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1. SAV-BAZIS MERESEK

1.1. Mérések vizes oldatban

erevr

a.l Oldatkészités: Az 500 cm?, kézelit6leg 0,1 mol/dm?® koncentracioja HCI oldatot 36 (m/m)%-0s,
1,18 g/cm3 stirliségli sosav oldatbol higitassal készitjiik.

crer

A meghatarozas reakcidegyenlete:
HCO; + H" = H,CO3 — H,0 + CO,

Recept: Analitikai tisztasagh KHCOg3-bol analitikai mérlegen visszaméréssel 0,1 g koriili
mennyiségeket mériink be 100-100 cm®-es titralolombikokba. A bemért anyagot 20-30 cm®
desztillalt vizben oldjuk és 1-3 csepp metilvords indikatort alkalmazva a kozelitdleg 0,1 mol/dm®
HCI oldattal hagymavords szinig titraljuk. A lombik tartalmat ezt kdvetden (horzsakdvet
hasznélva) a CO; eltavolitasa végett 2-3 percig forraljuk. A szobahdmérsékletre lehitott oldatot
cseppenként tovabb titraljuk az dtmeneti hagymavords szinig.

Masik lehet6ség szerint a KHCO3-bdl analitikai mérlegen torténd kdzvetlen beméréssel kb. ~0,1
mol/dm? (pontosan ismert) koncentracidji 100,00 cm® térfogatt torzsoldatot készitiink, melybdl a
fentiekben leirtak szerinti titralasokhoz 10,00-10,00 cm?>-es részleteket hasznalunk.

A KHCO3; molekulatomege: 100,12 g/mol.

Forras: Schulek-Szabo 113.0.

erers

crer

lehet késziteni. “Karbonatmentes” mérdoldatot nyerhetlink, ha a készitendd oldathoz sziikséges
NaOH mennyiségnek kétszeresét mérjiilk be gyorsan, taramérlegen egy 250 cm® térfogatl
Erlenmeyer-lombikba. Ezt kdvetden az elore elkészitett (kiforralt, lehtitott) desztillalt viz kb. 100
cm3-ével a NaOH-ot razogatjuk megkozelitleg a fele mennyiség feloldodasaig. Az oldatot
gyorsan leontjilk a maradék NaOH-rol. Ezt a maradék NaOH-ot kiforralt, lehiitott desztillalt
vizben azonnal oldva készitjiik a méréoldatot, amit a karbonatosodas megakadalyozéasara jol zart
tivegedényben tarolunk.

Masik eljarés szerint kb. 50 (m/m) % koncentracidji NaOH-oldatot készitiink, melyben a Na,CO3
nem oldodik, az oldatbol kiiilepszik. A csapadék feletti €s a folyadék feliiletén 1évé vékony
karbonathartya alatti tiszta oldatbol higitassal készithetd mérdoldat.

oldatra:

A meghatarozas ionegyenlete (molekulaegyenlete):

H"+OH =H,O (HCI+ NaOH = H,0 + NaCl)
Recept: A mar ismert koncentracidji, kozelitdleg 0,1 mol/dm® HCI oldat 10,00-10,00 cm*-es
részleteit 100 cm-es titralolombikba mérjlik. A mintakat desztillalt vizzel 20-30 cm-re higitjuk és
2-3 csepp metilvoros indikatort alkalmazva hagymavoros szinig titraljuk. Sziikség esetén forditva
is végezhetjiik az eljarast, vagyis a lugoldatot titralhatjuk savval ugyanigy.
A NaOH molekulatomege: 40,00 g/mol.
Forras: Schulek-Szabo 116.0.



1.2. Eros és gyenge savak/bazisok, savelegyek/baziselegyek mérése
NaOH és Na,CO3; meghatarozasa egymas mellett (Warder szerint)

A meghatarozas ionegyenletei:
A végpontot fenolftaleinnel jelezve:

NaOH + HCI = H,0 + NaOH
COZ +H' = HCO,

Metilnarancs/voros mellett tovabbtitralva:
HCO; + H* = H,CO; —» H,0 + CO,

Recept: Az ampullaban kiadott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm*-es mérélombikba mossuk,
majd jelig toltjik. A térzsoldat 10,00 cm®-es részleteit 100 cm-es titralolombikba mérjiik, majd
desztillalt vizzel ~40 cm®-re higitjuk a mintdkat. Egy-egy mintéhoz ~3 g NaCl-ot és 3-4 csepp
fenoftalein indikatort adunk, majd rdzogatds nélkiil dvatosan halvany rozsaszinig titraljuk HCl
mérdoldattal. Ezt kdvetden 1-3 csepp metilvoros indikatort visziink a rendszerbe és atmeneti
hagymaszinig tovabb titralunk. A titralas végpontja eldtt a CO,-ot kiforraljuk és lehiitott oldatban
befejezziik a titralast.

Molekulatomegek: NaOH: 40,00 g/mol; Na,CO3: 106,00 g/mol.

Forras: Schulek-Szabo 142.0.

H3PO, és KH,PO, meghatirozasa egymas mellett

A meghatarozas ionegyenletei:
A végpontot metilnaranccsal jelezve:

HsPO4 + OH = H,PO; +H,0

Fenolftalein mellett tovabbtitralva:
H,PO, + OH = HPO; +H,0

Recept: Az ampullaban kiadott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm-es mérélombikba mossuk,
majd jelig toltjik. A torzsoldat 10,00 cm®-es részleteit 100 cm®-es titralolombikba mérjiik.A
mintékat 20-30 cm®-re higitjuk, és NaOH mérdoldattal 1-3 csepp metilnarancs indikator mellett
kezdddd sarga szinig titralunk. A megtitralt oldathoz ~ 1 g szilard NaCl-ot adunk és ennek
feloldodasa utan 4-5 csepp fenolftalein indikéator mellett maradand6 rézsaszinig tovabb titralunk.
Molekulatomegek: H3PO,4: 98,00 g/mol; KH,P0O4:136,09 g/mol.

