pH-potenciometria

1. Bevezetés

A potenciometria olyan elektroanalitikai modszer, amely soran egy elektrolitoldatba
merilé két elektrodbol osszedllitott elektrokémiai cella elektrodjai kozott fennalldé potencial-
kiilonbséget mérjik. Az elektrodok feliiletén kialakuld elektrodpotencidlok kozvetleniil nem
hatarozhatok meg, csak a két potencial kiillonbségének a regisztralasara van lehetdségiink. Az
elektroédpotencial (E) és az azt kialakitd elektroaktiv komponens koncentracidja (c) (pontosabban
aktivitasa (a)) kozotti 6sszefliggést a Nernst-egyenlet irja le:
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ahol E, a standard elektrodpotencial, R az egyetemes gazallando, T az abszolit hémérséklet, z az
oxidalt és redukalt formak oxidacidosszamanak a kiilonbsége, F a Faraday-féle szam, mig Coy illetve
Cred @ Komponens oxidalt illetve redukalt formainak a koncentracidja, ugyanis hig vizes oldatok
esetén ¢ ~ a feltételezésével a koncentracid értékek hasznalhatok. Egy els6faji fémelektrod esetén
(M fém meriil M™ ionokat tartalmazo6 oldatba) Creq = 1. Megallapodas alapjan a hidrogénelektrod
potencialjat 0,000 V-nak tekintjiik, igy elvileg barmelyik elektrod potencialja szamszeriisithetd a
megfeleld elektrodokbol dsszedllitott elektrokémiai cella fesziiltségének a mérésével.

Ha a mérés soran az egyik elektrod potencialjat allandd értéken tartjuk €és a masik elektrod
potencialja a Nernst-egyenlet szerint fligg a mérni kivant komponens koncentraciojatol, akkor az
elektrokémiai cellan mért fesziiltség felhasznalasaval a keresett komponens koncentracioja
meghatarozhatd6. Az allanddé potenciali elektrodot referencia- (vonatkoztatasi, viszonyito)
elektrodnak, mig a masikat indikator- (mér6) elektrodnak nevezziik.

Referenciaelektrodként gyakran hasznalnak un. masodfaji fémelektrodot, amely egy fémbdl
all, amely rosszul old6do sojat és a sé anionjanak egy jol oldodo sojat tartalmazod oldatba meriil.
Ilyenek példaul az eziist/eziist-klorid (Ag/AgCI/KCI) vagy a kalomel (Hg/Hg,Cl,/KCl) elektrod
(1. abra). Ezeknek a masodfaju elektrédoknak a potencialja allandé (ha [Cl'] = alland6 és T =
allando).

Az indikatorelektréd fontos tulajdonsaga, hogy gyorsan és reverzibilisen tudja valtoztatni a
fontos csoportjat a membranelektrodok egy mésikat pedig az inert (nemes)fém elektrodok alkotjak.

A membranelektrodok idealis esetben csak egy adott ion vagy molekula mennyiségével
aranyos potencialt hoznak létre. Ez ugy alakul ki, hogy a membran belsé oldaldn egy zart térben
referenciaoldat van, mig a membran kiilsé része a vizsgalt oldattal érintkezik. A membran belsd és

kiils részén eltérd toltés alakul ki amely az tin. membranpotencialt eredményezi.
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Kalomel elektrdod Hidrogénion-szelektiv elektréd

Példaul a hidrogénion-szelektiv elektrdd (2. abra) vékony iivegmembrant tartalmaz, amely
beliilrol egy adott pH-ji referenciaoldattal érintkezik. Az elektrédot eltéré hidrogénion
ki, igy az elektrod — mivel potencidlja megvaltozik — felhasznalhaté pH mérésére.

A potenciometrias méréseknek két teriilete ismert. Az Gn. direkt potenciometria soran a
mérendd fesziiltség pontos értékére vagyunk kivancsiak (amelybdl a Nernst-egyenlet alapjan a
keresett mintabeli komponens koncentracidja kozvetleniil meghatarozhato; pl. egy minta pH-janak
reagenssel vissziik kémiai reakcioba és a titrdlds soran a mért fesziiltség értékeket a titraloszer
térfogatanak a fliggvényében abrazolva titralasi gorbét vesziink fel. A direkt potenciometria esetén
fontos a mérérendszer kalibracioja, amely altalaban kalibracios egyenes felvételét jelenti a mérendd
komponens koncentracidjanak a meghatarozasa elétt. pH kozvetlen mérésekor ([H']
meghatarozasa) ezt ismert pH-ji pufferoldatokkal végezziik. A potenciometrikus titralasok esetén
az ekvivalenciaponthoz tartoz6 mérdoldat térfogatot keressiik (a titralasi gérbe inflexios pontja),
amelynek helyzete azonban nem fiigg a kalibralastol, igy itt a mérdrendszer kiilon hitelesitése nem

sziikséges.



2. pH-metrias modszerek

A pH az egyik leggyakrabban hasznalt fogalom a kémidban. Az analitikai kémidban szamos
feladat soran a pH beallitasa és szabalyozasa alapvetd fontossagu, ami sziikségessé teszi a pH kelld
gyakran a potenciometrikus titralasi modszerek csoportjaba tartozé pH-metrias eljarast
alkalmazunk. A pH-metrias titralasok soran a titralt oldat pH-valtozasat mérjiik a titralo oldat
térfogatanak fliggvényében.

A pH-metridas moddszer szamos eldnnyel rendelkezik a klasszikus, valamely indikator
szinvaltozasan alapul6 sav-bazis meghatarozasokkal szemben. Ez els6sorban arra vezethetd vissza,
hogy a pH-metriaban altalaban a teljes titralasi gorbe alapjan torténik a kiértékelés, mig a klasszikus
mobdszerek esetében a gorbe egy adott pontjahoz az ekvivalenciaponthoz tartozé térfogatot kivanjuk
meghatarozni. Az indikatorok alkalmazasa szinte mindig elvi hibat okoz, mivel a szinatcsapas pH-ja
csak a legritkabb esetben egyezik meg az ekvivalenciapont pH-javal. Tovabbi gond, hogy az
alkalmazott ,,detektorok” (szem) sokfélesége miatt a szubjektiv hiba is jelentdés lehet. Az
ekvivalenciapont pontosabb meghatarozasan tul a pH-metria a tovabbi elénydket kinalja:

1. Idedlis esetben a titraldsi gorbék jol definidlt Osszefliggésekkel irhatok le. Az elméletileg
varhaté gorbealaktol vald eltérés jelezheti egyrészt sav-bazis szennyezddések jelenlétét,
masrészt a titralas soran valamely hiba bekdvetkezését.

2. A titralasi gorbék megfeleld matematikai eljardsokkal torténd kiértékelésével tobbkomponensii
sav-, illetve baziselegyek egyes komponenseinek koncentracidja meghatarozhato.

3. Szintén a numerikus feldolgozés eldnyeit kihasznalva (altaldban valamilyen médon a gdbék
derivaltjait eldallitva) a viszonylag rosszul definialt inflexids pontok is meghatarozhatok. Azaz,
viszonylag gyenge elektrolitok, illetve hig oldatok koncentracioja is meghatarozhato.

4. Gyenge elektrolitok esetében ugyanazon titralasi gdrbébdl nemcsak a koncentracio, hanem a
savi disszociécios allando (pKj) is meghatarozhato.

5. A modszer automatizalhatdé. A gyakorlati élet kiilonbozd teriiletein miikodé - ipari, orvosi,
mezOgazdasagi, stb. - laboratdériumok igényeit szem eldtt tartva szdmos sorozatanalizisre
alkalmas pH-metrias rendszert dolgoztak ki.



