO(OH), AOH),~ Cro;~ Zn(OH) =
+ HO Re'+ Mnz+ AlON), Cro;- (Zn(NH),F* | + NH.GH
N Son [ reom, Mnt+ BaCro, Znt+ g
}mn‘),s MnS ZnS + HS
IV. osztdly. Kromdi-s-ulfditos elvdlaszids
BaCO, SrCOs €aCo,
-I; CH,COOH Ba*t+ See+ Cat+
1 ti::acr:)&li + CH,COONa + 8aCrO, s+ Cat+
+ NasCO, Srco, €aCo
+ HCI 4+ cc. (NH,).580, Srs0, Cat
<4 NH,O0H 4 NH,-oxalat Ca(C00),
IV. osztdly. Kiolddsos mbdszer
BaC0, Sre0, €aco,
4 HNO,, 180 C°-on széritva Ba(NO), Sr(NO,), Ca(NO,),
+ alkohol-éler Ba(NO,), Sr(NOs), Ca2+
+ HCl, beparolva BaCl, Sril,y i
+ alkohol BaCl, Sr2+

29



Anionok jellemz6 reakcioi

A 6. tablazat tajékoztat arrdl, hogy a fenti kémszerekkel szemben az egyes anionok hogyan

viselkednek.

6. tdblazat.

L osztdly

11 osztily

I11. osztaly

1V. osztaly

HCl-val gazfejlodés | BaCl,-dal semleges | HNO;+AgNO;-tal Az el6bbi
vagy csapadék- kozegben csapadék csapadék kémszerekkel nincs
képzbdés valtozas
Sem KI-dal, sem I,- CO> SO,* Cr NOy
dal nem reagal HCO5 PO,* Br CH3COO
Si0s™ BO;™ I OH
F CN’
SCN-
[Fe(CN)g]"
KI-bol L,-ot valaszt ClO JOy [Fe(CN)sJ* ClOy
ki CrOs” NO,
BI'Og- 82082_
MI’IO4_
1,-ot elszinteleniti s*
Sx”
SO;*
$,05”
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Anion

Jellemzo reakcio

Zavaro ionok

Zavaro hatasok Kikiiszobolése

I. osztaly |Eredeti anyag + HCI: S0,%, S,05F HCl helyett CrO;-dal
COy> Fejlodo gazt meszes vizbe telitett hig H,SO,.
HCO; vezetjiik: fehér csapadék Oxidaljuk H,O,-dal.
SiO> 1. Tetrafluorid proba
2. A szb6das kivonat HCl-val
szarazra parolva homokszert,
vizben és HCl-ban oldhatatlan
maradékot ad.
ClO™ 1. Semleges kozegben az indigo-
oldatot elszinteleniti
2. Megsvanyitaskor Cl,-szag Cl + ClOy” Gyenge savval savanyitunk
Cl, Fém-higannyal 6sszerazva C1O™
jelenlétében barna csapadék
s+ 1. HCI + Pb-acetatos papir: A reakciot HCl-ban | 2. reakcio
megfeketedik oldhatatlan szulfidok
nem adjak
2. Zn + HCI +Pb-acetatos papir: SO;™, S,05* Csak a szodas kivonat oldhatatlan
megfeketedik maradékaval végezziik a probat
Elemi kén CS,-dal kioldjuk
SO5* 1. HC1 + KI0s-0s papir: S%, S,05° A zavar6 ionokat semlegesitett szodas
megbarnul kivonatban HgCl,-dal kicsapjuk és a
2. Pontosan semlegesitjiik + cc. szlirletet vizsgaljuk
ZnSO,4 + Na,[Fe(CN)sNO] :
voros csapadék
S,0,% HCl-val fézve: S A semlegesitett szodas kivonatban
SO, szag, S kivalas CdSO, + 616s NH4OH-dal kicsapjuk
¢s a sziirletet vizsgaljuk
SO> A semlegesitett szodas kivonatban
Sr(NOs),-tal kicsapjuk és a sziirletet
vizsgaljuk
Anion Jellemz6 reakcio Zavaro ionok | Zavaro hatasok kikiiszobolése
IL. osztaly HCI + BaCl, : fehér csapadék F, SiF¢ Ez utdbbiak Ba-soi cc. HCl-val fézve
S0, oldédnak
PO, Az I-11. osztaly kationjaitol AsO,* HCl-val megsavanyitott oldatban H,S-
megszabaditott oldat + HNO; + nel levalasztjuk
(NH4),MoO;, : sarga csapadék Oxalat ionok HCl-as kozegben H,0,-dal oxidaljuk,
majd az oldatot HNOs-val szarazra
paroljuk
BO;* 1. Szilard préba + cc. H,SO, + A reakciot Na,CO;-tal feltarjuk, vagy 2.
alkohol: meggyujtva boroszilikatok nem | reakcidval probalkozunk
z6ldszegélyli lang adjak
2. CaF, + KHSO,-tal
osszekeverve Pt-droton langba
tartjuk: zold lang
3. HCI + kurkumapapir, 100 °C- | Oldhatatlan boratok | Na,CO; + K,COs-tal feltarjuk
on megszaritva: voros szinezddés | a reakciot nem adjak
+ NaOH : fekete szinezddés,
mely HCI-t61 visszavorosodik
F~ 1. Uvegmaratasi proba Folos SiO, és BO;>™ | 2. reakcié
2. Tetrafluoridos proba. Néhany Na,CO; + K,CO;-tal feltarjuk
A kloratokat el6zetesen el kell fluoroszilikat a
bontani. reakciot nem adja
(Robbano Cl10,)
105~ 1. H,SO,4 + Zn, majd + HNO; + II1. osztaly anionjai | Redukcio eldtt f616s AgNO;, sziirjiik
AgNO; : sarga csapadék BrO;, ClO5~ 2. reakcio
2. HCL +cseppenként NaHSOs : BrO5~ CCly-dal kirazzuk
I, kivalas, mely foloslegtol
eltiinik
BrO;” 1. Lasd 105~
2. cc. H,SO,4, melegitve: Br, CrO43’ +CI” Lugban a Br; elszintelenedik

g6z0k
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Anion Jellemz6 reakcio Zavaro ionok | Zavard hatasok kikiiszobolése
I11. osztaly 1. HNO; + AgNO; : fehér ClOo™ Hg-val eltavolitjuk
cr csapadék
Br,I” a) A kimosott csapadékot (NH,),CO;-
tal Osszerazzuk és szlirjiik + KBr :
csapadék.
b) H,SO, + aceton + f616s KMnO,4 +
H,0, + HNO; + AgNO; : fehér
csapadék
CN7, SCN, Lecsapjuk CuSOy4 + H,SO;-val
[Fe(CN)]",
[Fe(CN)e]”~
2. CrO,Cl, reakcio Redukald anyagok | F6los K,Cr,O4
Br- Cl,-o0s viz + CCl,-dal Redukal6 anyagok | F616s Cl,
Osszerdzzuk: barnassarga CCly-
os oldat
I Cl,-os viz + CCl,-dal Redukalé anyagok | Ovatosan Cl, folosleg
Osszerazzuk: ibolya sziniit CCly-
ols fa}z1s, folos. Cla-t6l CN™ HCl-val 6vatosan fiilke alatt elfézziik
elszintelenedik (HCN!)
CN™ 1. NaHCOs-tal forraljuk és a Hg(CN), NaCl folosleg
gb6zoket AgNO;-ba vezetjik:
fehér csapadék
2. Berlinikék reakcio SCN', [Fe(CN)g]*, | 1. reakeid
[Fe(CN)e]”~
3. Rodanid reakcio SCN, [Fe(CN)¢]*, | 1. reakeid
[Fe(CN)g]™~
SCN™ HCl + FeCl; : [Fe(CN)e]* A HCl-val megsavanyitott proba egy
vOrds szinezddés cseppjét FeCls-dal atitatott papirra
cseppentjiik: vords szegélyi folt
F~, PO,*, oxalatok, | CH;COOH-val megsavanyitott
tartaratok oldatban BaCl,-dal lecsapjuk és a
szlirlet SCN™-ra vizsgaljuk
NO;~ Nagy higitas és savanyitas utan
azonnal FeCl;
r A SCN™ + I"-ot AgNOs-tal lecsapjuk,
az AgSCN-ot NH,OH-ban kioldjuk, az
Ag'-t szintelen (NH,),S-dal
levalasztjuk és a szlirlethez HCl-at és
FeCls-ot adunk
[Fe(CN)s]* HCI + FeCl; : kék szinezddés SCN~ A HCl-val megsavanyitott proba egy
vagy csapadék cseppjét FeCls-dal atitatott papirra
ejtjiik kdzépen kék szinii folt
[Fe(CN)¢]>> | HCl + FeCl; : kék szinezddés NO,~ Fo16s FeSO, melegitjiik

vagy csapadék
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Anion Jellemz6 reakciok Zavaro ionok | Zavard hatasok kikiiszobolése
IV. Osztaly | 1. cc. HoSO, + FeSO, : NO,~ NH,SOsH-val vagy NaNs-dal
NO;™ barna gytrii eltavolitjuk