Forras: Schulek-Szabo 125.0.

Oxalsav meghatarozasa

Az oxalsav olyan kétértékli, kozepes erdsségli sav, amelynél a konszekutiv disszocidcio egyes
szakaszai nem kiilonithetSk el j6l egymastol (Kg= 6,5-10% Kg = 6,1:10°). Meghatarozéasa az
egyes titralasi lépcsék alapjan, kiilon-kiilon csak nagy hibaval, egy lépésben viszont minden
kiilonosebb nehézség nélkiil elvégezhetd.

COOH COO
+ 20H = + 2H,0
COOH COO
Recept: A kiadott ismeretlen oldatbol 100,00 cm® torzsoldatot készitiink. A torzsoldat 10,00-10,00
cm®-es részleteihez 2-3 csepp fenolftalein indikéatort adunk. Az oldatot a halvany rozsaszin szin
megjelenéséig titraljuk. Beadando: oxalsav mennyisége mg-ban.



Molekulatomeg: (COOH),: 90,04 g/mol.
Forras: Schulek-Szabo 125.0.

Kénsav és borsav egymas melletti meghatarozasa

A meghatarozas ionegyenletei:
A végpontot metilnaranccsal jelezve:

H,SO0;+2 OH™ = SO% +2 H,0
(HSO, +H*+2O0H = SO% + 2 H,0)

Mannit hozzaadésa utan fenolftalein mellett tovabbtitralva:

—C—0OH HO{_ _OH HO—C— —C—0.___0—C
| + B + [ —> [ B [ H + 3H,0
—C—OH CI)H HO—C— —C—0 —
| | | |

s

A borsav olyan gyenge sav, hogy 0,1 mol/dm?® koncentraciéju oldatanak a pH-ja nagyobb, mint 5.
Ennél kisebb indikatorexponensii indik4torok (metilvords, metilnarancs) a boérsavra gyakorlatilag
nem érzékenyek. Ezek alkalmazasaval a borsav mellett jelenlevd erds savak megtitralhatok. A
titralas tobbértékii alkohol hozzéadéasa utan folytathato és a borsav mennyisége meghatarozhato.
Recept: A kiadott ismeretlen oldatbol 100,00 cm® torzsoldatot készitiink. A torzsoldatbol 10,00
cm®-t titral6lombikba pipettazunk. Hozzaadunk 1 csepp metilvoros indikatort és a natrium-
hidroxid-mérboldattal atmeneti (hagymavoros) szintire titraljuk

Ezutan 1,0 g mannitot és 2 csepp fenolftalein indikatort adunk a titrdland6 oldathoz, majd a
natrium-hidroxiddal a rdzsaszin megjelenéséig folytatjuk a titralast. (A mannit hozzdadéasa utan az
oldat szine ismét piros lesz, majd a titralas folyaméan sargdva valtozik, tehat az indikator
rozsaszinének megjelenését a sarga oldatban észleljiik.)

Meghatarozando: a kapott oldat kénsav- és borsavtartalma mg-ban.

Molekulatomegek: H,SO4: 98,08, H3BO3: 61,84 g/mol

Forras: Schulek-Szabo 119. és 137.0.

Szilard minta borax-tartalmanak meghatarozasa acidi-alkalimetrias titralassal

A meghatarozas ionegyenlete:
B,02 +2H"+5H,0 =4 H;3BO;3

Recept: Az ismeretlen 0sszetételli porkeveréket, mely boraxot és inert szennyezést tartalmaz,
homogenizalni kell. Homogenizalds utan analitikai mérlegen visszaméréses technikaval kb.
0,49 - 0,4g pontosan ismert menngliséget mériink titralo lombikba. A mintdkat desztillalt vizes
oldas utan (térfogat 20-30 cm®) két csepp metilnarancs indikator jelenlétében, ismert
Beadand6 a minta %(m/m) boéraxtartalma.

Molekulatomeg: (Na,B407-10H,0): 381,37 g/mol.



1.3. Meghatarozasok elokészité kémiai reakciok (redoxireakcio, komplexkép-
z0dés) soran felszabadulé hidrogén-, illetve hidroxidionok mérése alapjan

HgO meghatarozasa

A meghatarozas ionegyenletei:

HgO + 41" + H,0 = [Hgls]* + 2 OH"
OH™ +H"=H,0

Recept: A kapott porkeveréket dorzscsészében gondosan homogenizaljuk, majd analitikai
mérlegen 0,2 g koriili mennyiségeket 100 cm®-es titralolimbikba mériink, hozzaadjunk kortlbeliil
2 g szilard KI-ot, majd 20-30 cm® vizben oldjuk a keveréket. A HgO teljes feloldodasa utan 1-3
csepp metilvords indikator mellett a mar ismert koncentracioja 0,1 mol/dm® HCI oldattal
hagymavoros szinig titraljuk.

Beadando a szilard porkeverék HgO tartalma (m/m) %-ban.