3. A pH-metrias berendezés

A legegyszeriibb pH-metrids mérérendszer harom f6 alkotéja a pH-mérd, a hidrogénion-
szelektiv elektrod ¢s egy referenciaelektrod. A pH-méré legegyszeriibb esetben egy voltmérd
(vagy fesziiltségmérd), mely alkalmas a két elektrod kozotti elektromotoros eré megteleld
pontossagi mérésére. Igényesebb mérések esetén elvaras, hogy a pH-t legalabb harom tizedesjegy
pontossaggal tudjuk mérni. Miutan a Nernst-egyenlet alapjan a pH egységnyi valtozasa kb. 59 mV-
nak felel meg, ez azt jelenti, hogy a pH-mérének ~0,06 mV pontossaggal kell mérnie. A pH-metria
soran a mérérendszer ellenallasat kelléen nagyra tervezik (1012 - 10" ohm), igy az atfolyd aram
mennyisége minimalis, €s jo kozelitéssel az egyensulyi potencidlt mérjiik.

Hidrogénion-szelektiv elektrodként altalaban tivegelektrodot hasznalunk (2. abra). Az elektrod
a specialis livegmembran két oldala kozotti potencidlkiilonbséget méri. A belsd elektrodtér
pufferoldatot tartalmaz, igy a belsé feliilet potencialja alland6. A pH-metrias titralas soran az
iivegelektrodon mért potencidlvaltozas a kiilsé elektrodfeliileten kialakuld potencialvaltozassal
egyezik meg.

Referenciaelektrodként masodfaju elektrodot alkalmazunk. Az 1. abra egy kalomel elektrédot
mutat be. A belsé elektrodtérben a szilard feliileten kialakuld potencial mindaddig allandd, amig az
anion koncentracidja és a homérséklet allando. Az elektrod belsd tere és a vizsgalt oldat kozotti
elektromos vezetést egy pordzus ivegfritt biztositja, mely telitddik a belsé elektrolitoldattal,
valamint a vizsgalt mintaval. Gyakorlati szempontbol ez az livegfritt szdmos hiba forrasa lehet.
Amennyiben a tirdlas sordn az oldat ionerdssége szdmottevéen valtozik, az elektrod ellenallasa is
valtozik €és a vonatkoztatasi elektrod potencidlja nem tekinthetd allandonak. Az ebbdl fakado hiba
hattérelektrolit hozzdadasaval, azaz 4lland6 ionerdsség beallitasaval kiiszobolhetd ki.

Az eldzbekben leirtaknak ellentmondani latszik, hogy a pH-metrids mérések soran a legtobb
esetben kettd helyett csak egy, igynevezett kombinalt tivegelektrodot hasznalunk (3. abra). Itt egy
elektrodtestbe van beépitve az indikator- és a referenciaelektrod. E megoldas vitathatatlan hatranya
hogy torés esetén mindkét elektrod egyarant hasznalhatatlanna valik. Elonyt jelent viszont a kisebb

helyigény és az elektrédok alland6 geometriaju elrendezése.

"N\
A |

NN

NN
\S

I
1

——_R 3. abra. Kombinalt iivegelektrod

A —iivegmembran;

E B — Belsé iivegszar, klorid tartalmu puffer oldattal

C - Ag/AgCl fémszal;

D — Kiilsé iivegszar, keramia csonkkal, AgCl-al telitett KCl-oldattal;
D B E—Ag/AgClreferenciaelektréd




4. A pH-metrias berendezés kalibralasa

A pontos pH-mérés alapfeltétele a mérés soran alkalmazott elektrodpar megbizhato kalibracidja.
A kalibracié célja annak elérése, hogy az elektrod valaszfiiggvénye minél szélesebb pH-
tartomanyban 1-es meredekségli egyenes legyen (4. abra). Egy jobbfajta elektréd esetében ez a
linearitds a pH = 2,0 - 12,0 tartoméanyban varhaté el. A kisebb és nagyobb pH-ju oldatokban
szamottevové valik a sav-, illetve alkali-hiba.

A gyakorlatban az egyik legelterjedtebb kalibracios modszer az un. kétpontos kalibracio. Ehhez
két ismert pH-ji pufferoldatra van sziikség. A puffereket Ggy célszeri kivalasztani, hogy minél
szélesebb pH-tartomanyt fogjanak at. Az egyik puffer gyakran 0,05 moldm™ KH-ftalat oldat
(pH=4,008, 25 °C-on). A masik puffer lehet példaul 0,01 moldm™ bérax oldat (pH= 9,170, 25 °C-
on). A kalibracio soran eldbb az els6é pufferoldatba meritjiik az elektrodot, és a pH-méré megfeleld
szabalyozd-gombjaval (altalaban PUFFER 1-nek jelolik) a kijelzén beallitjuk az oldat pH-jat.
llyenkor a valaszfiiggvényt a fliggéleges tengely mentén toljuk el (4. abra). Ezt kdvetben az
elektrodot a masodik pufferbe meritjilk és a masodik szabalyoz6 gombbal (jelolése altalaban
PUFFER 2, SENSITIVITY vagy SLOPE) bedllitjuk a megfeleld pH-t a kijelz6n. Ez a miivelet a
valaszfiiggvényt egy adott pont koriil forgatja el.
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4. abra. Az iivegelektrod valaszfiiggvényei

a: kalibralatlan tivegelektrdd, b: a kalibracios ciklus elsd 1épése utan
c: a kalibracios ciklus masodik 1épése utan, d: optimalis valaszfiiggvény (folytonos vonal)

A kalibracio két Iépését mindaddig ismételjiik, amig az elsd pufferre torténd beallitast kovetden
a masodik puffer mért pH-ja megegyezik a vart értékkel. Modernebb késziilékekben mar
automatikus a kalibracio, amikor a fenti kalibracionak csak az els6 ciklusat kell elvégezni. A két
pufferre mért adatokbol a késziilék automatikusan szamitja, ¢és bedllitja az elméleti

valaszfliggvénynek megfeleld paramétereket.



5. A Gran-fiiggvények

A Gran-moddszer a pH-metrias titralasi gorbék egyenessé alakitasan (linearizalas) alapuld
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vizszintes tengelyt az ekvivalenciapontban metszik. A levezetésekben alkalmazott jelolések:

Cs a titralt oldat savkoncetracidja

Vo a titralt minta térfogata

Cs a titral6 lugoldat koncentracidja

Vg a titralo lagoldat térfogata

Ve az ekvivalenciaponthoz tartozo térfogat

5.1. Egyeértékii eros sav - erds bazis titralasi gorbe kiértékelése

Ekvivalenciapont el6tti tartomany
Az ekvivalenciapont el6tti savfelesleg a kdvetkezd dsszefiiggéssel adhatdo meg:
[H+] _ (VE _VB)CB
V, + Vg
Figyelembe véve, hogy [H] = 10°™:
(Vo +Vg) 10" = (Ve =V, ) - Cq
Amennyiben a fenti fliggvény bal oldalat a Vg fliggvényében dbrazoljuk egyenest kapunk, mely a
vizszintes tengelyt Veg-ben metszi.

Ekvivalenciapont utani tartomany
Ekvivalenciapont utani lugfelesleg a kovetkezéképpen adhatdo meg:
(Ve - Ve )Cq
V, + Vg
Figyelembe véve, hogy [OH] = K\/[H'] azaz [OH] = 10P"PKY:
(Vy +Vg )-10°" = (v, -V, )-C,

[oH] =

ahol Ky a vizion-szorzat.
Amennyiben a fenti fliggvény bal oldalat a Vg fiiggvényében abrazoljuk egyenest kapunk, mely a
vizszintes tengelyt Ve-ben metszi.

5.2. Egyértékii gyenge sav - eros bazis titralasi gorbe kiértékelése

A titralas ekvivalenciapont el6tti szakaszaban a puffer-rendszerekre vonatkozé osszefiiggéseket kell

.....



HA HY + A
k. _H]A"]
° [HA]

A savi és bazikus forma koncentracidja:

[HA]= V, +V, [A]_V0+VB

Az egyensulyi koncentraciokat az el6z6 0sszefliggésbe behelyettesitve és figyelembe véve, hogy
[H]=10"";

Vo107 = (V, -V, )-107PKs
Amennyiben a fenti fliggvény bal oldalat a Vg fliggvényében abrazoljuk egyenest kapunk, mely a
vizszintes tengelyt Ve-ben metszi.
Az egyértékli gyenge sav - er0s bdazis titraldsi gorbe ekvivalenciapont utdni szakaszénak

kiértékelése megegyezik az erds sav titralasi gorbéjének kiértékelésével.