Br,I” Ag,SO,-tal lecsapjuk
ClO~ 2. reakciot alkalmazzuk
[Fe(CN)]*~ Pb-acetattal lecsapjuk, a sziirletbél a Pb-
[Fe(CN)]* ot H,SO,-val eltavolitjuk, sziirlet + cc.
stO4 +F eSO4
SCN- 3. reakciot alkalmazzuk
2. NaOH + Zn-por: NH,* Redukcio el6tt NaOH-dal f6zziik
NH; fejlédés NO,” NH,SO3;H-val vagy NaN3-dal
eltavolitjuk, majd a 3. reakciot
alkalmazzuk
[Fe(CN)o]*™ 3. reakciot alkalmazzuk
[Fe(CN)6]*
SCN~
3. Szulfanilsav + NO,~ NH,SO;H-val vagy NaNj3-dal
o-naftilamin + Zn por: eltavolitjuk
piros szinezédés Oxidalé anyagok Zn folosleget alkalmazunk
CH;COO™ 1. A port KHSO,-tal S0,%, formiatok 2. reakciot alkalmazzunk
eldorzsoljiik: ecetsav-szag
2.A port N32CO3 + A5203-mal
hevitjiik:igen kellemetlen szag
3. cc. H,SO4 + alkohol: Erdsszagu anyagok 2. reakciot alkalmazzunk
kellemes észter-szag
HCOO~ HgCl,: Redukal6 anyagok Savanyu kozegbdl ledesztillaljuk és a
formidt Melegitésre fehér csapadék desztillatumban reagaltatunk
ClO5~ Zn + H,SO4-val redukaljuk, ClO0™ A redukci6 el6tt a C1O™-ot fém Hg-val
majd HNO; + AgNOs : és a III. osztaly eltavolitjuk, a tobbi zavar aniont
fehér csapadék anionjai AgNO;-tal lecsapjuk, szliriink és a
szlirletet redukaljuk
BrO;-, 105~ Redukciod utan egyiitt lecsapjuk az
AgCl-, AgBr-, Agl-ot, Zn + H,SO4-val
elbontjuk és a Cl'-ot aceton + KMnO, +
H,0, + AgNO;-tal kimutatjuk
NO,~ 1. Szulfanilsav + a-naftilamin :
piros szinez6dés
2. CH3COOH + FeSOy : ClO;~, I, SO, 1. reakciot alkalmazzuk
barna szinezddés SCN™, [Fe(CN)é]“‘,
[Fe(CN)eJ*
S,0¢ BaCl,, melegitjiik: SO, F616s BaCly, hidegen szfirjiik, majd
lassan fehér csapadék melegitjiik
Clo,” 1. KCl : fehér kristalyos Nem nagyon 2. reakciot alkalmazzuk

csapadék érzékeny
2. Redukcié Ti**-al H,SO4-as CI,Br,I,ClO, Elébb AgNOs-tal lecsapjuk, Zn +
kozegben, majd HNO; + ClO5~ H,SO,-val redukaljuk, majd AgNOs-tal

AgNOs; : fehér csapadék

lecsapjuk.
A reakcidt sziirlettel végezziik.
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Néhany kation és anion kimutatasi reakcioi
Olom(ID)ion, Pb**
1. HCI hatasara fehér PbCl, csapadék keletkezik.
Pb(NO;), + 2 HCl = PbCl, + 2 HNO;

Ha a csapadékot sok vizzel forraljuk, feloldodik. (Kiilonbség az Ag* és Hg,> -t6l.) Lehiilés
kdzben a forrd oldatbol hosszu, tiiszerli kristalyok alakjaban valik ki a PbCl,.

Cc. HClI-ban a PbCl, komplex-sav képzddése kozben oldodik: PbCl, + 2 HCI = H,[PbCl4]

2. KI hatasara sarga Pbl, csapadék keletkezik.
Pb(NOs), + 2 KI = Pbl, + 2 KNO;

Forron telitett, szintelen PbI; oldatbol lehiiléskor aranysargan csillogo6 lapok alakjaban valik
ki a PblL.

Tomény KI f616slegében a Pbl, csapadék részben oldodik: Pbl, + 2 KI = K, [Pbl4]
3. H>S50,hatésara fehér, porszerti PbSO4 csapadék valik ki.
Pb(NO3)2 + H,SO4 =PbSO4 + 2 HNO;

A PbSQy csapadék oldodik cc. HNOs-ban, cc. HCl-ban, cc. H,SO4-ban, NaOH-ban,
ammonias ammonium-tartaratban. Ez utobbi reakcid segitségével valaszthatjuk el az PbSQOy-
ot az ugyancsak oldhatatlan alkalifoldfém-szulfatoktol (CaSOs, SrSO4, BaSOy).

PbSO4_+ HZSO4 = Hz[Pb(SO4)z]

PbSO,4 + 4 NaOH = Nay[Pb(OH)4] + Nay;SO4

PbSO, + 2 NH4,COOCH(OH)CH(OH) COONH4+ 2 NH4OH =

(NH4),{{COO'CH(OH) CH(OH) COOPb],0} + (NH4),SO4+ H,O

Higany(I)ion, Hg,**

4. HCI, vagy oldhat6 kloridok fehér Hg,Cl, csapadékot (kalomel) képeznek, amely hig
savakban oldhatatlan.

Hg2m03)2 +2 HCl = Hg2C12 +2 HNO3

A csapadék meleg kiralyvizben, kloros vizben és bromosvizben oldodik, mikdzben
higany(II)-kloridda (-bromidda) alakul.

A Hg,Cl, -ot fehér szine ellenére kalomel-nek (gorogil = szEép fekete) nevezziik, mivel
NH4OH-dal leontve fekete lesz. Ekdzben fémes Hg €s higany(Il)-amido-klorid keletkezik. Ez
utobbi fehér szinti, de finom eloszlasban a fekete fémes Hg e szint elfodi:

Hg,Cl, +2 NH4OH = NH,HgCl + Hg + NH4Cl + 2 H,O

5. KI z61d szini Hg,I, csapadékot valaszt le.
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Hg>(NO3), + 2 KI = Hgyl, +2 KNO;
A Hg,l, csapadék azonban konnyen diszproporciondlodik Hgl,-ra és Hg-ra, ezért a csapadék

a kémszer foloslegében megsziirkiil, a Hgl, ugyanis KI foloslegben oldodik.
Hg,l, + 2 KI = K,[Hgl4] + Hg

Higany(IT)ion, Hg*"

6. SnCl, redukalo6 hatasara el6szor fehér Hg,Cl, csapadék valik ki, mely azonban a
kémszer f6loslegétdl, kiilondsen melegitésre, sziirke fém-higannya redukalodik.

2 HgCl, + SnCl, = Hg,Cl, + SnCly
Hg,Cl, +SnCl, =2 Hg + SnCly

7. KI voros szind higany(I1)-jodid csapadékot valaszt le, amely a kémszer foloslegében
szintelen komplex sova oldodik.

HgCl, + 2 KI = Hgl, + 2 KCl
Hgl, + 2 KI = K5[Hgly]

(E komplex so6 ligos oldata az NH," ion kimutatasara szolgalo Nessler-reagens.)

Réz(IT)ion, Cu®*

8. Kevés NH,OH-t0] vilagoskék csapadék formajaban bazisos réz(I1)-so valik le, mely
NH4OH f6loslegében réz(Il)-tetramminsé keletkezése kdzben intenziv kék szinnel

oldodik.

2 CuSO4 +2 NH4OH = CUZ!OH !2804_+ (NH4)ZSO4
Cu(OH),SO,4 + (NH4)2SO4 +6 NH,OH =2 [CU(NH3)4]SO4 + &8 H,O

Ha az oldat mér eleve sok ammoniumso6t tartalmaz (pl. az oldatban levé sav kozombdositése
utjan), csapadék nem keletkezik, hanem az oldat azonnal sotétkék lesz.

A reakcié Cu* -ionokra Ni-sok tavollétében (melyek ammonium-hidroxiddal hasonlé, de nem
annyira intenziv szinezddést adnak) jellemzo.

Kadmium(II)ion, Cd**

9. HS hatasara az I. osztaly ionjaitdl eltérden sdrga szinii CdS csapadék valik le, mely
hideg, hig savakban nem oldédik.