A HgO molekulatomege: 216,62 g/mol

Forras: Schulek-Szab6 113. és 139.0.
Na,S,;03 meghatarozasa bromos oxidacié soran képzodo sav mennyiségének mérése alapjan

A meghatarozas ionegyenletei:

S,05 +4Br;+5H,0=2S0% +8Br +10H"
OH +H" =H,0

Recept: Az ampulldban kiadott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm*-es mérélombikba mossuk,
majd jelig toltjiik. A torzsoldat 10,00 cm-es részleteit 100 cm®-es Erlenmeyer lombikba mérjiik,
térfogatukat desztillalt vizzel ~ 50 cm®-re noveljiik, majd elszivofiilke alatt lassan annyi, frissen
késziilt, bromos vizet csepegtetiink hozzdjuk, mig a gyengén sarga szin meg nem marad. A
felesleges bromot ezutan forralassal tavolitjuk el. (Mintegy 10-15 percre van sziikkség a
bromfelesleg eliizés¢hez. Horzsakd! Elszivofillke hasznalata kotelezd.) A kiforralas
eredményességét ugy ellendrizziik, hogy tizszeresére higitott metilvords indikatorbol 1 cseppet
adunk az oldathoz. Amennyiben még Br; van jelen, az az indikatort elroncsolja. Ilyen esetben meg
kell ismételni. A Br; teljes eltdvozéasa utan az oldatot lehiitjiik és 1-3 csepp metilvords indikator
mellett NaOH mérdoldattal atmeneti szinig titraljuk.

Beadand6 a minta natrium-tioszulfat tartalma mg-ban.

A Na;,S;03 molekulatomege: 158,12 g/mol

Forras: Schulek-Szabo 136.0.

Nikkel(I1)ionok meghatarozasa acidi-alkalimetriasan kationcserélé gyanta segitségével
A meghatarozas ionegyenletei:

2 H* (gyantan) + NiZ* oidatban) = 2 H (olcatban) + Ni** (gyantin)
OH™ +H' = H,0

Recept: A H* formara hozott kationcserél$ oszlopon az ismertelen oldat Ni?* ionjait H*onokra
cseréljiik. A szabadda valo ekvivalens H'-t eludljuk, majd NaOH méréoldattal mérjiik. Az eljaras
leirasa: A H' formara hozott és atmosott oszlopot ~50 em® desztillalt vizzel semlegesre mossuk.
Arrél, hogy az oszlop tartalmaz-e szabad H*-ionokat, az elfoly6 viz pH-janak mérésével (indikator
papir) gy6zdédiink meg.

Az ampullaban kiadott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm®-es mérSlombikba mossuk, majd
jelig toltjik. A torzsoldat 5,00 cm®-es részletét vissziik fel a fentiek szerint el6készitett oszlopra.



Kb.15-20 csepp/perc atfolyasi sebesség mellett 60-70 cm?® desztillalt viz sziikséges az elucidhoz.
Ugyeljiink arra, hogy a gyantaoszlop allandoéan folyadék alatt maradjon. Az elucid bejezésekor
(indikatorpapirral) gy6z6djlink meg annak teljességérdl. Az eluatumot metilvoros indikator mellett
NaOH mérdoldattal titraljuk.

Beadando6 a kiadott minta nikkel(Il)ion tartalma mg-ban.

Nikkel atomtomege: 58,71 g/mol.

1.4. Mérések nemvizes kozegben

erers

A jégecetes perklorsav mérdoldat készitéséhez analitikai tisztasdga tomény (69-71 %-0s
perklorsavat, és jégecetet hasznalunk. Az ecetsav legfeljebb 0,5 % vizet tartalmazhat.
Amennyiben a viztartalom ennél nagyobb, az ecetsavat a viztartalommal ekvivalens, szamitott
mennyiségll ecetsavanhidriddel ele§yitj1'ik ¢és egy napig allni hagyjuk.

A mérdoldat készitése soran 9 cm” tdmény perklorsavhoz 1000,0 cm®-es mérélombikban ~ 600
cm® jégecetet ontiink, majd a viztartalomnak megfeleld, szamitott mennyiségii (~16 cm®)
ecetsavanhidriddel elegyitjliik. Az oldatot Osszerdzzuk, és egy napi allas utan a térfogatot 1000,0
cm®-re egészitjik ki.

A pontos koncentracié meghatirozashoz analitikai pontossaggal lemért ~ 0,2 g, el6zbleg 120 °C-
on 2 6ra hosszat szaritott kalium-hidrogén-ftalatot 15 cm® jégecetben oldunk. Ha sziikséges, a
teljes oldodasig enyhén melegitjiik az oldatot.(Nyilt lang hasznalata tlizveszély miatt tilos!) A
szobahdémérsékletli oldatot 2-3 csepp kristalyibolya indikator jelenlétében (az indikatorra nézve
0,1 %-os jégecet oldat) 0,1 mol/dm® perklorsavval kékeszold szin eléréséig titraljuk

A kélium-hidrogén-ftalat molekulatomege: 204,23 g/mol.

Alkaloidok (papaverin) meghatarozasa nemvizes kozegben

HCO N
OCH
~N 3
H3CO Papaverin (Alk.)
H,C OCHj

A 10 értéknél kisebb disszociacios allandoji  gyenge bazisokat és savakat vizmentes
koriilmények kozott savas, illetve bazikus olddszert alkalmazva megtitralhatjuk. Bazisok mérésére
sav mérdoldatként jégecetes perklorsavat alkalmaznak leggyakrabban. A papaverinium-klorid
(AIK.HCI vagy (AIk.H")(CI")) s6bol jégecetes kozegben, higany(Il)-acetat hatisara a rosszul
disszociald higany(II)-klorid képzddik és ilymddon a papaverinium ellenionja acetatra cserélddik.
Reakcidegyenlet:

2AIk.HCI + Hg(CHsCO0), =HgCl, + 2 (Alk.H")(CHsCOO)

Jégecetes perklorsavval titralva az oldatot a bazistartalom meghatarozhat6. A higany(Il)-acetat
foloslege a mérést nem zavarja, mert ez a vegyiilet jégecetben csak igen gyenge bazisként
viselkedik.