A Gran-fiiggvények segitségével sokkal pontosabban meghatarozhato a titralasi gérbék inflexios
pontja (az ekvivelenciapont), mint grafikus szerkesztéssel. Ezen tilmenden a kisérleti adatokbol
szamolt Gran-fliggvények egyenestdl vald eltérése szennyezddések jelenlétét, illetve a pH-metrids
rendszer hibas miikodését jelezheti. A savas és lagos agbol meghatarozott ekvivalenciapontok
hibahataron tili eltérése szintén szennyezddések jelenlétére utal (pl. a KOH mérdoldat jelentdsebb
karbonat-szennyezddésére).

A Gran-fiiggvények igen jol hasznalhatok akkor, amikor a titralasi gorbe teljes felvételére
valamilyen ok miatt nincs lehetdség. Erre egy konkrét példa a fémionok oldataiban 1évé szabad
savtartalom meghatédrozadsa. Ekkor a titrdlds el6rehaladtidval a fémion hidrolizise miatt
csapadeklevalas torténik €s a savtartalmat a titralasi gorbe kezdeti szakaszabdl, az erds savakra

vonatkoz6 Gran-fiiggvényt alkalmazva extrapolaldssal hatarozzuk meg.

6. Gyakorlati feladatok

Kotelezden elvégzend6 gyakorlat elétti feladatok

a, Nézzen utana a KH-ftalat szerkezeti- és Osszegképletének, illetve keresse meg és a
jegyzOkonyvébe jegyezze fel a KOH-dal lejatszodo reakcio rendezett egyenletét.

b, Szadmitsa ki a bemérendé KH-ftalat mennyiségét.

¢, Szamitsa ki, hogy az egyes torzsoldatokbol hany cm>-t kell bemérnie a titralasokhoz.

d, A gyakorlatra készitse el6 a jegyzokonyvet, amely tartalmazza az elméleti bevezetdt, a
gyakorlatok leirdsat/receptjét, azokhoz tartoz6 rendezett egyenleteket, a titrdlashoz sziikséges
szdmitasokat levezetve.

Megjegyzés: Amennyiben a hallgato felkésziiletleniil érkezik a gyakorlatra, tehat nincs eldkészitett
jegyzokonyve vagy a zh-t elégtelenre irja meg, abban az esetben a gyakorlatrol a hallgato elégtelen
gyakorlati jeggyel elkiildhetd.



1. 0,05 mol/dm?® koncentraciéju KH-ftalat torzsoldat készitése

A szekrényben talélhato egyik fiolabol a pontosan bemért mennyiségi KH-ftalatot 100 cm®-
es mérélombikban kb. 70 ml desztillalt vizzel feloldjuk, és a lombikot desztillalt vizzel jelig toltve
az oldatot 100 cm®-re higitjuk majd homogenizéljuk. Az igy készitett 0,05 mol/dm® koncentracioju
KH-ftalat torzsoldat kettds célt szolgal:

1.) Az elektrdod kalibraciojanal ez lesz az egyik standard puffer: pH-ja pontosan 4,008 25°C-on.

2.) Az oldat ismert térfogatu részletét luggal titralva hatarozzuk meg a titral6 KOH oldat pontos

crer

crer

rendelkezésre all6 oldatokbol 150 cm-es f6z8poharban 100 cm® mintat allitunk Sssze, melynek
Osszetétele a kovetkezo:

c ey

KH-ftalatra legyen 0,005 mol/dm® (A torzsoldat 0,05 mol/dm?® koncentraciéji.)

KCl-ra legyen 0,2 mol/dm?® (A torzsoldat 2 mol/dm? koncentracioju.)
Szamolja ki, hogy az egyes torzsoldatokbol hany cm®-t kell bemérnie. Ezutan desztillalt vizzel 100
cm®-re egészitse ki a mintat. A sziikséges mennyiségli desztillalt vizet mér8hengerrel mérje, hiszen
a direkt potenciometriaval ellentétben, titralasnal nem az oldat abszolut koncentracidja fontos,
hanem az edénybe bemért sav mennyisége.
Ezutan gyakorlatvezetd Gtmutatdsa alapjan hozzuk kiindul6 allapotba az automata biirettat, majd
tegyliik a fozdpoharat a magneses keverd lapjara, helyezziik bele a lemosott keverét és kombinalt
elektrddot, valamint a biirettavéget ugy, hogy kb. 1 cm-re az is meriiljon az oldatba, €s inditsuk el a
keverést. Néhany perc varakozas utan, ha a kijelzOn stabilizalodott a pH értéke, jegyezziik azt le.
A mintat folyamatos kevertetés mellett KOH oldattal titraljuk. A titrald6 oldat adagolasat a
kovetkezOk szerint végezziik:

0 - 3 ml kozott 0,5 ml-ként

3 - 6 ml kozott 0,2 ml-ként

6 - 8 ml kozott 0,5 ml-ként
El6bb a jegyz6konyvben, majd egy szamitdgépes allomanyban is rogzitsiik a Cm3—pH adatparokat
(két oszlopban). Végiil a szamitogépes program (Gran-féle linearizacio) segitségével allapitsuk meg
az ekvivalenciapontot. Az ehhez tartozé cm® érték a fogyas, aminek segitségével szamoljuk ki a

s rer

3. Kb. 0,1 mol/dm® HCI oldat pontos koncentraciéjanak meghatirozasa

A rendelkezésre 4116 oldatokbol 150 cm®-es féz6poharban 100 cm® mintat allitunk dssze,
melynek Osszetétele a kovetkezo:
HCI: kb. 0,005 mol/dm®



KCI: 0,2 mol/dm®
Ezutan az eldbb ismertetett mddon végezziik el a titralast, de most mas adagolasi menetrend szerint:
0 - 4 cm® kozott 0,5 cm®-ként
4 - 6 cm® kozott 0,2 em®-ként
6 - 8 cm® kozott 0,5 cm®-ként
Rogzitsiik a cm® — pH adatparokat, ¢s szamitsuk ki a fogyast, majd abbdl a titral6 KOH oldat

crer
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4. Soésav-ecetsav savkeverék koncentraciojanak meghatarozasa

A rendelkezésre 4116 oldatokbol 150 cm>-es f6zépoharban 100 cm® mintat allitunk ossze, melynek

Osszetétele a kovetkez6:

HCI: kb 0,003 mol/dm?®
Ecetsav: kb. 0,003 mol/dm?®
KCI: 0,2 mol/dm?®

A mintat folyamatos kevertetés mellett KOH oldattal titraljuk. A titrdld oldat adagolasat a
kovetkezOk szerint végezziik:

0 - 8 cm® kozott 0,2 cm>-ként
Abrazoljuk a titrdlasi gorbét. Hatarozzuk meg a két komponens koncentracidjat egyrészt a
megfeleld Gran-fliggvények segitségével, masrészt a differenciagorbe felvételével. A
differenciagorbe felvételéhez szamitsuk ki a szomszédos titralasi pontokhoz tartozd ApH/AVg -
értékeket, valamint a titralo lag szomszédos pontokhoz tartozo atlagtérfogatat (V g). Abrazoljuk, és

értelmezziik a ApH/AVg - V g fiiggvényt.



Utmutat6 a pH-metrias mérések kivitelezéséhez

Mindegyik késziiléknél harompontos kalibracidt végziink az eurdpai szabvanynak megfeleléen
4,01 ; 6,86 ¢és 9,18-as pH-ju pufferekkel. Az elsé puffer a hallgatok altal elkészitett 0,05 mol/dm?®

1. abra: Keésziilék felépitése

o Az elektrod haszndlataval kapcsolatos tudnivalok

o Az elektrod mérésen kiviil 1 M-0s KCl-oldatban all, igy az iivegmembran
két oldalan ugyanaz az oldat talalhato. Ebben az esetben ugyanis nincs
ionvandorlas, az iivegmembran ,,nyugalmi’ allapotban van.

o Az elektrod szaranak felsé részén toltonyilas (2. dabra) talalhatd, amit a
mérések kezdetén ki kell nyitni és csak a gyakorlat végén visszazarni a
gumidugoéval.

o Az elektrdd tisztitasa bd, folyo desztillalt vizes mosassal torténik, majd
szlirépapirral valo torléssel, a membran feliiletén dvatos mozdulatokkal,
inkabb leitatva a nedvességet, a dorzsolést kertiljiik.