CdSO4 + H,S = CdS + H,SO,
A csapadék forr6 hig HCl-ban, HNOs-ban és H,SO4-ban oldodik. Koncentralt hideg savak is
oldjak. (A Cd sok tomény savval késziilt oldatabol tehat csak akkor valaszthaté le CdS

csapadék, ha az oldatot elézetesen higitjuk vagy a savakat k6zombdsitjiik.) Forr6 oldatbol
H,S hatasara vords szinli CdS csapadék valik le.
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10.  KCN hatasara fehér Cd(CN); csapadék valik le, mely a kémszer foloslegében
komplex-s6 képzddése kdzben oldodik.

CdSO4 + 2 KCN = Cd(CN), + K»SO4
Cd(CN); + 2 KCN = K,[Cd(CN)4]

A keletkezett [Cd(CN)4]* anion jelentés mértékben disszocial Cd*™ és CN™ jonokra.
K5[Cd(CN)] = Cd* +4CN +2 K"

Az oldat Cd*" koncentraciéja oly nagy, hogy H,S hozzaadasakor tallépi a CdS oldhatosagi
szorzatat és sarga csapadék alakjaban CdS valik le. Nagyon jellemzd reakcio.

Vas(I)ion, Fe**

11. a-a ~dipiridil (2%-o0s, hig s6savas oldata) vas(I)sokkal, savanyt kdzegben intenziv
voros vegyiilet képzddése kozben reagal.

© \N/}\l/ \N/\N/

\N_/
Fe(ll) _

/5
A reakciot célszerii Oralivegen, a vizsgalando oldat és a reagens 1-1 cseppjével végezni. A

., 24 . 7 eeq s wor 7 ’
reakcio Fe”  ionokra rendkiviil jellemz0 és érzékeny.

2+

12.  NH,OH vagy NaOH hatasara levegdmentes oldatban, levegd kizardsa mellett fehér
Fe(OH); valik ki. Kémcsdben val6 reakcio6 alkalmaval, a levego és az oldatok
oxigéntartalmanak hatasara zoldesfehér csapadék keletkezik, mely Fe(OH)s-da
oxidalodva gyorsan megbarnul.

Fe*" +2 OH = Fe(OH),

Vas(IIl)ion, Fe**

13.  NH,SCN gyengén savanyu oldatban vérvords Fe(SCN); szinezddést okoz.

Fe’" + 3 NH4SCN = Fe(SCN); + 3 NH, "

A reakci6 rendkiviil jellemz6 és érzékeny. Fe®' ionok a reakciét nem adjak.

14.  NH,OH vagy NaOH hatasara vorosbarna, kocsonyas adllomanyu Fe(OH); valik ki,
mely a kémszer feleslegében nem oldodik.

Fe'" +3 OH = Fe(OH);
A csapadék hig savakban oldodik.

Mangan(IT)ion, Mn**
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15. (NH,)>S semleges vagy gyengén lugos oldatbol viztartalmia MnS-bdl 4116, hasszint,
pelyhes csapadékot valaszt le.

Mn?®* + (NH4),S = MnS + 2 NH,"

Sok ammonium-kloriddal melegitve, a csapadék tomoriil és lassanként zold szint, kristalyos
modosulatta (3 MnS + H;0) alakul. Levegdn, oxidaci6 folytan lassanként megbarnul.
A MnS csapadék (a ZnS-t6l eltéréen) még hig ecetsavban is oldodik.

16.  PbO; - Igen hig, haloidmentes mangan(II)-s6 oldatdhoz késhegynyi (manganmentes)
PbO;-ot és f616s cc. HNOs-at adva, melegitésre, oxidacio eredményeként élénk
ibolyaszinli permangansav (HMnOj) tartalmt oldat keletkezik. A szinezddés a PbO;
letilepedése utan jol észlelhetd.

2 Mn (NO3)2 +5 Pb02 +6 HNO3 =2 HMnO4 +5 Pb(N03)2 +2 HQO

Mivel az 6lom(IV)-oxid gyakran tartalmaz mangan szennyezést, a probaval
parhuzamosan vakpraébat is tanacsos végezni.
A reakcid joforman valamennyi kation mellett elvégezhetd, és rendkiviil érzékeny.

y e . +
Ammoniumion, NH4

17.  Nessler reagens [kalium-higany(II)-jodid lugos oldata] ammoéniumsok oldataban
sargasbarna csapadékot, higabb oldatban sargasbarna szinez6dést okoz. A lugos
reagens ugyanis ammoniumsok oldatdbol ammoniat tesz szabadda, mely a kalium-
higany(II)-jodiddal bazisos higany(Il)-amido-jodid [HgO - Hg(NH>)I] keletkezése
kozben reagal.

NH; + 2 [Hgls]* + 3 OH = HgO * Hg(NH)I + 7 I' + 2 H,0

A kémszer hatéanyaga tulajdonképpen a higany(Il)-jodid, amelyet f616s kalium-jodid tart
oldatban.

Nessler-Winkler reakcio: A higany(Il)-jodid oldatban tartasara Winkler L. szerint kalium-
bromidot is haszndlhatunk, melynek az az elénye, hogy a kémszer maga teljesen szintelen (a
Nessler reagens enyhén sarga szinii) és igy ammonia-nyomok kimutatasara érzékenyebb.
HgCl, + 2 KI = Hgl, + 2 KCI

Hgl, + 2 KBr = K,[Hgl,Br;]

NH; + 2 [Hgl,Br,]* + 3 OH = HgO - Hg(NH,)I + 3 T+ 4 Br "+ 2 H,0

Karbonationok, C032' és hidrogénkarbonat-ionok HCO;5

18. HCl vagy altaldban a szénsavnal erdsebb savak (HNOs, H,SO4, CH3;COOH) a
karbonatokat CO, gaz fejlodése kdzben elbontjak.

Na,CO; + 2 HCI = 2 NaCl + H,0 + CO,T
Néhany természetes karbonat (magnezit, dolomit) savak hatasara csak melegitéskor bomlik el.

A savat, kiilonosen alkalikarbonatok jelenlétében foloslegben kell alkalmazni, mert kiilonben
a karbonatfolosleg a szénsavat bikarbonatképzddés kdzben megkdtheti.
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A fejlédé CO; a meszesvizet [telitett Ca(OH), oldat] vagy baritvizet [telitett Ba(OH), oldat]
vizben oldhatatlan kalcium- vagy barium-karbonat képzddése kozben megzavarositja.

19.  Magnéziumszulfat-oldattal a karbonationok fehér bézisos magnézium-karbonat
csapadékot adnak. A hidrogén-karbonatok csak melegités kozben, széndioxid vesztést
kdvetden reagalnak.

4 COy* + 4 Mg + H,0 = Mg(OH), 3 MgCO; + CO, T

Szulfidion, $*

20. HClI vagy éltaldban a kénhidrogénnél erdsebb savak (HNO;, H,SO,4, CH;COOH) a
karbonatokat H,S gaz fejlédése kozben elbontjak.

A kémcsobe eldszor szulfidion tartalmu (altalaban Na,S) oldatot tesziink, majd hig s6savat
adunk hozza. A keletkez6 gazt 6lomacetétos sziirpapirral célszerii lokalizalni/igazolni. A gaz
hatasdra az O6lomacetatos szlirbpapir megbarnul (hasonlé reakcid tapasztalhato AgNOs-tal
atitatott szlirOpapirral is).

S* + 2HCIl = H,S8T + 2CI

H,S + Pb* = PbSy +2H"

Szulfition, SO;>

21. Sav hatasara kén-dioxid gaz fejlédik, ami azonosithatd erds fojtd szaga alapjan, vagy
kalium-jodattal és keményitdoldattal megnedvesitett szlirOpapir segitségével (a jod
keletkezése szemmel is lathato, de keményitd sokkal érzékenyebbé teszi a reakciot) .

SO;* +2H" =S0,T + H,0
580, + 2105 + 4H,0 = I, + 5S04° + 8H"

22. Az els6 osztalyba tartozo ionok mas osztaly reagensekkel is reagélnak. Ezért fontos,
hogy az elemzés soran eldszor 1. osztalyba tartozo ionok jelenlétét igazoljuk/zarjuk
majd tavolitsuk el az oldatbol. Erre példa lehet a Ba®", Ag" és Pb*"-ionok
barmelyikével lejatsz6do kémiai reakcio:

SO;* + Ba* = BaSO;d

23. Erés redukalos sajatsaga a eredményekét elszinteleniti a kalium-permanganat és
kaliumjodidos jodoldatokat is.

5S805% +2MnOy + 6H = 580,> + 2Mn>" + 3H,0
SO + I, + H,O = S04 +2I' + 2H"

Szulfationok, SO,>
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24.  BaCl, fehér, porszerii BaSQy4 csapadékot valaszt le szulfat tartalmt oldatokbol, mely
hig savakban és lugokban oldhatatlan.