Recept: A kapott, ismeretlen tomegli mintat 100 cm-es csiszolatos dugoval ellatott Erlenmeyer-
lombikban 5 cm? jégecetben oldjuk, és az oldatot 10 cm® jégecetes higany(1Il)-acetéttal elegyitjiik.

s

2-3 csepp kristalyibolya indikator-oldat hozzdaddsa utan 0,1 mol/dm® koncentracidja

" A jégecet hasznalata nagy koriiltekintést igényel: a bérre jutva fajdalmas gyulladast okozhat!



perklorsavval kékeszold szin eléréséig titraljuk. (A titralas soran KCIO4 valhat ki, de ez a végpont
¢észlelését nem zavarja.)

Szamitsuk ki az eredeti minta tomegét (mg-ban)!

Molekulatomeg: 339,39 g/mol (szabad bazis) 375,86 g/mol (hidroklorid)

Forrds: Schulek-Szab6 517-520.0.

2. OXIDACIOS ES REDUKCIOS MERESEK

2.1. Permanganometria
0,02 mol/dm® KMnO, méréoldat készitése és koncentraciojanak meghatarozasa

a. Oldatkészités: A 250 cm®, 0,02 mol/dm*® KMnOj, oldat készitéséhez a szamitott mennyiség,
analitikai tisztasagl vegyszert tiramérlegen mérjiik be. A frissen elkészitett oldatot iilepitjiik, majd
par Ora elteltével livegsziirén atsziirjiik.

crer

A meghatarozas ionegyenlete:
2 MnO; +5(COOH); + 6 H =2 Mn®* + 10 CO, + 8 H,0

Nay(COO0), torzsoldat készitése: A megfeleld tisztasagu szilard Nay(COO), analitikai mérlegen
torténd bemérésével késziil az 0,05 mol/dm® koncentracioju oldat.

Recept: A Nay(COO), torzsoldat 10,00 cm>-es részleteit 100 cm®-es titralolombikba vissziik,
térfogatukat desztillalt vizzel ~30 cm>-re noveljiik majd 10 cm® 10 (m/m)%-os H,SO, oldatot
adunk az egyes mintakhoz. A reakcidelegybe 0,2 - 0,3 g MnSO;-ot szérunk, majd a 60-80 °C-ra
a mintat a titralas vége felé ismét felmelegitjiik.

A KMnO4 molekulatomege: 158,04 g/mol.

A Nay(COO0); molekulatomege: 134,00 g/mol

Forrds: Schulek-Szab6 184.0.

Fe(l1)-Fe(IIT) meghatarozasa permanganometriasan

A meghatarozas ionegyenletei:

2 Fe** +SnCl, + 2 CI” = 2 Fe®* + SnCly
SnCl, + 2Hg** + 4CI™ = SnCla+ Hg2Clagitira)
5Fe’* + MnO, +8H" = Mn* +5Fe* + 4 H,0

Recept: A kapott mintat maradék nélkiil 100,00 cm®-es mérélombikba mossuk és azt jelig toltjiik.
Az igy nyert torzsoldat 10,00 cm’-es részleteit 100 cm®-es titralolombikba pipettazzuk. 15-15 cm?
Zimmermann-Reinhardt oldatot adunk egy-egy mintdhoz, majd hidegen a KMnO,4 méréoldattal a
halvany rézsaszin megjelenésig titralunk. (A halvany rozsaszin legalabb 30 s-ig megmarad!) A
megtitralt mintdhoz 10 cm® 20 (M/m) %-os sosavat adunk, majd horzsaké jelenlétében forrasig
hevitjiik. A forrd oldathoz cseppenként cc. HCI-val frissen késziilt 15 (m/m) %-0s SnCl,-ot adunk,
az oldat teljes elszintelenedésig.

Célszerii ezutan még egy csepp SnCly-ot juttatni a rendszerbe. Ezt kdvetden lehiitjiik az oldatot,
majd hirtelen mozdulattal 10 cm® 5 (m/m) %-0s HgCly-ot adunk hozza. Fehér, selymes fényti
H92C|2 valik ki.

1000 (esetleg 500) cm>-es lombikba 300 cm?® desztillalt vizet, par csepp permanganatot adunk az
oldathoz (amit a teljes fogyasba természetesen beszamitunk), majd maradéktalanul belemossuk a



mar elézoleg redukalt vasso oldatot, ¢és allandd kevergetés kozben a KMnO, mérdoldattal tartos
rézsaszinig titraljuk.

A vas atomtomege: 55,85 g/mol.

Forrds: Schulek-Szabo 186-187.0

Fe(IIT) meghatarozasa permanganometriasan

A meghatarozés ionegyenletei:

2 Fe** +SnCl, + 2 CI” = 2 Fe*" + SnCl,
SnCl, + 2Hg** + 4CI™ = SnCla+ Hg2Clagitira)
5Fe’* + MnO, +8H"=Mn* +5Fe* + 4 H,0

Recept: A kapott mintat maradék nélkiil 100,00 cm®-es mérélombikba mossuk és azt jelig toltjiik.
Az igy nyert torzsoldat 10,00 cm®-es részleteit 100 cm>-es titralé lombikokba pipettazzuk. 15-15
cm® Zimmermann-Reinhardt oldatot és 10 cm® 20 (m/m) %-os sésavat adunk egy-egy mintéhoz,
majd horzsakd jelenlétében forrasig hevitjikk. A forrd oldathoz cseppenként cc. HCI-val frissen
késziilt 15 (m/m) %-0s SnCl,-ot adunk, az oldat teljes elszintelenedéséig.

Célszerli ezutan még egy csepp SnClp-ot juttatni a rendszerbe. Ezt kovetden lehiitjiik az oldatot,
majd hirtelen mozdulattal 10 cm® 5 (m/m) %-0s HgCly-ot adunk hozza. Fehér, selymes fényti
HgCl, valik ki.

1000 (esetleg 500) cm*-es lombikba 300 cm?® desztillalt vizet tesziink, par csepp permanganatot
adunk az oldathoz (amit a teljes fogyasba természetesen beszamitunk), majd maradéktalanul
belemossuk a mar elézdleg redukalt vas(I)-oldatot, és allandd kevergetés kozben a KMnO4
mérdoldattal tartds rdzsaszinig titraljuk.