2. dbra :
o A Thermo Orion 2 Star pH-mér6 elektrodja szaranak also részén talalhatod toltényilds

iivegfritt (3. dbra) biztositja az atjarast a kiilsé és bels6 oldatok kozott

(fehér kis pétty), ennek kell feltétleniil a mintaoldatba érni. Uj mintaba

helyezés el6tt az elektrodot le kell tisztitani.

o Keriiljiik el, hogy az elektrod a levegoén alljon, ezaltal kiszaradjon €s az
ivegfrittre szilard KCl s¢6 iiljon ki. Szintén keriiljiik el, hogy a titralasok
végén, az erdsen lugos oldatban alljon az elektrdéd hosszabb ideig.

o Titralas eldtt a berendezés Gsszeallitdsa soran iigyeljiink r4, hogy a
f6z6pohar belsé falahoz a keverdmagon kiviil semmi ne érjen, az
elektrod, a lugbevezetd kapillaris és a magneses keverdmag se
érintkezhessen egymassal.

3. abra :
iivegfritt

10



o Kalibralas

o Az elektrdd lemosésa és torlése utan a Thermo Orion
2 Star pH-mérét (4. abra) bekapcsoljuk (felsd kozépsd
gomb), a 4,005-6s pH-ju pufferrel kezdjik a
kalibralast, a gomb megnyomasaval, ha mar
nem villog a pH kijelzés (egyensuly beallasat jelenti),
akkor ugyanezzel a gombbal el kell fogadni a kijelzett
pH-értéket. Ezutan a sorban a kdvetkezd pufferekbe
meritjiik a letisztitott elektrodot és ugyanigy jarunk el.

o A kalibralas végén a miszer kijelzi a Slope (SLP)
értékét, aminek 100%-hoz kozeli értéknek kell lennie,
valamint a pH(0) értékét. Az érzékenység (SLP)
értekét fel kell jegyezni, par pillanat mulva eltiinik a
kijelzorol.

Calibrate

e Biirettahasznalat

o A késziilék (5. dabra) jobb also részén talalhato billend kapcsoloval bekapcsoljuk a késziiléket.

o A Closed gomb kiengedésével kezdjiikk. Ha a késziiléken a READY lampa vilagit, akkor a
késziilék mérésre készen 4ll.

o A fekete szini Refill gomb rovid ideig tartd megnyomasaval feltolti a biirettat (lehetséges
némi faziskésés, tirelemmel varjunk kb. 20-30 masodpercet). A fogaskerekes szelep ekkor
atall tolto allasba, azaz a lugtartdly és a biiretta van 0sszekotve, a dugattyt lefelé mozog. Ha
megtelt a biiretta, a szelep ujra visszaall adagold allasba, ekkor a biiretta az adagolo
kapillarissal van 6sszekottetésben, a dugattyu felfelé fog mozogni.

o Ezt kovetden a sziirke szinii Titr. feliratd gomb nyomva tartasaval lehet az tivegkapillarison
at adagolni a lugoldatot. A gyakorlat eleJen a biirettat levegomentesnem kell, tehat a biirettat
az  adagoloval  Osszekotd
vezetékben nem lehet buborék
(a vezeték nem jol atlathato,
minimum
4 ml lugoldatot kell kiengedni
a biirettabol).

o A birettat 0jbol feltoltjiik, a
szamlalot nullazzuk a Counter
Reset gombbal, ledblitjiik és
letoroljik  a  lugadagolo
kapillarist és a végét az
oldatba helyezziik 1 cm
mélyen.

o A késziilek 6sszeallitasa soran
ugyeljink ra, hogy a
f6z6pohar belsd faldhoz a
keverémagon kiviil semmi ne

érjen, az  elektrod, a 5. dbra : ABU biiretta (bekapcsolo billend kapcsolo,
lagbevezetd kapillaris és a Closed, Refill, Titr., Counter Reset)

11



magneses keverdmag egymassal se érintkezhessen.

o A kever6t aram ala helyezziik és elinditjuk a kevertetést (intenziv legyen, de ne keltsen
orvényt az oldatban).

o A kiindulasi pH (V = 0 mL) leolvasasat kovetéen hozzaadjuk az els6, gyakorlati leirasban
feltiintetett térfogati mérdoldatot: az eldirt térfogathoz minél kozelebbi mennyiséget
engediink a mintankba. A szdmlalon a piros haromszdg jelzi a tizedesvesszot. Keriiljik el a
rovid, szakaszos lugadagolast, ehelyett egyetlen hosszii gombnyomdssal engedjiik ki a
mérdoldat-adagot. A pontosan leolvasott térfogat feljegyzése a fontos, nem a jol
megkozelitett eldirt térfogat. A szamlalon két tizedesjegyig szerepelnek a szamjegyek,
azonban a harmadik tizedesjegyet is meg kell becsiilni az alapjan, hogy a masodik tizedesjegy
két szamjegye kozott hol allt meg az adagolas.

o A titralas egy szakaszan az egyensuly bealldsa lassabb, ekkor 2 perc varakozas utan le kell
olvasni a kijelzett értéket és folytatni a kovetkez6 lugtérfogat hozzaadasaval.

o A titralas befejezésével feltoltjiik a biirettat.

o A gyakorlat végén benyomjuk a Closed gombot is, a letisztitott elektrodot visszatessziik az
1 M-os KCIl oldatba, visszazarjuk a tOltOnyilast, az iivegkapillarist a lugtartaly
folyadékszintjéig emeljiik és fézOpoharat tesziink ald, kikapcsolunk minden késziiléket és
aramtalanitjuk a kevero6t.

12



Dosimat biiretta + Metrohm pH-méroé

o

1. abra : Késziilék felépitése

iivegfritt (3. dbra) biztositja az atjarast a kiils6 és belsd oldatok kozott (fehér kis

ennek kell feltétlentil

potty),

Uj mintaba helyezés el6tt az elektrodot le kell tisztitani.

o Keriiljik el, hogy az elektrod a levegén alljon, ezaltal kiszaradjon és az
iivegfrittre szilard KCl s6 iiljon ki. Szintén keriiljiik el, hogy a titralasok végén,
az erOsen lugos oldatban alljon az elektrod hosszabb ideig.

o Az

elektrod
tudnivalok

haszndlataval  kapcsolatos

Az elektrod mérésen kivil 1 M-os KCI-

oldatban all, igy az |
ivegmembran  két  oldalan
ugyanaz az oldat taldlhato.

Ebben az esetben ugyanis nincs
ionvandorlds, az livegmembran N
»hyugalmi” allapotban van. i
Az elektrod szardnak felso
részén toltonyilas (2. dbra)
talalhat6, amit a mérések kezdetén ki kell nyitni

2. abra :
toltonyilas

¢s csak a gyakorlat végén visszazarni a
gumidugodval.

Az elektrdd tisztitasa bo, folyd desztillalt vizes
mosassal torténik, majd szlir6papirral vald
torléssel, a membran felilletén Ovatos
mozdulatokkal, inkabb leitatva a nedvességet, a
dorzsolést kertiljiik.

A Metrohm pH-méré elektrodja

széranak als6 részén taldlhato

a mintaoldatba érni.

3. dbra :
iivegfritt

o Titralas el6tt a berendezés Osszeallitasa soran tigyeljiink ra, hogy a f6zépohar belsé faldhoz a

keverdmagon kiviil semmi ne érjen, az elektrod, a lugbevezetd kapillaris és a magneses

1 ‘
827 pHlab — - y
!—' ~,Jrﬂe§rnhm\ i

keverdmag se érintkezhessen egymassal.