Na,SO, + BaCl, = BaSO4+ 2 NaCl

A csapadék cc. H,SO4-ban komplexso képzddése kozben nehezen oldodik.

25.  Hg(NO3); hatasara sarga csapadék valik le konnyen és gyorsan és tényleg a leghigabb
szulfattartalmt oldatbol is levalik.

SO4* + 3Hg> +2H,0 = HgS04.2HgO4 + 4H"

Foszfationok, PO43'

26.  Bariumionok (BaCl,) hatasara a foszfat, a kdzeg pH-jatol fiigg en, tercier-, vagy
szekunderbarium-foszfat fehér csapadékként valik le, amely hig savakban oldodik.

HPO4* + Ba®" = BaHPO, | (fehér csapadék)

2 PO, + 3 Ba®" = Ba3y(POy4)2¥ (fehér csapadék)

27.  Magnézia mixturaval (amit gy készitiink, hogy magnézium-szulfatb6l ammonidval
levélasztjuk a magnézium-hidroxidot, majd addig adunk hozzd ammonium-kloridot,
amig a csapadék feloldodik) a foszfationok fehér kristalyos magnézium-ammonium-
foszfat csapadékot adnak.

HPO,” + Mg*" + NH; = MgNH4PO4 { (fehér kristalyos csapadék)

28. Ammoénium-molibdattal (NH4),Mo00O,) a foszfat salétromsavas kdzegben sarga szinii
ammonium-dodekamolibdato-fosztat csapadék formajadban valik le. A molibdénsav
salétromsavval melegités hatasara polimerizalodik (izopolisav képzddés), majd ezt
kovet en reagal a foszfattal heteropolisav képzddése mellett.

(NH4);M00, + 2 H = HoMoO4 + 2 NH,"
3 H2M004 = H2M03010 +2 HZO

HPO4* + 12 HMoOy4 + 3 NH; * + 11 H" = (NH4)3[P(Mo03010)4] ¥+ 12 H,0 (sarga csapadék)

Kloridionok, CI'

29.  AgNO; fehér, tarés csapadékot valaszt le klorid tartalmu oldatokbol, mely kdzvetlen
napfényen megsotétedik.

NaCl + AgNO; = AgCIl. + NaNO;

Az AgCl csapadék savakban oldhatatlan, NH; di-amino-komplex képzddése kdzben oldja.
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AgCl+ 2 NH; = [Ag(NH;3),]" + CI

30.  Berg-reakcio: kloridionok kimutatdsa bromid- és jodidionok mellett. A reakcié azon
alapszik, hogy a permanganat a kloridot hig kénsav jelenlétében nem oxidalja klorra,
szemben a bromiddal és a jodiddal. Ha a keletkezett elemi brémot és jodot aceton
hozzdadasaval kvantitative brém-, ill. jod-aceton formdjdban megkdtjiik, a
permanganat feleslegét hidrogén-peroxiddal elreagaltatjuk, akkor ezt kdvet en eziist-
nitrattal kloridra vizsgalhatunk.

10T +2MnOs +16 H =51, + 2 Mn*" + 8 H,0
CH;-CO-CH; + I, = CH3-CO-CH,l + H + T

Bromidionok, Br’

31.  AgNO; salétromsavas kozegben a bromid sargéasfehér eziist-bromid csapadékot ad,
amely fény hatasara sotétedik. A csapadék tomény ammoniaban, kaliumcianidban és
natrium-tioszulfatban komplexként oldodik (lasd eziistion reakcioinal).

NaBr + AgNO; = AgBr{ + NaNO;

32 a. Bromidok oxidacidja elemi bromma: a) Frissen készitett kloros-viz (vagy klorogén-b
oldat) hatdsdra a bromidokbol barna szinii elemi brom keletkezik, amely reagens
felesleg hatasara a keletkez6 bréom-klorid (BrCl) miatt borsarga lesz (kiilonbség a
jodidtol, mely kloéros-viz feleslegének hatasara elszintelenedik).

2 Br + Cl, =Br, + 2 CI (barna)
Br, + Cl, = 2 BrCl (borsarga)

32 b. Kaélium-permanganat kénsavas kdzegben a bromidbdl elemi bromot oxidal.

2 MnO4 + 10 Br + 16 H = 5 Br, + 2 Mn*" + 8 H,0

Jodidionok, I
33. AgNOj; sarga tards eziist-jodid csapadékot ad, amely ammoniaban nem, de kalium-
cianidban és natrium-tioszulfatban komplexként oldodik.

Nal + AgNO; = AgIl + NaNO;

34. A jodidok savas oldatabol klorosviz hatasara barna szinii elemi jod keletkezik, amely a
kémszer feleslegének hatdsara szintelen jodatta alakul (kiilonbség a bromidtol). Ez a
reakcid alkalmas a bromid ¢és a jodid egymas melletti kimutatasara. Ugyanis kevés
klorosviz hatasara elemi jod keletkezik a jodidokbol, amely kloroformban vagy
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széntetrakloridban ibolya szinnel oldddik, majd a kémszerfelesleg hatasara a jodid
szintelen jodatta, a bromidokbodl keletkezd brom pedig sarga szinli brom-klorra alakul.

2T +ClL=1,+2CI
L+I'=1I5
L+5CL+6H,0=210;+10ClI'+12H"

35. Oxidaloszerek, mint pl. permanganat (KMnOQOy), hidrogén-peroxid (H,0;), dikromat
(K2Cr,07), nitrit (NaNO,), jodat, bromat (KIOs;, KBrOs) és vas(Ill)ionok (FeCls) a
jodidok savanyu oldatabol elemi jodot tesznek szabadda.

2T+H,0,+2H =L +2H,0

2MnO4-+ 10T+ 16 H =51, + 2 Mn*" + 8 H,O
61 +Cr0~ +14H =31, +2Cr" +7H,0
2T +2NO, +4H =1L, +2NO +2 H,0
5I+107+6H =31,+3 H,0

2T +2Fe* =1, +2 Fe*'

Nitrat-ionok, NO3"

36. FeSO, és cc. HySO, Ha 1 ml nitrat oldathoz 6vatosan kb. 3 ml cc. H,SO4-at adunk és
a reakcids elegyet vizcsap alatt Iehtitjiik, majd a megdontott kémcesé falan
végigfolyatva fele térfogat frissen késziilt FeSO4-oldatot rétegeziink fol¢, a két
folyadék hatarfeliiletén barna gytri keletkezik. A ferdén tartott kémcsé ovatos
forgatasakor a barna gytirti szélesebb lesz, igy jobban észrevehetd. A két folyadékréteg
Osszekeverésekor vagy melegitésre a szinez0dés eltiinik.

A barna gytirli nitrozo-ferro-szulfattol [Fe(NO)]SO4 szérmazik, amely a kovetkezoképpen all
eld: tomény H,SO4 hatasara nitratokbol HNO; szabadul fel, amely f616s tomény H,SO4
jelenlétében a FeSO4-ot erélyesen oxidalja.

2 HNO3 +3 stO4 +6 FGSO4 =2NO+3 F€2(804)3 +4 HQO

A felszabaduld NO a FeSO, foloslegével barna szindi, laza komplex vegyiiletté egyesiil.
FeSO4 + NO =[Fe(NO)]SO4

37.  Fémes Zn ecetsavval megsavanyitott oldatokban a nitratokat nitritekké redukalja.
HNO; +2 H' = HNO, + H,0

A keletkez0 salétromossav Griess-Ilosvay reagenssel kimutathatd. A salétromossav a
szulfanilsavat diazotalja:

HN02+HQ§——<C:3>——NH2+CﬁpOOH=}%%S——<(::>——N=NOOCCH3

+2H,0
¢s a keletkez6 diazo-vegyiilet az 1-naftil-aminnal vords szinli azofestékké kapcesolodik:
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HO384®7N=NOOCCH3 ¥ O NH, =

H%S‘@*N:N O NH, + CH,COOH

1. Barcza Lajos, Buvari Agnes: A mindségi kémiai analizis alapjai, Medicina Konyvkiadé Rt.

Budapest, 1997.