A vas atomtomege: 55,85 g/mol.

Forras: Schulek-Szab6 186-187. o.

Mn(IT) meghatarozasa Volhard-Wolf szerint

A meghatarozés ionegyenlete:
2 MnQ; + 3 Mn?* + 7 H,0 = 5 MnO(OH), + 4 H*

Recept: Az ampulldban kiadott ismeretlen maradéktalanul 100,00 cm®-es mér8lombikba mossuk,
majd jelig toltjiik. A torzsoldat 10,00 cm®-es részleteit 1000 cm®-es Erlenmeyer lombikokban
desztillalt vizzel ~500 cm>-re higitjuk. A mintékba 1-2 g ZnO-ot szorunk és ~5 g ZnSO, -7H,0-
ot oldunk fel benniik. A forrasig melegitett oldatokat KMnO4 mérdoldattal titraljuk oly modon,
hogy elébb aprébb részletekben, majd cseppenként adjuk a mérdoldatot, mig folyadék tisztaja 2-3
percig rdzsaszinli marad. Amennyiben a titralas idében elhtizodik, a végpont el6tt ismét forrasig
kell melegiteni a mintat!

Mn atomtomege: 59,94 g/mol

Forras: Schulek-Szabé 191.0.

Vas(l1)-oxalat meghatarozasa

A meghatarozas egyenlete:

3 MnQ;, + 5 Fe(COO), + 24 H" =3 Mn*" + 5 Fe** + 10 CO, + 12 H,0
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Recept: A kiadott szilard vas(Il)-oxalat mintat 50 cm® 20%-os kénsavban oldjuk majd
mérélombikban 100,00 ¢cm® torzsoldatot készitiink belble. A tdrzsoldat 10,00 cm’-es részletét
titralolombikba mérjiik, majd tovabbi 10 cm® 10%-os kénsavat és 20 cm® 20%-0s foszforsavat
adunk hozza, majd a 60-80 °C-ra melegitett oldatot a KMnO, méréoldattal halvany rézsaszinig
titraljuk.

A Fe(COO0),-2H,0 molekulatomege: 179,90 g/mol.

Forras: Schulek-Szab¢ 187. o.

Hidrogén-peroxid meghatarozasa
A meghatarozas egyenlete:
2 MnQ, +5H,0,+6 H =2 Mn*" +5 0, + 8 H,0

Recept: A kapott mintat maradék nélkiil 100,00 cm®-es mér8lombikba mossuk és azt jelig
toltjiik. Az igy nyert torzsoldat 10,00 cm>-es részleteit 100 cm®-es titralolombikba pipettazzuk.
Az oldathoz 10 cm® 10%-os kénsavat adunk, majd a 10-20 cm® desztillalt vizet adunk hozzé és
KMnO, mérdoldattal halvany rézsaszinig titraljuk.

A H,0, molekulatémege: 34,02 g/mol.

Forras: Schulek-Szabo 187-188. o.

2.2. Bromatometria
0,02 mol/dm?® koncentraciéji KBrOs mérdoldat készitése

Analitikatisztasagl vegyszerbdl analitikai mérlegen bemérve készitjiik a KBrOjz torzsoldatot.
A KBrO3; molekulatomege: 167,02 g/mol.
Forras: Schulek-Szabé: 206. o.

C-vitamin hatéanyagtartalmanak meghatarozasa

A meghatarozas egy példa a brom-addiciés meghatarozasokra. A reakcidban az aszkorbinsav
dehidroaszkorbinsavva oxidalodik.
A meghatarozas egyenlete:

KBrO; +5 KBr + 6 HCl1 =3 Br, + 3 H,O + 6 KCI

O Br 0 O
HO HO O
O +Br, —» 0 — O +2H"+2Br
HO HOBr ©
HO OH B HO OH HO OH

Recept: A homogenizalt vizsgalati mintabol analitikai mérlegen 1 g koriili mennyiséget bemériink,
melyet aztan maradék nélkiil 100,00 cm®-es mérélombikba mossunk 4t. Oldodas utan a lombikot
desztillalt vizzel jelig toltve nyerjiik a térzsoldatot. A toérzsoldatbol 10,00 cm®-es részleteket 100
cm?-es titralélombikokba pipetazunk, majd minden mintahoz 10 cm® 10 (m/m) %-o0s HCI oldatot
¢s annyi desztillalt vizet adunk, hogy térfogatuk 40-50 cm® legyen. A reakcidelegyekben 0,2-0,2 g
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KBr-ot oldunk ¢és 2 csepp p-etoxikrizoidin indikator jelenlétében KBrOs; mérdoldattal titralunk.
Forditsunk kiilon figyelmet arra, hogy a végpontjelzési reakcidé nem pillanatszeri, ezért ez
ekvivalenciapont kozelében minden egyes csepp hozzaadasa utan varjunk legalabb 15-20
masodpercet!

A aszkorbinsav molekulatomege: 176,12 g/mol.

Beadando a szilard porkeverék hatbanyaganak tartalma (m/m) %-ban.

Forras: Schulek-Szabé 209-210.0.