Kalibralas

o Metrohm pH-méréknél (4.
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dbra): A piros gomb |
megnyomasaval torténd bekapcsolds utan a gomb
megnyomasaval elkezdi a kalibralast. Rakérdez, hogy az
elektrodot belemeritettiik-e a pufferbe — OK. Ezutan a
homérsekletet lehetne allitani, az alapértelmezett 25,0 °C-t
fogadjuk el — OK. Ezt kdvetden kiirja a pH-értéket, amire
kalibrél, az ajtd feldli késziilék névekvé pH sorrendjében
kéri a pufferoldatokat. Az egyensutly beallasat (a drifting
felirat és a fliggvény eltiinését) kovetéen OK gomb

4, dabra “]‘lletrohm pH-méro
(bekapcsolé gomb, [N, OK)



megnyomasaval fogadjuk el. A pH-mérd ekkor kéri a kovetkezd puffereket, melyekkel
hasonldan kell eljarni. Ebben az esetben az egyes pufferekre mért fesziiltség (mV) értékeket is
feltlinteti a késziilék.

o A kalibralas végén a miiszer kijelzi a Slope (SLP) értékét, aminek 100%-hoz kozeli értéknek
kell lennie, valamint a pH(0) értékét. Az érzékenység értékét fel kell jegyezni, par pillanat
mulva elttinik a kijelz6rol.

e Biirettahasznalat

o A készillék (3. dbra) elején talilhaté piros [l | GG

feliratt kapcsoloval bekapcsoljuk a késziiléket.
o A késziilék automatikusan feltolti a biirettat,

melyet a biiretta eldtti szelep mozgasa mutat. o .

A szelep ekkor ugyanis atall tolt6 allasba, azaz a @ °°° a @@
lugtartaly €s a biiretta van 0sszekotve, a dugattyt

lefelé mozog. Ha megtelt a biiretta, a szelep ujra M
visszaall adagolo allasba, ekkor a biiretta az
adagold kapillarissal van Osszekottetésben, a
dugattyu felfelé fog mozogni.

o Ezt kovetéen a zold szinli GO felirati gomb
nyomva tartasaval lehet a lugbevezeton keresztiil
adagolni a lagoldatot. A gyakorlat elején a biirettat levegdmentesiteni kell, tehat a biirettat az
adagoloval 6sszekotd vezetékben nem lehet buborék. El6fordulhat, hogy tobb ml méréoldat
hozzaadasa €s tobbszori ,,megpdccentés” utan a vezeték falan mégis marad pici buborék, ami
nem mozdul, ekkor a titralast elkezdhetjiik, de folyamatosan figyelni kell, hogy nem keriilt-e a
mintaba a buborék.

5. abra: Dosimat biiretta

o A biirettat feltoltjiik a - felirati gomb megnyomasaval, a feltoltés befejezése utan még
egyszer megnyomva a - gombot a szamlald nullazodik, majd ledblitjik és letoroljik a
lugadagold kapillarist és a végét az oldatba helyezziik 1 cm mélyen.

o A késziilek Osszeallitasa sordn iigyeljiink ra, hogy a f6z6pohar belsé falahoz a keverdmagon
kiviil semmi ne érjen, az elektréd, a lugbevezetd kapillaris és a magneses keverémag
egymassal se érintkezhessen.

o Elinditjuk a kevertetést (intenziv legyen, de nem keltsen 6rvényt az oldatban).

o A kiindulasi pH (V = 0 mL) leolvasasat kovetéen hozzaadjuk az els6, a gyakorlati leirasban
feltiintetett térfogati mérdoldatot: az eldirt térfogathoz minél kozelebbi mennyiséget
engediink a mintankba. Keriiljiik el a rovid, szakaszos lugadagolast, ehelyett egyetlen hosszu
gombnyomdssal engedjik ki a méréoldat-adagot. A pontosan leolvasott térfogat feljegyzése a
fontos, nem a jol megkozelitett eldirt térfogat.

o A titralas egy szakaszdn az egyensuly bealldsa lassabb, ekkor 2 perc varakozas utan le kell
olvasni a kijelzett értéket és folytatni a kovetkezd lugtérfogat hozzaadéasaval.

o A titralas befejezésével feltoltjiik a biirettat.

o A gyakorlat végén visszazarjuk az elektrod toltonyilasat, a letisztitott elektrédot visszatessziik
az 1 M-os KCl oldatba, a lugadagold vezetéket a milanyag tokjéba, és kikapcsolunk minden
késziiléket. A titratort a - gomb hosszan torténd megnyomasaval kapcsoljuk ki.
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Titrino biiretta + Metrohm pH-méré

e Az elektrod haszndlatival kapcsolatos
tudnivalok

o Az elektrod mérésen kivil 1 M-os KCI-
oldatban all, igy az livegmembran két oldalan
ugyanaz az oldat taldlhat6. Ebben az esetben
ugyanis nincs ionvandorlds, az livegmembran
»hyugalmi” allapotban van.

o Az elektrod szardnak felsd
részén toltényilas (2. dbra)
talalhatd, amit a mérések
kezdetén ki kell nyitni és csak a

gyakorlat végén visszazarni a
gumidugodval.

o Az elektréd tisztitdsa bo, folyo
desztillalt vizes mosassal torténik, majd
szlir6papirral vald torléssel, a membran
feliiletén 6vatos mozdulatokkal, inkabb leitatva
a nedvességet, a dorzsolést keriiljiik.

. o A Metrohm pH-méré esetén az -elektrod

1. dbra - Késziilék felépz'téscle milanyag bevonattal és ,,labakkal” van ellatva,
ami a tisztitdst megnehezitheti, igy koriiltekintébben kell eljarni; az ivegmembran és a labak
kozott is ki kell obliteni az el6z6 mintabol szarmazé maradékot és szlirbpapirral kiitatni a
vizcseppeket.

o A Metrohm pH-méré esetén a mianyag labacskak feletti fekete savnak kell
feltétleniil a mintaoldatba érni. Uj mintaba helyezés el6tt az elektrodot le kell
tisztitani.

o Keriiljiik el, hogy az elektrod a levegén alljon, ezaltal kiszaradjon ¢s az

iivegfrittre (3. dbra) szilard KCI s¢ iiljon ki. Szintén keriiljiik el, hogy a titralasok 3. ‘i;’; "_t-;
uvegjri

2. dbra :
toltonyilds

végén, az erésen lugos oldatban alljon az elektrdd hosszabb ideig.

o Titralas eldtt a berendezés Osszedllitdsa soran tigyeljiink ra, hogy a f6z6pohar belsé faldhoz a
keverdmagon kiviill semmi ne érjen, az elektrod, a lugbevezetd kapillaris és a magneses
keverdmag se érintkezhessen egymassal.
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e Kalibralas

o Metrohm pH-méréknél: A piros gomb megnyomasaval torténd

bekapcsolas utan a gomb megnyomdsaval elkezdi a
kalibralast. Rékérdez, hogy az elektrodot belemeritettiik-e a :
pufferbe — OK. Ezutan a hémérsékletet lehetne allitani, az 827 pHlab
alapértelmezett 25,0 °C-t fogadjuk el — OK. Ezt kovetden kiirja L \
a pH-értéket, amire kalibral, az ablak fel6li késziilék csokkené T “
pH sorrendjében kéri a pufferoldatokat. Az egyensuly .
beallasat (a drifting felirat és a fliggvény eltiinését) kovetden '
OK gomb megnyomasaval fogadjuk el a kiirt pH-értéket. A ™Y
pH-mér6 ekkor kéri a kovetkezd puffereket, melyekkel
hasonldéan kell eljarni. Ebben az esetben az egyes pufferekre
mért fesziiltség (mV) értékeket is feltiinteti a késziilék.