Ajanlott irodalom:

2. Erdey Lész16: Bevezetés a kémiai analizisbe, I. Mindségi kémiai analizis, Tankonyvkiado,

Budapest, 1974
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Az 1. kationosztaly elvalasztasi sémaja

Ag', Pb* Hg,® — Hg”,Bi'',Cu®,Cd*”,  As(IIl), Sb(Ill), Sn**, Sn(IV),
Co*', Ni*", Fe*', Fe*', Mn*', Cr*", AI*", Zn*,

Caz+ Sr2+ Ba2+ (I-V OSZtély)
NH,", Mg*", K, Na", Li"

+2 M HCl

csapadék (I/A osztaly): sziirlet 1. (I/B-V. osztaly):
AgCl, Hg,Cl,, PbCl, Pb>, Hg™, Bi*", Cu®*, Cd>,  As(IIl), Sb(III), Sn*", Sn(1V),
Co*", Ni*", Fe*', Fe*', Mn*', Cr*", AI*", Zn*,

+forré H,O Ca*', Sr*', Ba*",

NH,", Mg*", K, Na", Li"

csapadék: sziirlet:
AgCl, Hg,Cl, Pb2
+NH;-oldat. +CrO>
csapadék: sziirlet csapadék:
Hg + Hg(NH,)Cl [Ag(NH;),]" PbCrO, sarga
fekete |
+HNO;
I
csapadék
AgCl fehér
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Az I/B és 11. kationosztaly elvalasztasi sémaja

sziirlet 1. (I/B-V. osztaly):
Pb2+ H22+ Bi3+ Cuz+ C d2+

As(11I), Sb(II), Sn*’, Sn(1V),

2+ 2+ 2+
Ca™', Sr'',Ba™’,

NH,", Mg*, K, Na", Li"

2+ 2+ + 2+ 2+ + + 2+
Co*', Ni*", Fe*', Fe*', Mn*', Cr*", AI*", Zn*,

+H,S

csapadék (I/B és II. osztaly):
PbS, HgS, Bi,S;, CuS, CdS
ASsz,, szSj,, SHS, Sl’lSQ

+(NHy)2S,

sziirlet 2. (III-V. osztaly)
Co”", Ni*", Fe*', Fe*', Mn™", Cr'"", A", Zn*"

2+ 2+ 2+
Ca™', Sr', Ba™',

NH,", Mg?", K*, Na*, Li*

csapadék (I/B osztaly):
PbS, HgS, Bi,S;, CuS, CdS

I
+HNO; (20%), melegités

sziirlet (IL. osztaly):
AsSs, SbS,*, SnS;*

+2 M HCI

I

csap: Bil; fekete
[Bily]
narancssarga

csapadék sziirlet csapadék sziirlet
HgS fekete Pb*’, Bi*", Cu*, Cd* As;Ss, SbySs, SnS,, (+S) (sziikségtelen)
I I I
+kiralyviz +cc H,S0,, melegités +cc HCI, melegités
(brémos viz + higitas deszt. vizzel /\
1,2 csepp 2 M /
HCI, esetleg Br i csap: As,Ss sarga sziirlet: SbCl;, SnCl
+ cc HCI) ’ TR sziirlet > } 4
| PbSO, (fehér) Bi**, Cu**, Cd** | |
1 +H,S (PbS, fekete) | +NH;+H,0, +Fe
HgC 2 ‘ v
| NH! oldat szarazra parlas /\
+SnCl, | csap: Sb(+Fe) | |sziirlet: SnCl,
ASO> (+Fe™)
| , / SO4
csapadék sziirlet Bettendorf
Hg,Cl, (fohér) BiOH); | | [CuNHP [CANHOF || i |
Hg (megfeketedd) mélykék HgCl,-oldathoz
! | ontve
+HNO; +HNO:;,
| +KCN-oldat (+borkdsav) |
Bi3+ +st +HZS Hg2C12 (fehér)
| | Hg (megfeketedd)
+KI-oldat csap: CdS sarga, Sb0+—>S’bZS3
+elesleg [Cu(CN),* narancssarga
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A III. kationosztaly elvalasztasi sémaja

sziirlet 2. (ITI-V. osztaly):

C 02+, Ni2+. F e3+’ F e2+, M n2+, C r3+, Al3+, 7 n2+,

2+ 2+ 2+
Ca™', Sr',Ba™,

NH,", Mg*", K*, Na", Li"

(+NH,4Cl+NHj3-oldat)

+(NH,),S

csapadék (I1L. osztaly):
CoS, NiS, FeS, MnS, Cr(OH);, AI(OH);, ZnS

sziirlet 3. (IV-V. osztaly)
Ca*', St**, Ba®,

NH,", Mg*', K", Na*, Li"

+bromos viz + kevés 2 M HCI
(CH;COOH, +30% H,0,, melegités,
esetleg kiralyviz vagy Br, + cc HCI)

+hideg 2 M HCl
z szirlet:
csapadék: - e Ny
CoS, NiS Fe*'. Mn*". Cr’". A" Zn

+30% NaOH
+3% H,0,, melegités

l csapadék: sziirlet:
csapadék: e Fe(OH);, MnO(OH), AR [Zn(OH))”
S, (sziikségtelen ’ 104
( g ) ( +H202) /\
I
forralas  a csapadék egy a csapadék |
| részlete egy részlete +sok szilard NH4Cl,
C02+, Niz* +HCI (oldas, kiforralas) +cc HNO; forralas
+SCN- +NaBiO3
Idat sszlet | csapadék: sziirlet
az oldat egy részlete = Al(OH 2+
+szilird NH,SCN [Fe(SCN)e] MnO, (O || Za(NHI
+dietiléter VOros e :
+fenolftalein |
Niz" [CO(SCN)4]27 +NaF-oldat +CH;COOH
a vizes fazisban kék (az éteres I +BaCl,
fazisban) [AIF,] +OH
, ciklamen
iz oldat egy részlete (fenolftalein) .
NH;, +KCN, +H,0, sziirlet: Zn

+HCHO
+dimetilglioxim

Ni-dimetilglioxim
voros komplex
([Co(CN)e]")

csapadék: BaCrO,
sarga

+H,S

csapadék:
ZnS
fehér

45




2. gyakorlaton elvégzendo konkrét feladatok

A gyakorlaton egy ismeretlen oldatot kell meganalizalni, ami két aniont tartalmaz. Két
aniont tartalmazé ismereten esetében az egyik anion az 1. osztalybol valé (COs*~, HCO;',
SO5°~ ill. SZ'), mig a masik az anionok II. — IV. csoportjabol van kiadva (SO42_, PO43_, Ccr,
Br, I' ill. NO5") (SO3*™ és SO4* nincs egyiitt kiadva). Az ismeretlen beadasa (egyeztetése)
soran mindkét aniont meg kell tudni nevezni. Az eredményt azt alabbiak szerint értékeljiik:

- az elsd probalkozas esetében, ha mindkét anion helyes az ismeretlenre 5-6s érdemjegy
adando.

- ha csak az egyik anion helyes a munkéat folytatni kell, de ebben az esetben a masodszori
beaddsnal mar max. csak 3-as érdemjegy adando.

- ha a hallgaté masodik beadasnal sem tudja megnevezni minkét aniont akkor 1-es érdemjegy
adando (egyéni elbirdlas alapjan az ismeretlenre 2-est is adhato).

3. gyakorlaton elvégzendo konkrét feladatok

A gyakorlaton egy ismeretlen oldatot kell meganalizalni, ami két iont, egy anion és
egy kationt tartalmaz. A kationokat az aldbbi ionok koziil valasztjuk ki: Pb**, Hg,”", Hg™",
Cd™*, Fe**, Fe’*, Mn®*, NH," (szintelen oldatok). A lehetséges anionok pedig az alibbiak:
COs™, SO/, NO;s™ és CI'. Az ismeretlen beadasa (egyeztetése) soran mindkét iont meg kell
tudni nevezni. Az eredményt azt alabbiak szerint értékeljiik:

- az elsé probalkozas esetében, ha mindkét ion helyes az ismeretlenre 5-6s érdemjegy
adando.

- ha csak az egyik ion helyes a munkat folytatni kell/lehet, de ebben az esetben a masodszori
beaddsnal mar max. csak 3-as érdemjegy adhato.

- ha a hallgaté masodik beadasnal sem tudja megnevezni minkét aniont akkor 1-es érdemjegy
adando (egyéni elbirdlas alapjan az ismeretlenre 2-est is adhato).