2.3. Jodometria
0,003 mol/dm?® koncentracioju KIO; mérdoldat készitése

Analitikai tisztasagu vegyszerbdl analitikai mérlegen bemérve készitjiik a KIO3 mérdoldatot.
A K103 molekulatomege: 214,00 g/mol
Forras: Schulek-Szab6 229.0

s rer

a./ Oldatkészités: A megfeleld tisztasagu szilard anyagot taramérlegen bemérve készitjik a
mérdoldatot.
Molekulatomeg: Na,S,03 -5H,0 : 248,19 g/mol

A meghatarozas ionegyenletei:
I0; +51 +6H =31, +3H,0
2S,07 +1,=S,07 +21I"

Recept: Az el6zéekben készitett KIO3 torzsoldat 10,00 cm®-es részleteit csiszolatos iivegdugas
Erlenmeyer lombikokba pipettazzuk. A mintakhoz ~20-20 cm?® desztilllt vizet, 1-2 cm® 20
(m/m) %-os HCl-at adunk, majd 0,5 g Kl-ot oldunk benniik. Desztillalt vizzel megnedvesitett
tivegdugoval azonnal lezarjuk a lombikokat, majd so6tét helyre tessziik. 3-5 perc elteltével a
kivalt jodot tioszulfat mérdoldattal titraljuk. A titralas vége felé a reakcidelegybe néhany csepp
1 %-o0s keményitdoldatot juttatunk.

A végpontot az oldat kék szinének eltiinése jelzi.
Irodalom:Schulek-Szabo 229-232.0.

Cu(IT) meghatarozas jodometriasan

A meghatarozas ionegyenletei:

2Cu +41 2 Culigitargy + 12
2S,05 +1,=S,07 +21I

Recept: Az ampullaban kiadott ismeretlen oldatot maradéktalanul 100,00 cm*-es mérdlombikba
mossuk, majd jelig toltjik. A torzsoldat 10,00 cm®-es részleteit csiszolatos iivegdugds
Erlenmeyer-lombikokba pipettazzuk. A mintak térfogatat desztillalt vizzel kb. 50 cm®-re
egészitjiik ki, majd 3-3 cm® 10 (m/m) %-os ecetsavval elegyitjiik. A reakcidelegyben 1 g KI-ot
oldunk, s a desztillalt vizzel megnedvesitett livegdugdval a lombikor azonnal lezarjuk, sotét
helyre tessziik. Kb. 5 perc elteltével a kivalt jodot tioszulfat mérdoldattal megtitraljuk. A
titralas vége felé par csepp 1 %-os keményitdoldatot juttatunk a reakcioelegybe. A titralast
lassan fejezziik be.

A réz atomtomege: 63,54 g/mol

Irodalom:Schulek-Szabo 242.0.
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I'-ionok meghatarozasa Winkler-féle jodsokszorozo eljarassal

A meghatarozas egyenletei:

I'+3Cly+3H,0 === I0; +6ClI +6H"
10; +51 +6H =3 1,+3 H,0
25,00 +1,=S,07 +21

Recept: A kapott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm®-es mérélombikba mossuk, majd jelig
toltjiik. A torzsoldat 10,00 cm>-es részleteit csiszolatos iivegdugds Erlenmeyer lombikba
pipettazzuk, 50 cm®-re higitjuk a mintdkat, majd 0,5-0,5 cm® 1 mol/dm® koncentracioju HCl-at
adunk hozzajuk. A reakcidelegyhez cseppenként annyi frissen készitett klérosvizet adunk, hogy
a kivalt jodtol kezdetben sarga szinii oldat elszintelenedjék. Azért, hogy a reakcio teljességét
mindenképpen biztositsuk, az elszintelenedésig fogyott klérosviz mennyiség még
haromszorosat csepegtetjiik a rendszerbe.

(A klor szaga ekkor mar erdsen érezhetd! Fiilke alatt kell dolgozni!) A mintdkba kevés
horzsakovet szorunk, s a klort élénk forralassal kitizziik. Az elparolgd vizet sziikség szerint,
idénként potoljuk. A klor kiforralasa utan a reakcidelegyet lehiitjiik, s a lombikba 1-2 csepp
tizszeresére higitott metilnarancs oldatot cseppentlink. A metilnarancs szinének meg kell
maradni! Ellenkez6 esetben az oldat még klort tartalmaz, s ilyenkor a kiforralast meg kell
ismételni. A lehiitott, biztosan klérmentes reakcidelegyben ~ 0,5 g KI-ot oldunk, s azt 5 cm® 20
(m/m) %-os foszforsavval megsavanyitjuk. A lombikot desztillalt vizzel megnedvesitett
iivegdugoval azonnal lezarjuk. 3-5 perc elteltével a kivalt jodot tioszulfat mérdoldattal
visszatitraljuk. Indikatorként a titralas vége felé¢ a rendszerbe juttatott 5-6 csepp keményitd-
oldat szolgal.

A jod atomtomege: 126,90 g/mol

Forras: Schulek-Szabd 256.0.

Neomagnol aktiv klortartalmanak meghatarozasa

A neomagnol tabletta hatdanyaga, a benzol-szulfon-kléramid-natrium (klorogén) vizes oldatban
natriumhipokloritra és benzol-szulfonamidra bomlik.

7 N 0
/
S—N  + H,0 — S—NH, + NaOCI
TR Il
o Cl 0

Sésav hatasara a hipokloritbol klor fejlodik.

NaOClI + 2 HCI = Cl; + H,0 + NaCl

Az igy képzO6dd klor mennyisége, azaz a Neomagnol tabletta aktiv klortartalma jodometriasan
mérhetd.
Ch+2I'=1+2CI"

Recept: Analitikai mérlegen lemériink harom tablettat (bemérdedénybe téve) és megallapitjuk egy
tabletta atlagtomegét. A tablettdkat porcelanmozsarban finom porrd dorzsoljik €és e port zart,
csiszolatos mérdedényben taroljuk. A meghatarozashoz 0,04 g koriili ismert mennyiségii port,
(tablettag)ort) illeve porkeveréket analitikai mérlegen, csiszolatos jodszamlombikba mériink, majd
20 em
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hozzéadasa utan képzddd jodot a natrium-tioszulfat mérdoldatunkkal megtitraljuk. A végpont
kozelében, a szalmasarga szin megjelenésekor 5 csepp keményitdindikator-oldatot adunk az
elegyhez és a sotétkék szin eltlinéséig tovabb titralunk.