o A kalibralas végén a muszer kijelzi a Slope (SLP) értékét,
aminek 100%-hoz kozeli értéknek kell lennie, valamint a 4. dbra : Metrohm pH-méré
pH(0) értékét. Az érzékenység (SLP) értékét fel kell  (bekapcsold gomb, (XM, OK)
jegyezni, par pillanat mulva eltlinik a kijelz6rdl.

e Biirettahasznalat

o A késziilék hatuljan talalhatd piros billend kapcsoloval
(5. a dbra) bekapcsoljuk a késziiléket.

o A késziilék automatikusan feltlti a biirettat, melyet a
biiretta alatti szelep mozgasa mutat.
A szelep ekkor ugyanis atall tolté allasba, azaz a
lugtartaly €s a biiretta van 6sszekotve, a dugattya lefelé
mozog. Ha megtelt a biiretta, a szelep jra visszaall
adagolo6 allasba, ekkor a biiretta az adagolo kapillarissal
van 0sszekottetésben, a dugattyu felfelé
fog mozogni.

o Ezt kovetben a késziiléken (5. b dbra) 5. a dbra: Titrino biiretta

felirath gomb nyomva tartasaval lehet a lugbevezetd

kapillarison keresztiil adagolni a Iugoldatot. A gyakorlat elején a biirettat levegémentesiteni
kell, tehat a biirettat az adagoldval 0sszekotd vezetékben nem lehet buborék. Eldfordulhat,
hogy tobb ml mérdoldat hozzaadasa €s tobbszori ,,megpoccentés™ utan a vezetek falan mégis
marad pici buborék, ami nem mozdul, ekkor a titralast elkezdhetjiik, de folyamatosan
figyelni kell, hogy nem keriilt-e a mintdba a buborék.

o A birettat feltoltjiik a - felirath gomb megnyomasaval, a szamlalo
automatikusan nulldzoédik, majd leoblitjiik és letoroljik a
lugadagolo kapillarist €s a végét az oldatba helyezziik 1 cm mélyen.
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o A  készulék

Osszedllitdsa  soran
iigyeljiink ra, hogy a f6zépohar belsd
faldhoz a keverémagon kiviil semmi ne
érjen, az elektrod, a lugbevezetd
kapillaris és a magneses kever6mag
egymassal se érintkezhessen.

Elinditjuk a kevertetést (intenziv
legyen, de nem keltsen Orvényt az
oldatban).

A kiindulasi pH (V = 0 mL) leolvasasat
kovetéen hozzdadjuk az els6, a

gyakorlati leirasban  feltiintetett
térfogati  méréoldatot: az  eldirt
térfogathoz minél kozelebbi

mennyiséget engediink a mintankba.

AL

5. b abra: Titrino biiretta

Keriiljiikk el a rovid, szakaszos lugadagolast, ehelyett egyetlen hosszi gombnyomdssal
engedjiik ki a méréoldat-adagot. A pontosan leolvasott térfogat feljegyzése a fontos, nem a
jol megkdzelitett eloirt térfogat. Az adagolas sebességét 2-3 mL/perc kozé kell allitani, mig a
feltoltés sebessége 7-9 mL/perc kozotti érték legyen, ezt a dV/dt alatti gomb segitségével kell

szabalyozni.

A titralas egy szakaszan az egyensuly beallasa lassabb, ekkor 2 perc varakozas utan le kell

olvasni a kijelzett értéket és folytatni a kdvetkezd lagtérfogat hozzaadasaval.
A titralas befejezésével feltoltjiik a biirettat.
A gyakorlat végén visszazarjuk az elektrod toltonyilasat, a letisztitott elektrodot visszatessziik
az 1 M-os KCl oldatba, a lugadagolo vezetéket a milanyag tokjaba, és kikapcsolunk minden

késziiléket.
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Mettler T5 késziilék (1. dbra)
Bekapcsolasa:

1. A szamitdégépen a LabX
2017 megnyitasa, meg kell
varni amig, betolt.

2. Ezutan a Mettler T5

titrdtoron megnyomni a ©
bekapcsold gombot.

3. A vezérl6 panelen (2. dbra)
a biiretta felismerd ablak
felugrasanal megnyomni az
OK gombot.

<X

1. abra: Mettler TS titrator

f6 Home 2018/12/11 18:35

| gj Methods

Exit

2. dbra: Mettler T3 titrator vezérlo panele

18



A szoftver megnyitasa utan megjelenik a Method Tools (3. dbra) ablak.

‘ Method Toaols |

™~
s 3
Home | Methods | Folders

@
B = o s FE P ATl B y = =
B 8 5 2 #f QO = % B @ & @
Show Workbench | New Method Tag Method Import Edit Shortcut _ Delete
. . . - - Method ~ - . Shorteut
Menitoring Editing Execution Miscellaneous Shorteuts
| Analysis < || Released Methods Il Quick Links « |
lf"\g) Tasks I Drag a column header here to group by that column | tinks 2|
o= 0
©= LabX Titration Pro 3.1-bél exportéiva D Name Type Internal ID | Compatibility Madified by Madified on .? Messages
I Sample Series
£ Series Sequences @ My Tasks
{3 Messages
= Reports To Si..
SX
iy Results
=17
E;iﬂ Workbench
Shorteuts 2
e I E— | -
— %
| €=
pH mérés
o — -
,’-g Data
f“wé Resources
4 system
| Quice Links “~

€ Connected Logged-on user: System internal account (Systeminternal) Logged-on dlients: 2

3. dbra: Method Tools

Kalium-hidrogén-ftalat () puffer oldat pH-janak mérése:

Show workbench-re egyszer kattintani bal egér gombbal, majd a legérdiildé meniiben T5-re
kattintani egyszer. Ekkor megjelenik a Workbench (4. dbra) ablak. Ezen az ablakon beliil a jobb
oldali fliggdleges meniisorbdl ki kell valasztani a Sensor-t. Ezen a fiilon beliil meg kell nyomni a

= -gombot, ekkor elkezdi mérni a pH-t (5. dbra). A vezérlé panelen és a szamitogépen is mutatja a
pH-mérést. 20 perc elteltével le lehet allitani a pH-mérést a @-gombbal.
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Graph [x] o stirrer output
: 25,0 °C
» Speed [3]
2
i Temperature manual
F Temperature ]
] 3
Infinite duration
398 Duration [5
Record
10 20 30 40 50 60 7,0 80 90100
tls]
No data for curve display
ths] E [pH] ra
4015 250
2 4015 250
3 4015 250
4 4015 250
5 4015 250
6 4015 250
7 4015 250
8 4015 250
9 4015 250

| search text..

‘ Sample... Sample start time. Overall State

5. abra: pH mérése a Workbench-ben a Sensor fiilon
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Elektrod kalibralasa:

Method Tools ablakban

Methods/LabX Titration Pro 3.1-bdl exportalva fiilre kattintani,

ekkor megjelenik a

méreési

modszerek, ezek koziil a kalibracio neviit kell valasztani vagyis egyszer kell ra kattintani, hogy ki
legyen jelolve, majd a Start gombra kattintani, ezutan T5-re (6. dbra). Felugrik egy Task Editor
ablak és itt is meg kell nyomni a Start gombot ezutan OK. 1,5 percig méri a fesziiltséget/potencialt.
A mérés végén felugrik egy Sample Completed ablak, ezt le kell OK-ni. Vissza lehet mérni a pH-t
hogy tényleg 4,008. Ezt a Sensor fiilon (lasd pH-mérés) lehet megtenni, elég csak egy ellenérzés

erejéig megnézni.
A=\ ‘ Method Tools ‘
& o

&

Methods

Folders

Show Workbench | New Method Open Method Delete Tag Method || Create | Start | Mew Schedule
s v v Method @

Manitaring Editing

LabX - =
& | =Nr. 2 y
my | & % % B s (@
Import Export let MNew Shortcut Edit inortcut Delete
Task = - Method - Method ~ Shorteut =