Klasszikus Mennyiségi elemzés

A mddszerek kivdlasztasanak szempontjai

A természettudomanyos kutatas alapjat — az ipari gyartasellendrzéshez hasonléan — a
pontos szdmadatok meghatarozasa képezi. Ezekhez a megfeleld mddszert a mennyiségi vagy
kvantitativ kémiai analizis szolgaltatja. A szervetlen és szerves preparativ munka folyaman, a
természetes anyagok geologiai €s biologiai vizsgéalatakor, a reakciok mechanizmusdnak
értelmezésekor, tovabba a f6ld mélyében és az €16 anyagban lezajlo folyamatok vizsgalatakor
mindig felmertiil a probléma, hogy valamely folyamatot vagy anyagot analizalni kell. Az ipari
alapanyagok vizsgéalatakor és a gyartasellendrzésben mindinkabb el6térbe keriilnek a
rutinvizsgalatra alkalmas gyors, félautomatikus és automatikus modszerek.
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Az elméleti és a gyakorlati munkaban nélkiilézhetetlen, hogy a kémikus, a biokémikus
vagy a geoldgus valamely anyag 6 és kis mennyiségl alkotorészeinek vizsgalatara megfeleld
modszereket alkalmazza, ill. javasolja. Hogy ennek eleget tehessen, tisztdban kell lennie az
analitikai médszerek 1ényeges alapjaival, teljesitoképességével, hataraival, pontossagaval és
az alkalmazasukhoz sziikséges id6vel. A kiilonboz6 eljarasok alapvetd osszefliggéseivel azért
kell megismerkednie, hogy a kérdéses probléma megoldasdra a fennalld lehetéségek
figyelembevételével mindig a legmegfelelébb modszert valaszthassa ki.

Valamely probléméval kapcsolatban a megfelelé modszer kivalasztasat a kovetkezd
szempontok szerint kell végezniink:

- Az analizis megfeleld tipusanak kivalasztasa: elemanalizis, molekularis vagy
funkcionalis csoportanalizis.

- A mintabo1 meghatarozandoé alkotdérész koncentraciotartomanya.

A meghatarozas kivant pontossaga.

- Az eljarashoz sziikséges ido.

- A minta komplex Osszetétele miatt a jelenlévd alkotorészek zavard hatdsdnak, azok
fizikai és kémiai tulajdonsagainak felmérése.

- A rendelkezésre allo vegyszerek és miiszerek attekintése.

- A gazdasagossagnak ¢és a befektetésnek a munka és a téke szempontjabol
amortizacio alapjan valo értékelése.

A felsorolt szempontok figyelembevételével megéllapithatjuk, hogy valamennyi
vonatkozédsban megfeleld idealis modszert nem tudunk kivalasztani. Hangsulyoznunk kell,
hogy a pontossdgot a gyorsasag rovasara sohasem szabad talbecsiilni. A természetes mintak
komplex Osszetétele miatt olykor egyszerlibb moddszerek alkalmazédsa ésszerli. Ha egy
bizonyos  probléma  megoldasara  kell ~moddszert  kivalasztanunk, els@sorban
hasznalhatosdganak hatéarait €s az adott koriilmények mellett valo alkalmazhatosagat kell
tisztdznunk. Az Gj modszerek és azoknak az ijabb €s ujabb kovetelmények szerinti fejlodése a
szakirodalomban kovethetd, s ez a gyakorlatba kikeriil6 szakember allandé feladata. A
tomeges Uj informaci6 a moddszerek alapjainak ismerete nélkiill nem tekinthetd at, ¢és
kritikailag sem értékelhetd. A kiillonbozé modszerek szdmbavétele €s értékelése egy bizonyos
tertilet céljara nélkiilozhetetlenné teszi a kritikai érzék kifejlesztését is.

A kovetkezOkben az analitikai eljardsokat a kvantitativ analizis céljat szolgélo
modszerek alapvetd folyamatai szerint targyaljuk:

A kémiai analizis fejléddése miatt gyakran kis mennyiségli minta vizsgalataval kell
tonna mennyiségli anyag mindségérdl nyilatkoznunk. Ez feltétlentil sziikségessé teszi, hogy a
mintavételt oly médon végezziik, hogy a vizsgalandd minta az elbirdlando teljes mennyiség
atlagos Osszetételének feleljen meg. Az elsd és legfontosabb kovetelmény tehdt a pontos
mintavétel.

A pontos mintavétel utdn az anyag mindségének ismeretében kovetkezik - a
kiilonb6z6 szempontok figyelembevételével - a megfeleld elvalasztdsi modszer kivalasztasa,
¢s a minta vizsgalatra valo elkészitése. Egyes eljarasok, pl. a gravimetrias meghatarozas vagy
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a gazképzdédés alapjan végzett, ill. a desztillacidos moddszerek egyben a meghatirozando
alkotérész faziselvalasztasat is magukban foglaljak. A minta oldatba vitele utan a vizsgalando
komponensek meghatarozasanak alapjat a kiilonb6z6 kémiai egyensulyok képezik. Ide
tartoznak a titrimetrids modszerek, amelyek a sav-bazis, a redoxi, a komplexképzodési, ill. a
csapdékképzodési egyensulyon alapulnak. A megfelelé modszer kivalasztasakor figyelembe
kell venni a jelenlevd egyéb komponenseknek a meghatarozas alapjat képezd kémiai
egyensulyra gyakorolt hatdsat. Egyes esetekben az analizis menetét zavar6 komponenseknek
az oldoszert megfeleld megvalasztasaval, eldzetes redukcioval, oxidacioval, tovabba pH
beallitassal vagy komplexképzddésen alapuld maszkirozassal kikiiszobolhetjiik.

A miszeres analitikai eljarasok alapjat képezo elektroanalitikai, optikai, magneses ¢€s
termikus, tovabbd radiokémiai modszerek esetében a meghatarozandd komponenst igen
gyakran el kell valasztani. Az elvalasztasi modszerek, amelyeket a szelektiv levalasztas,
ioncsere, frakciondlt desztillacio, extrakcido ¢és kromatografia eljarasaival végezhetiink,
lehetdvé teszik a meghatarozandd komponens szelektiv mérését. Természetesen adott esetben
az elvalasztd modszerek teljesitOképessége szabja meg az analitikai eljards pontossagat,

illetdleg hatarozza meg a miiszeres analitikai modszer alkalmazhatosagat.

A mennyiségi elemzési modszerek csoportositisa

Kemiai modszerek
|
[ ' |

GraviTauia Titrimstria Gaztérfogatos elemzés
| i
A csapadék tdmegének mérésa A kilonbdz§ egyensulyl folyamatcokban A keletkezd, ill. abszerpeid utdn
falhasznalt mérdoldat térfogatdnak visszamaradd gaz térfogaténak
mérése mérese

Miaszeres eljarasok

Elektroanalitikai modszerek Optikai modszerek Magneses médszerek Termikus médszerek
[ e | o
Konduktometria Polarimetria E}z_us?r:eptlmhtas meres Differancial termikus analizis
Potenciometria Refraktometria Témegspektrometria Entalpiametria

Voltametria, polarografia NMR Spektrometria

Elektrogravimetria [— - —|— - I
Coulometria

Emisszids Abszorpcits
szinképelemzés szinképelemzés
¥—és réntgensugarzas neutron- és riintgensugérzés
ultaibolya es ultraibolya és lathatd
lathatd sugarzas infravérds

Radickémial mddszerek
Radiometrids titraldsok
Aktivacids analizis

Az utobbi évtizedek technikai fejlédése a miiszeres eljarasok jelentds fejlodéséhez
vezetett. Ezek tették lehetévé hogy a gyartas folyamatdnak gyors ellendrzését kevesebb
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munkaerdvel végezhessilk. Masrészt az 1) modszerek az analitikai eljarasok
koncentraciohatarat kiszélesitették ¢€s lehetové tették a molekulaszerkezetbe valo egyre
mélyebb betekintést. A fejlddéssel kapcsolatban onként felvetddik a kérdés, hogy mi az
értelme a klasszikus oldatos analitikai mddszerek ismertetésének. Hangsulyozni kell, hogy a
miszeres eljardsok zOme Osszehasonlitison alapszik, és a mechanikus reprodukalhatdsag
altalaban kivalo, az eredmények pontossiga azonban elsésorban fdleg a miiszer
kalibralasahoz alkalmazott kémiai mdodszer megbizhatosagatol fiigg. A miiszerek kalibralasa
¢s valamely mintatipus vizsgalatra valo beallitdsa hossza és faradsdgos munka, amelyet ismert
Osszetételll mintakkal, altalaban oldatos mddszerek alkalmazisaval végziink. A miiszeres
analizisben alkalmazott standardok készitése hasonloképpen ismert Osszetételi ¢és
szennyezésli mintak eldallitdsat kivanja, amelyeknek egy alkatrészre vonatkozd ellendrzo
vizsgalatat kiilonboz6 modszerekkel végezték. Amint e rovid attekintésbol is lathato, az
oldatos kémiai modszerek ismerete €s teljesitoképességiik hataranak megallapitdsa a miiszeres
analizis szempontjabol is elengedhetetlen.