Meghatarozando6 egy Neomagnol atlagos klorogéntartlama tomegszazalékban.

M tso,nmect = 240,56 g/mol

Vizek oxigéntartalmanak meghatarozasa

A meghatdrozas alapelve, hogy a lugos kozegben levalasztott mangan(Il)-hidroxid a kozeg
oxigénjét nagyobb oxidacidszdmi mangan-hidroxovegyiiletek képzddése kozben pillanatszertien
megkoti. A reakciokdzeg atsavanyitdsa utdn a nagyobb oxidacidszami mangan a jodidionokat
ekvivalens mennyiségben szinjodda oxidalja, mikozben mangan(Il)ionna redukalodik. A kivalt és
vizben oldott oxigénnel egyenértékii jod tioszulfatoldattal mérhetd.

A lezajlo reakcidkat, a mechanizmusok részletesebb ismertetése nélkiill az aldbbi
egyenletekkel jellemezhetjiik:

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

Az eljaras kritériumai a helyes mintavétel, ezt kdvetden pedig olyan kisérleti feltételek biztositasa,
hogy a vizsgaland6 vizhez a hozza elegyitendé kémszerekkel (MnCly, KI, NaOH, végiil HCI) a
levegd oxigénjébdl nyomnyi mennyiség se keriilhessen. A levegd oxigénje mar nem zavar, mikor
a reakcidelegyet atsavanyitottuk. A levegd zavar6 hatasat gy kiiszoboljlik ki, hogy kémszereink
tomény oldatok, melyek oldott oxigént gyakorlatilag nem tartalmaznak.

Recept: A vizmintat csiszolatos jodszamlombikban vessziik, légmentesen megtoltve azt a
vizmintaval. Az iiveg dugdjat 6vatosan kiemelve 1 cm® -es kétjelii pipettabol 1,00 cm® ~30
(m/m)%-0s MnCl; oldatot juttatunk a vizmintaba oly modon, hogy a pipetta vége a lombik aljahoz
érjen. A kifolyt nagy siirtiségii oldat az iiveg aljan helyezkedik el. Masik, ugyancsak 1 cm®-es
kétjelli pipettabol hasonldé modon 1,00 cm® Kl-os tomény NaOH oldatot jutattunk a vizminta
aljara. Az iiveget szérazra torolt dugoval dvatosan buborékmentesen lezarjuk. Ekkor 2 cm® vizet a
mintdbol természetesen kiszoritunk, amit azonban szamitasba tudunk venni. Az {iveget parszor
megforgatjuk, hogy a levalt mangan(Il)-hidroxid a folyadékkal intenziven érintkezzék. A
csapadékos oldatot negyedoraig tilepitjiik, majd az tiveg dugojat 6vatosan eltdvolitva pipettaval 5-
10 cm?® cc. HCI-oldatot rétegeziink a folyadék aljara. Ilyenkor ismét viz szorul ki a lombikbol, amit
nem kell szamitdsba 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 kovetéen a jodtartalmu reakcidelegyet 300-500 cm3-es lombikba toltve
haladéktalanul megtitraljuk a natrium-tioszulfat mérdoldattal. Végpontjelzésre keményitdoldatot
hasznélunk (lasd Neomagnol aktiv klortartalmanak meghatarozasat).

Beadando a viz oxigéntartalma mmol/dm®-ben, illetve mg/dm?-ben.

Alkoholos jod-oldat (Solutio iodi alcoholica, Sol.iodi alcohol, Solutio jodi spirituosa) jod és
jodidion tartalmanak meghatarozasa

A gyogyszertari készitmény 4,8-5,2% jodot és 3,7-4,3% kalium-jodidot tartalmaz.

Készités: Kalium iodatum (KI) 40,00 ¢
lodum (l,) 50,00 g
Aqua destillata 100,00 g

Alcoholum 96% 810,00 ¢
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A 40 g vizben a kdlium-jodidot, majd a jodot oldjuk. Az oldathoz még 60 g vizet, végiil a 96%-0s
alkoholt elegyitjiik.
Tartalmi meghatarozasok:
Jod:
Reakcidegyenlet:

25,00 +1,=S,02 +21

Recept: A kiadott mintat veszteség nélkiil 100,00 cm>-re higitjuk etanol és viz 1:1 arany(
elegyével. 10,00 cm®-t kimériink az oldatbol, majd pontosan ismert (kb. 0,05 mol/dm?®)

néhany csepp keményitdoldatot adunk a mintahoz és a kék szin eltlinéséig titraljuk. A megtitralt
oldatot hasznaljuk a tovabbi vizsgalathoz.

Jodid:
Reakcidegyenlet:
AgNO3z + I = AQlgiizgy + NO;

Recept: A megelézéen megtitralt folyadékot 5,0 cm® 1 mol/dm?® kénsavval és 50 cm® vizzel
elegyitjiik. Indikator: 5 csepp I-metanilsarga-odat. A folyadékot késedelem nélkiil 0,05
mol/dm® eziist-nitrat-méréoldatal titraljuk. A végpont kozelében a mérSoldatot cseppenként
adagoljuk, mig a szilirkéskék szin ciklamenpiros lesz, és a csapadékra a fest¢k kék szinnel
adszorbealodik.

[ atomtomeg = 126,91 g/mol

Beadando: a kiadott mintaban levo I és I tomege, mg-ban.

Forras: Magyar Gyogyszerkonyv. I11. kotet. 1810. o.

3. CSAPADEKOS TITRALAS
0,05 mol/dm?® AgNO; mérooldat készitése

Analitikai tisztasagu vegyszerbdl analitikai mérlegen mérjiik be a szlikséges mennyiséget.
Az AgNO; molekulatomege: 169,87 g/mol.
Irodalom:Schulek-Szabo 270.0.