Miscellaneous Shorteuts

& T5 ‘%

| Analysis « |\ Released Methods H P
&) Tasks Drag a column header here ta group by that column | vinks
-2 Methods i
'..T,“ah,,,, Pro3.1-b6l exportaiva D Name Type Internal ID | Compatibility Maodified by Maodified on U .¥ Messages
Sample Series 2lepeses EQR/EQP GT M1 T2, T90, T7, T70, T5, T50 System internal... 2017.10.12, 13:40: R
£ Series Sequences femes EQP GT M12 T8, 190, T7, T70, TS, TS0 System internal... 2017.10.12, 14:45: (’% My Tasks

{3 Messages

’@'( Analysis
&) bata
QGE Resources

B3 system

HCI EQP M13 T8, T90, T7, T70, T5, TS50 System internal... 20181203.15:51:

_ pH-Sensor test M4 o, T90, T7, T70, TS, T50 System internal... | 2018.11.27. 10:34

QP W15 T8, 190, T7, TI0, TS, TS0 System internal... 2018.1211.9:19:2
Test0l Water Standard 10.0 mg/g KF (Vol) W16 T8, 190, T7, T70, /305, V30, TS, V20... System internal... 2017.1012.15:29: fXE‘ My Results
pH Test pH Measure GT W17 T8, 190, T7, T70, TS, TS0 System internal... 20171012, 15:58:
00003 Calibration Calib. M8 T8, T80, T7, T70, T5, T50 System internal... 2017.10.12. 16:03: ﬁjiﬂ Workbench
‘ Shorteuts
[ I E— e

| Method pH-sensor test |

!

= Sample (Calib) (D)

Timﬁ.-.smf @D

Titrationstand: Manual stand 1
Stir o)
Speed [%]:0
Duration [}: 0

Measui[mﬂ]ﬂ] @

Sensor: Sensorl

Unit: my - | pQuick Links

€ Connedted Logged-on user: System internal account (SystemIntemal] Logged-on dients: 2

Titralas menete:

6. abra: Kalibracio

‘-q”kl.ﬂ Reports To Si..

1. Iépés: Ki kell cserélni a mintat a mérendé komponensre (ez lehet, sav, lug, ligandum, fémes

rendszer).

2. Lugbevezeté buborékmentesitése
Workbench/Burette
Itt kétféleképpen lehet: a, Rinse: Az a beallitasi lehetdség, ahol azt lehet megadni, hogy
hanyszor ismételje az adagolast és a biiretta térfogatanak hany %-at adagolja.
b, Dispense: Itt az adagolt térfogat mennyiségét lehet beallitani.
Adagolas kozben a buborékok eltavolitasat szakszerli pocogtetéssel kell eltavolitani. Ezutan
a ligadagolot a mintaba kell helyezni és ki lehet tAmasztani egy gumidugodval, hogy titralas
kdzben ne mozduljon el. Ezutan csatlakoztatni kell a gazbevezetd csovét.
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3. pH-mérés jra a Sensor fiilon (lasd pH-mérésnél), 10-15 percig mérni a pH-t, kozben mig a
rendszernél beall az egyensuly be lehet allitani a méréshez a paramétereket. Ha letelt a 10-
15 perc, akkor le lehet allitani a pH-mérést a @-gombbal.

4. Meérési paraméterek beallitasa a Method Tools ablakban lehetséges.

Duplan kell kattintani arra a Method-ra, amit hasznalni akarunk. Ezutan lathaté a Method Editor
folyamatabra (7. dbra).

i® EQP - Method Editor
Methods

o e X G <

2 E 5

Analysis components
Amhary instrument
(B Aucilizry value
Blank
{5 Calculstion
() Conditioning
{5 Conditioning (Controlled)
[ Dispense (controlled)
{3 Dispense (normal)
Drain
(&) Instruction
Line rinse
35 Liquid Handling
(3 Measure (MVT)

[ Measure (normal)
BFak
Pump
Record
Rinse
(= Stating

st

B sine

(@D Titration (2-phase)

By Titration (EP)

(@@ Titration (EQP)

@@ Titration (Learn EQP)

@ Titration (Thermometric)

() Titration stand

Sample

[B} Semple (Calib)
(B Semple (St Add)
&) Semple (Titer)

Saveand Save Close  Inserl Unlock 11
Close Symbol - View
Editing View
J Graphical Editor
Titration

@ %

Method Properties

] »

D KOH
Internal ID M15
Name EQP
Type General Titration
= Sample (1) Compatibility T2, T90, 7, T70, T5, TS50

“‘"‘“'7 s L—) o

Titrationstand: Manual stand 1

Method [LEERETH

. Titration (EQP) [11 @ Selected
Titrant: KOH 0.2 mol/L
Sensor: Sensorl

Threshold [pH/mLl: 3,0 Export templates

m

vx Calculation R1 (Consumption) ()

Name

Format

Result unit: mL
Formula:R1=VEQ
Constant C=:1

Document Management

Release state € Proposed

Method Labels
Calculation R2 (Content) @
VX User defined label 1
Result unit: %
Formula: R2=Q*C/m
Constant C=: M/(10*z)
SOP
Enable SOP
4_ Calculation R3 (Content) @
b - et unit: molL PDF Settings
Formula: R3=Q*C/m
Constant C=: 1/z

@ Record @ L3
Report template: Titration report

Generate a PDF file

7. abra: Method Editor folyamatabra

A Titration (EQP) [1] buborékra kell egyszer kattintani, ekkor az zo6ld szintire valt. Ilyenkor lehet
jobb oldalon a Paremeters fiilon (8. abra) elvégezni a bedllitdsokat.
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4% EQP - Method Editor

-mox
Methods @
= ) | i
| Ay
el (X % s 5 o
Saveand| Save Close Print || Unlock
Close - || view
Editing View
t)'(, Saves your changes and closes this dialog. fraphical Editor - | |
L
| Titration | il | b "
Auxmaw instrument | |
@ oy value ‘ Temperature acquisition [
&) Blerk ' | ]
#5 Calculation
Conditioning
{5 Conditoning (Controlled) o v | |
(% Dispense (controlled) 1—"“’"""7 sad @ Mode Nane
@ Disserse (rormah Titration stand: Manual stand 1 T °
(B Drain G W
(&) Instruction . Titration (EQF) [1] © @ user
Line rinse Titrant: KOH 0,2 mal/L
{89 Liquid Handling ] Titrant addition Incremental
(3 Measure (MVT) Threshold [pH/mL} 3.0 av [ml] 0,05
[ Measure (normai) ; Mode Fixed time
BF=r« Calculation R1 (Consumption) () 1. -
€ Result unit: mL 8
Pump I
B Record Formula R1I=VEQ | |
Rinse EEEIEST Procedure standard -
= Statin
Threshold [pH/mL] 30
ir A
Calculation R2 (Content) (D) E— None
Sync -
Result unit: % N .
¥ anges
(@D Titration (2-phase) Farmula: R2—CC/m 9
@A Titration (EP) Constant C=: M/(10%2) Add. EQP criteria No
(@@ Titration (EQP) ¢
@ Titration (Leamn EQP) ColealaiinR I
I (Content)
@] Tiration (Thermometic) g Clevioien R Conr © pr— & [50
(G ision tand Result unit: mol/L
‘ Farmula: R3=*C/m At potential &
Constant C=:1/z Patential [pH] & [115
Sample
B Servie (Ceii) ¢ Termination tendency None
(B Szmple (St Add) @ Record @ LJl| At slope
Sample (Titer) Report template: Titration report After number of recognized EQPs

Combined termination criteria

8. abra: Parameters fiil

1. tdblazat: Paraméterek bedllitasa a titralds megkezdése elott

KOH
(Viss,=25 ml,
c(9)=0,01
M)

HCI

(Visssz=25 ml,

c(HCl)=810®
M)

Fémes

Ligandum rendszernél

Mehtod

KOH

HCI

HCI

femes

Control

Adagolas

dV [mi]

0,05

0,05

szamitani!

szamitani!

Mode

Fixed time

Fixed time

Fixed
time

Equilibrium

controlled

dE [mV]

0,1

Varakozasi
1d6

dt [s]

90

120

120

90

t(min) [s]

120

t(max) [s]

300-1800

(rendszerfiiggd)

Termination

Potential
[pH]

115

11,6

11,5

11,0

Ha valtoztattunk a modszerben, akkor a végén a Save and Close gombra kattintani.