A kiilonb6z6é mintdk egyes alkotérészeinek meghatirozasara alkalmas kvantitativ
analitikai moédszereket, az emlitett szempontok figyelembevételével, az el6z6 oldalon felsorolt
eljarasok teriiletérdl valaszthatjuk ki.

A titrimetrias modszerekrol daltalaban

crer

mérdoldatot a meghatarozandé6 komponens(eke)t tartalmazoé minta oldatdhoz, mig annak
hatéanyagtartalma a lejatszatott reakcioban éppen elfogy. Az elemzés eredményes
végrehajtasanak nélkiilozhetetlen feltételei: 1) A mérdoldat hatéanyaga és a meghatidrozando
komponens kozott lejatszodd reakcido sztochiometridja ismert legyen, és a reakcio
mellékreakciok nélkiil, gyakorlatilag teljes mértékben lejatszodjon. 2) A reakcid lehetdleg
gyors legyen. 3) A reakcid végpontja egyértelmiien jelezhetd legyen. 4) A mérdoldat pontosan

cyey

ercrs

anyagmennyiség-koncentracié (molaritas, jele = ¢, mértékegysége = mol/dm’, M), mely az
oldat 1 dm’-ében 16v6 anyag kémiai anyagmennyiségét (n) jelenti (A Nemzetkdzi
Mértékegységrendszer (SI) is a molaritas hasznalatat javasolja).

ismert Osszetételli, levegdn stabilis alapanyag szamitott mennyiségének analitikai
pontossaggal torténd bemérésével nyerhetiink (ezen feltételeknek megfelel pl. a csapadékos
titralasok mérdoldatanak alapanyaga, az eziist-nitrat). Amennyiben az elézdleg ismertetett
feltételek maradéktalanul nem teljesiilnek (pl. sésav, natrium-hidroxid, kalium-hidroxid,

natrium-tioszulfdt mérdoldatoknal), akkor kozelitd pontossagi beméréssel készitiink

crer
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utdlagos meghatarozasahoz hasznalatos standard anyaggal szemben fennallo kovetelmények a
kovetkezdek:

v" A meghatarozand6 mérdoldattal egyértelmii, gyors reakcioba 1épjen.

v' Konnyen tisztithato, ismert és id6ben allandé Osszetételli, nem higroszkopos, a levegd
oxigénje altal nem oxidalédo, szén-dioxidra sem érzékeny, a tomegmérés hibajat
csokkentendd lehetdleg minél nagyobb egyenérték-tomegli ¢és az alkalmazott
oldoészerben jol oldodo legyen.

Titrimetridas meghatdrozdsokhoz sziikséges alapismeretek

1. Az eljarés soran altalanosan alkalmazott térfogatmérd eszkozok (kiilonféle pipettak,
mérélombikok, biirettak) alkalmazasanak, tisztitasanak, kalibralasanak ismerete.

2. A tdmegmérés (analitikai- és taramérleg) alkalmazédsanak, a kiilonféle mérési
technikéknak (pl. kozvetlen bemérés, visszaméréses technika) ismerete.

3. Egy titrdlandé mintdhoz sziikséges anyagmennyiség kiszamitdsa: e kérdés kapcsan
fontos szempont, hogy a titralas végpontjaig sziikséges mérdoldat térfogata ne legyen sem tul
kevés (pl. 1 — 2 ecm?), sem sziikségteleniil (anyagpazarldan, és féleg a biiretta egy mérés soran
torténd Gjratoltését igénylden) sok. Az altalanos laboratériumi gyakorlatban idealisnak tartott
a biiretta 50 %-anak a kihasznélasa (egy 20 cm’ térfogatu biiretta esetében ez 8 — 12 cm’-nyi
mérdoldat fogyast jelent).

Oxidacios és redukcios reakciokon alapulo meghatdarozdasok

A redoxireakcid(ko)n alapulo titralasokat két csoportba oszthatjuk:

Oxidimetria: a mérdoldat hatdéanyaga oxidaldszere a meghatarozandé komponensnek. Ezen
beliil a mérdoldat hatdanyaga alapjan torténhet a csoportositds: pl. permanganometria,
kromatometria, bromatometria, cerimetria...

Reduktometria: a mérdoldat hatéanyaga oxidalédik a meghatdrozds soran (pl.
aszkorbinometria, titanometria...).

Mindkét csoportba tartozéo meghatarozasra is tobb példa ismert a jodometriaban, mivel a jodot
redukald, valamint a jodidot oxiddldé anyagok mérése egyarant torténhet egy
meghatarozasban. Igy tehat a jodometria — reakciopartnertél fiiggden — az oxidimetria, illetve
a reduktometria csoportjaba is sorolhato.

Permanganatometrids titraldsok
A kalium-permanganat erdsen savas kdzegben erélyes oxidaloszer, ami az aldbbi

reakcioval fejezhetd ki:
MnO;~ +8 H;O' +5 ¢~ === Mn’'+ 12 H,0
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Meérsékelten savas vagy semleges pH kozelében MnO(OH), keletkezik az alabbi
reakcionak megfelelden ezért a titralas soran kellden nagy savfeleslegrdl kell gondoskodni:

MnO4~ +4 H;0"+3 e~ === MnO(OH),+ 5 H,0

Az oldat savanyitasara leggyakrabban tomény salétromsavat haszndlunk, a sdésav
hasznalata kifejezetten tilos, mert a kalium-permanganat ionok a klorid ionokat klorra

oxidaljak, (egl sac T + 1,36 V) (laboratériumban pl. igy lehet Cl, gazt eldallitani) ami
2

erdsen mérgezo gaz.

Jodometria

A jodometrias meghatarozdsok elterjedésének alapjat a jod-jodid rendszer eldnyods
standard potencialja képezi:

I, +2¢

2I' Eg=0,62 V,

illet6leg KI jelenlétében:

I3+ 2¢ 3I' E¢=0,54 V.

Azok a redoxirendszerek, amelyeknek standardpotencidlja +0,54 V-nal kisebb — mint
redukalészerek - jodoldattal mérhetdk. Az ennél nagyobb standardpotencialt rendszerek
oxidaloszerekként hatarozhatok meg a kalium jodidbdl szabaddd vald ekvivalens jod
reduktometrias mérése utjan.

A jodometrias meghatdrozas alapegyenlete:

2 Na28203 + Iz =2 Nal + NaZS4O6

natrium-tioszulfat natrium-tetrationat

A redukalészerek meghatarozasa jod mérdoldattal kozvetleniil vagy alkalmas -
legtobbszor  kalium-hidrogénjodat - segédmérdoldat kozbeiktatdsaval, a jodfelesleg
visszamérése utjan torténhet.

Az oxidadloszerek hatdsara a kalium jodidbol kivalé ekvivalens jodot a
tetrationattioszulfat redoxirendszerrel mérjiik.

A jodometrids mérések végpontjaban tehat mindig a jod eltlinését vagy megjelenését
kell jelezni, erre a célra a keményitdoldat alkalmas, amely a joddal megfeleld pH ¢és
jodidionkoncentricid6 mellett, kis homérsékleten, élénk kék szinii jodkeményité (komlexet)
képez.

A jodometria mérdoldatainak készitése és ellendrzése
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Meérboldatként natrium-tioszulfat-oldatot, segédmérdoldatként kalium-hidrogén-jodat
oldatot alkalmazunk. Ez utébbiak jo alapanyagok, analitikai beméréssel pontos

A natrium-tioszulfat méréoldat alapanyaga a NaxS;03-5H,O sztochiometrias
képletének megfelel ugyan, de allas kozben az oldat koncentracidja kezdetben nd, késdbb
csokken. A valtozést a vizben oldott szén-dioxid és a levegd oxigénjének oxidald hatasaval
magyarazzak.

A tioszulfat bomlasakor keletkezd szulfition a levegd oxigénje hatasara szulfat-ionna
oxidaloédik, aminek kovetkezménye a mérdoldat koncentracidjanak csokkenése. A

crer

crer

jodat-oldatot hasznalunk. A meghatarozas alapjaul szolgélo egyenlet:
H(I0;), + 10T+ 11 H =61, + 6 H,0

Indikatorként szalicilsavval lebontott €s egyben tartdsitott 1 %-os burgonyakeményito-
oldat valt be jol (Megjegyzés, ha a reakcid elején nagy mennyiségli I, képzddik az
indikatoroldatot csak az ekvivalencia pont kornyékén szabad a reakcidelegyhez adni, mert

nem visszafordithatd szinvaltozassal lejatsz6do reakciok (komplexek) képzddhetnek.