5. Meérés elinditasa: A beparaméterezett modszer ki legyen jeldlve, ez ugy tehetd meg, hogy
egyet kattintunk a moddszerre. Ezutan Start/T5, Task Editor ablak felugrik, majd Start/OK.

Meérés kovetése a Workbench ablakban lehetséges, de a panelen is kovethetd.
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Adatmentés:

LabX 2017 programban a mérés végén megjelenik az Enter Sample Size, ide 1-et beirni, majd Enter
¢s még egyszer Enter (Ezt be lehet irni a panelen, de a szamitogépen 1€v6 szoftverben is.)

Ezutan: LabX/Data/My Latest Results, duplan kell kattintani a kivant adatsor mentéséhez, ekkor
megjelenik egy Results Editor ablak, Measured Values fiilre kattintani, adatsor kijelolése Ctrl+A-
val, Ctrl+C és bemasolni Ctrl+V-vel egy iires Excel fajlba. Csak a V, pH egységekre van sziikség, a
tobbit lehet tordlni, majd mentés masként a pendrive-ra. Ha kész be kell zarni a Results Editor-t a
Close gombbal.

Késziilék kikapcsolasa:

A vezérl6 panelen kell leéllitani az alabbi meniipontokon keresztiil:
1. A titralas befejezésével a panelen kétszer meg kell nyomni az OK gombot.
2. Ezutdn 6nmagatdl visszalép a f6 meniibe, ahol az alabbi gombokat kell megnyomni a
kilépéshez: Exit/Offline/Shut down

Utmutat6 a pH-metrias mérések kiértékeléshez

A fentebb leirt mérések kiértékelése és az abrazolasok szamitogép segitségével torténnek. A
programot kimondottan erre a célra irtdk MATLAB programnyelven. A mérérendszer és a
szamitogép kozott sajnos nincs on-line kapcsolat, ezért a méréseket a hagyomanyos médon el kell
végezni, és az eredményeket lejegyezni.

A programot a ,,pH-metria Windows” feliratit Matlab ikonnal indithatjuk el. A program
nem csak DOS alatt futd .ph kiterjesztésti fajlt, hanem Excelt is be tud olvasni. Az adatrogzités az
Excel-fajl legels6 munkalapjan (worksheet, fiil) a bal felsé sarokban kezdve kell rogziteni a titralasi
adatokat két oszlopban. A cellakba szdmokat kell irni (a Windows alapbedllitasatol fiiggden
tizedesvesszot illetve tizedespontot hasznalva). Az egyes titralasi pontok kozott nem lehet iires vagy

érvénytelen sor, mert az a titralas végét jelezné a programnak.

Példaul: | A | B | illetve: | A | B |
Vo 1| 100Jakarmi | 1| 100Jakarmi |
vl pH1 2| 0] 4,014 2| 0| 4.014]
v2 pH2 3| 05| 4,262 3| 05| 4.262]

stb... S N - S I |
Itt Vo a kezdeti oldattérfogat cm®-ben kifejezve, vl, v2, .. a biiretta-fogyas, pH1, pH2, ...
pedig a mért pH-érték.
A titralasi adatok beolvasdsa:

1.) El6szor valassza a "Load the data of titration" meniipontot.

2.) Valassza a "from Excel-file" almentit.

3.) A navigal6 ablakban keresse meg, és nyissa meg a kérdéses fajlt.

Ennek hatasara bezarul az Excel-dllomény, a titralasi adatok bekeriilnek a programba,
megjelennek a képernyd jobboldalan, tovabba a titralasi gorbe és differencia-hanyadosanak rajza is
lathatova valik.  Ha az abran kiugré pontot lat, akkor hasonlitsa Ossze a beolvasott és a
jegyzékonyvében rogzitett adatokat. Az esetek tobbségében ezt elgépelés, hibasan lejegyzett vagy
kihagyott szdmjegy okozza. Javitsa az Excel-f4jlban a hibas adatot, mentse a valtozasokat, majd a

"Delete or Exit" és "Delete the data of titration from memory" meniipontokat valasztva a programot
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alapallapotba hozva megismételheti a beolvasast.
Az ekvivalencia-pont meghatarozasa:

Az abra felett talalhaté legordiilé meniibol kivalaszthatja a harom Gran-fiiggvényt (1-2-3) — az
elsd fiiggvény az erds sav-erds bazis titrdlasra vonatkozo Gran-fiiggvény ekvivalenciapont eldtti
szakasza, a masodik erds bazissal torténd titralasok ekvivalenciapont utani szakasza, a harmadik
gyenge sav-erds bazis titralasok Gran-fliggvényének ekvivalenciapont el6tti szakasza —, a
differencia-hanyadost (5), annak reciprokat (4) vagy a savas ¢s lagos tartomanyra levezetett Gran-
figgvények kombindcidjat erds illetve gyenge sav esetére (6-7). Kivalasztasuk utan az dbran ezek
grafikonjai is megjelennck (skalafelirat nélkiil).

1. (Vo+V)*10™°" a hozzadott titraloszer térfogatanak (V) fiiggvényében
(Vo+V)*10P" a hozzaadott titraloszer térfogatanak (V) fliggvényében
V*10" a hozzaadott titraloszer térfogatanak (V) fiiggvényében
dV/dpH a hozzaadott titraloszer térfogatanak (V) fliggvényében

o~ wbn

dpH/dV a hozzaadott titraloszer térfogatanak (V) fliggvényében

Ha Gran-fiiggvényt valasztott, akkor a legordiilé menii felett egy vagy két "nyomoégomb" is
megjelenik. Ha raklikkel, majd az egeret mozgatva az abra felé viszi a kurzort, akkor a kurzor nagy
szalkeresztté valik, aminek segitségével egy intervallumot jeldlhet ki a megfeleld Gran-fliggvényen
(az X-tengelyen). Az intervallumot gy jelolheti ki, hogy a megfeleld sz¢lsé poziciokban lenyomja
az egér valamelyik gombjat.

Ha legalabb két titralasi pont talalhato a kivalasztott intervallumban, akkor a Gran-fliggvény
kivalasztott pontjait kitoltott markerek jelzik. A Gran-fiiggvény megfeleld pontjaira egyenest illeszt
a program, aminek zérushelyét (tengelymetszetét) tekinti ekvivalencia-pontnak. Ha ez a titralasi
tartomanyba esik, akkor az illesztett egyenest és az ekvivalencia-pont helyét is megjeleniti, és
értékeét kiirja a képernyd jobb felsd sarkaba, viszont ellenkezd esetben nem torténik semmi. Persze
az intervallumot helyesen kell megvalasztania, hogy realis becslést kapjon.

A nyomoégombra klikkelve a kivalasztast tobbszor ismételheti. Az elfogadhatonak tartott
ekvivalencia-pont értékeket jegyezze le a jegyzOkonyvébe. Ha az abrat is meg kivanja 6rizni, akkor
a Windowsban megszokott modon az "Alt+PrintScreen" billentyiilkombinaciéval az aktiv ablak
képét vagolapra viheti, és Excelbe vagy Wordbe masolhatja.

Ha befejezte a munkat, akkor a "Delete or Exit" meniipont segitségével torolheti a memoriabol
a titralasi gorbe adatait, vagy kiléphet a programbol. Ha véletleniil bezérja a program ablakat, vagy
megszakad a program futdsa, akkor a Matlab interpreter aktiv marad, ezért annak ablakat is be kell
még zarnia, vagy a ">>" prompt utan beirva a "granwin" szo6t, az Enter lenyomaséaval Gjraindithato a
program:
>> granwin

A gyakorlaton bemutatott és hasznalt Mettler TS titrator a GINOP-2.3.2-15-2016-00008 projekt keretében,
az Europai Unid tiamogatdsaval, az Europai Regiondlis Fejlesztési Alap tarsfinanszirozdasaval keriilt

beszerzesre.
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