4. gyakorlaton elvégzendo konkrét feladatok

5.1. 0,02 mol/dm’ KMnO, méréoldat készitése
A titralashoz hasznalandd méréoldatot a hallgatok készen kapjak (kb. 100 cm®/f8), melynek a

cres

5.2. A készitett KMnQO4 mérooldat pontos koncentrdacidjanak meghatarozdasa Nax(COO);-ra
A meghatarozas ionegyenlete:
2 MnO4~ +5 (COOH), + 6 H === 2 Mn*"+ 10 CO, + 8 H,0

e rer

s

Recept: A 0,0500 mol/dm® koncentracidju Nay(COO), torzsoldat 10,00 cm’-es részleteit
(kétjelti hasas pipetta segitségével) 100 cm’-es titralolombikba mérjiik, és a mintak térfogatat
desztillalt vizzel 20 — 30 cm’-re allitjuk. 10 cm® 10 (m/m) %-os H,SO, oldatot adunk az egyes
mintikhoz (Megjegyzés: ha a titralélombik térfogata kisebb (50 cm’), a desztillalt viz
hozzaadasa elhagyhato). A reakcidelegybe kevés (spatula hegynyi, kb. 0,025 — 0,05 g)
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MnSO4-ot szorunk, majd 60 — 80 °C-ra melegitjiikk az oldatot, Bunsen ég6 segitségével (de
nem forraljuk). Az oldatot melegen KMnQO4 mérdoldattal halvany rozsaszinig titraljuk. Az
1d6ben elhuzodo titralasnal a mintat a titralas vége felé sziikség esetén ismét felmelegitjiik.

5.3. Ismeretlen vizminta Nay(COO); tartalmdanak meghatdrozdsa

Recept: A kiadott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm’-es mérélombikba mossuk és jelig
toltjiik. Az ismeretlen 10,00 — 10,00 cm’-es részleteit desztillalt vizzel 20 — 30 cm’-re
310 (m/m) %-0s HySO4 oldatot adunk az egyes mintakhoz
(Megjegyzés: ha a titralélombik térfogata kisebb (pl. 50 cm’), kisebb térfogatii desztillalt vizet
kell a mintahoz adni). A reakcioelegybe kevés (spatulahegynyi, kb. 0,025 — 0,05 g) MnSOs-ot
szorunk, majd 60 — 80 °C-ra melegitjiik az oldatot Bunsen égé segitségével (de nem

higitjuk, majd 10 — 10 cm

forraljuk). Az oldatot melegen KMnO4 mérdoldattal halvany rézsaszinig titraljuk. Az idében

elhuzodo titralasnal a mintat a titralas vége felé sziikség esetén ismét felmelegitjiik.

Beadando: az ismeretlen minta Nay(COO), tartalma mg-ban (KMnO4 molekulatomege:
158,04 g/mol; a Nay(COO), molekulatomege: 134,00 g/mol).
Hibahatarok: 0—-1% —,,5”

1-2%—,4”
2-3%—>,3"
3-5%—>,2"
>5% —,,17

Forras: Schulek-Szabo, 184. o.

5.4 Vizek oxigénfogyasztisanak meghatdrozasa (olvasmdany)

A természetes €s ipari vizek organikus anyagszennyezésiik miatt oxigént, azaz
oxidaloszert fogyasztanak. Az oxidacios folyamat nem pillanatszerti, ezért a vizsgalando viz
mért mennyiségét 0,02 mol/dm® ligos KMnO, méréoldat pontosan lemért mennyiségével
meghatarozott ideig forraljuk, majd ismert mennyiségii kénsavas 0,05 mol/dm’ oxalsav
hozzaadasa utan az utobbi feleslegét ugyancsak 0,02 mol/dm’ permanganétoldattal mérjiik. A
fogyott 0,02 mol/dm’ permanganatoldat mennyiségét O, mg-ban kifejezve adjuk meg, 1 liter
vizre atszamitva.

Az eljdrds leirdsa: A sziikség szerint megsziirt vizsgalandd viz 100 cm’-ét 200 cm’-es
Erlenmeyer-lombikban 10,00 cm’ 0,02 mol/dm® 2%-o0s natrium-hidroxidot tartalmazé
permanganat mérdoldattal elegyitjiik. A reakcidelegyet felforraljuk, és a forras kezdetétdl
szamitott 10 percen 4t enyhe forrasban tartjuk. Ezutan az oldathoz 10,00 cm® kénsavas 0,05
mol/dm’® oxalsavat adunk, amely ugy késziilt, hogy 100 cm’ 0,5 mol/dm’ oxalsavat 1:2
aranyban higitott kénsavval 1000 cm’-re t5ltéttink. Az oxalsav feleslegét a 0,02 mol/dm’

permanganatoldattal még melegen titraljuk.
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5.5 Vizek oxigéntartalmanak meghatarozasa Winkler szerint (olvasmdny)

A meghatarozas alapelve, hogy a lugos kozegben levalasztott mangan(Il)-hidroxid a
kozeg oxigénjét nagyobb oxidacidosszdmi mangédn-hidroxovegyiiletek képzddése kodzben
pillanatszerien megkoti. A reakciokdzeg atsavanyitdsa utdn a nagyobb oxidacidsszdmu
mangan a jodidionokat ekvivalens mennyiségben szinjoddd oxidalja, mikdzben
mangan(Il)ionnd redukalodik. A kivalt és vizben oldott oxigénnel egyenértékii jod
tioszulfatoldattal mérhetd (mikdzben ez utdbbi natrium-tetrationat képzodése mellet, az elemi
jodot jodidda redukalja). A lezajlé reakciokat, a mechanizmusok részletesebb ismertetése
nélkiil az alabbi egyenletekkel jellemezhetjiik:

2 Mn(OH); + O, =2 MnO(OH),
MnO(OH), + 2T~ +4H =Mn*" +3 H,0 + I,

2 Na28203 + Iz =2 Nal + NaZS4O6

natrium-tioszulfat natrium-tetrationat

Az eljaras kritériumai a helyes mintavétel, ezt kovetden (viz alatt megtolttt és
ledugaszolt lombik) pedig olyan kisérleti feltételek biztositasa, hogy a vizsgalandd vizhez a
hozza elegyitendé kémszerekkel (MnCl,, KI, NaOH, végiill HCl) a levegd oxigénjébdl
nyomnyi mennyiség se keriilhessen. A levegd oxigénje mar nem zavar, mikor a
reakciodelegyet atsavanyitottuk. A levegd zavard hatasat ugy kiiszoboljiikk ki, hogy
kémszereink tomény oldatok, melyek oldott oxigént gyakorlatilag nem tartalmaznak.

Az eljaras leirasa: A vizmintat csiszolatos jodszdmlombikban vessziik, légmentesen
megtoltve azt a vizmintaval. Az iiveg dugodjat dvatosan kiemelve 1 cm’-es kétjelii pipettabol
1,00 cm® ~30 (m/m)%-os MnCl, oldatot juttatunk a vizmintdba oly modon, hogy a pipetta
vége a lombik aljahoz érjen. A kifolyt nagy stirliségli oldat az {iveg aljan helyezkedik el.
Masik, ugyancsak 1 cm’-es kétjelli pipettab6l hasonlé modon 1,00 cm® Kl-os tomény NaOH
oldatot jutattunk a vizminta aljara. Az iiveget szarazra torolt dugoval Ovatosan
buborékmentesen lezarjuk. Ekkor 2 ¢cm’ vizet a mintdbol természetesen kiszoritunk, amit
azonban szdmitasba tudunk venni. Az tiveget parszor megforgatjuk, hogy a levalt mangan(Il)-
hidroxid a folyadékkal intenziven érintkezzék. A csapadékos oldatot negyedoraig iilepitjiik,
majd az iiveg dugojat ovatosan eltavolitva pipettaval 5 — 10 cm’® koncentralt HCl-oldatot
rétegezliink a folyadék aljara. Ilyenkor ismét viz szorul ki a lombikbol, amit nem kell
szamitasba venniink, hiszen a kiszoritott viz mar oxigénmentes volt. A lombikot a dugoval
buborékmentesen gyorsan lezarva, a mintat sotét helyen taroljuk a jodkivalasra néhany percet
varva. Ezt kovetben a jodtartalmi reakcidelegyet 300 — 500 cm’-es lombikba toltve
haladéktalanul megtitraljuk a néatrium-tioszulfat mérdoldattal. Végpontjelzésre 1 (m/m)%-os
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keményitéoldatot hasznalunk és sotétkék szin eltlinéséig titraljuk a mintat (Megjegyzés a
keményito oldatot a titrdlas végpontja elott, szemldtomdst halvanysarga szinii oldathoz
célszerii adni, mert a nagy I, jelenlétében irreverzibilis folyamatok jatszodhatnak le a
reakcioelegyben és a végpontjelzése elnyulhat).

Forras: Pataki-Zapp: Analitikai kémiai praktikum 267. o.
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