NaCl-KBr porkeverék osszetételének meghatarozasa Mohr szerint, indirekt modszerrel

Reakcidegyenletek:
AgN03 +CI = AgCI(SZi]érd) + NO;
AgNO3 +Br = AgBr(SZﬂérd) + NO;

Recept:A kiadott porkeveréket dorzsmozsarba vissziik, jol elporitott anyagbdl keveset
visszavisziink a keveréket korabban tartalmazé edénybe és onnan mintegy "Kioblitjik" a kevés
maradékot. Néhanyszor elvégezziik ezt az oblitést, s kozben egyre homogenizaljuk, poritjuk a
keveréket.

A keverék kb. 0,50 g-nyi analitikai pontossaggal mért részletét vizzel feloldjuk, majd maradék
nélkiil 100,00 cm3-es mérélombikba mossuk at, s azt jelig toltjiik. A torzsoldat 10,00 cm®-es
részleteit 100 cm®-es titralolombikba vissziik, majd térfogatukat desztillalt vizzel ~ 50 cm®-re
egészitjiik ki. Ezt kovetden a titralas indikatoraul szolgald 5 %-0s K,CrO4 1-1 cm3-ét adjuk a
mintdkhoz, majd AgNO3; mérdoldattal titralunk. A végpont megallapitasa a kovetkezé6 modon
torténhet. Egy mintat gyors, tdjékozodo titralassal tultitralunk. (A kezdetben levald zoldessarga



15

csapadékos oldat ilyenkor pirosas arnyalatava valik). A kovetkezé mintdhoz annyi mérdoldatot
adunk, hogy néhany tized cm>-re megkozelitse a végpontot, de ne érje el azt. E két oldat szolgal
vonatkoztatasi alapul a végpont megallapitasanal. Nevezetesen a titralast addig folytatjuk, mig
az utobbi félretett mintdhoz viszonyitva enyhe szinvaltozast észleliink. A "valtozast okozo" tort
csepp térfogatat a teljes fogyasbol levonva kapjuk a tényleges ekvivalens mérdoldat térfogatat.
A NaCl molekulatomege: 58,44 g/mol

A KBr molekulatomege: 119,01 g/mol

Forrdas: Schulek-Szabo 274.és 527.0.

4. KOMPLEXOMETRIAS GYAKORLATOK
0,01 mol/dm?® Na,EDTA méréoldat készitése
A méré oldatot analitikai tisztasagn Na,EDTA-2H,0 (Komplexon I1ll) analitikai pontossagu

bemeérésével készitjiik.
A ligandummolekula (H,EDTA) képlete:

HOOC—CH, H,C—CO00"
/
NH"=CH,~CH,—NH'
"00C—CH, H,C—COOH

Az Na,EDTA molekulatomege: 372,25 g/mol.
Forras: Schulek-Szabé 315-320.0.
Sajo: Komplexometria: 101-105.0.
Erdey: Bevezetés a kémiai analizisbe.I1.285-288.0

Ca(ll)- és Mg(Il)ionok meghatarozasa egymas mellett komplexometriasan

Reakcioegyenletek:
A pH-t > 12-re allitva:
Ca’* + EDTA* = [CaEDTA]*

Ugyanezen mintat pH =~ 10-nél tovabbtitralva:
Mg®* + EDTA* = [MgEDTA]*

Recept: Az ampulldban kiadott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm®-es mérélombikba
mossuk és jelig toltjiik. 10,00 cm®-es részleteit desztillalt vizzel 40-50 cm®-re higitjuk és 2 cm®
10 %-o0s NaOH oldattal elegyitjiik. Az oldatot 0,1-0,2 g szilard higitasi murexidet hasznalva
indikatorként, pirosbél ibolya szinig titraljuk. A megtitralt oldatot 3 cm® 20 %-0s sésavval
atsavanyitjuk, felmelegitjiik, hogy a murexid elbomlasat siettessiik. A lehitott elegyhez 6 cm?®
25 %-o0s ammoniaoldatot Ontiink, majd 0,05-0,1 g szilard higitasu eriokromfekete T indikator
mellett addig titraljuk, mig az oldat ibolyaspiros szine alland6 kékre valtozik.
Atomtomegek: Ca: 40,08 g/mol; Mg: 24,32 g/mol.
Forrds: Schulek-Szabé 329.0.

Sajo: Komplexometria: 157.,167-168.0.

Erdey: Bevezetés a kémiai analizisbe. II: 288.0
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Bi(IIT)ion meghatarozasa komplexometriasan

Reakcidegyenlet:
A pH-t salétromsavval 0.8 -2.5 kozotti értékre allitva:

Bi** + EDTA* = [BIEDTA]

Recept: A kiadott salétromsavas ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm®-es mérélombikba
mossuk, a hidrolizis megakadalyozasara 10 cm® 10%-os salétromsavat adunk hozza, majd a
mér6lombikot jelre toltjiik. Az igy eldallitott torzsoldat 10,00 cm®-ét az 0,01 M EDTA-
mérdoldattal titraljuk. Indikatorként 1-4 csepp xilenolnarancsoldatot hasznalunk és allando
sarga szinig titralunk.

Atomtomeg: Bi: 209,00 g/mol.

Forras: Schulek-Szabo 323.0.

Cu(ll)- és Zn(IT)ionok meghatarozasa egymas mellett komplexometriasan

1. minta reakcioi:
[Cu(NH3)4]** + EDTA* = [CUEDTA]* +4 NH;
[ZN(NH3)]* + EDTA* = [ZnEDTAJ* + x NH3

2. minta reakcioi:

o) )
HO ©)

O +2Cu?t —> 0 +2H+2Cut
HO 0

HO OH HO OH
Cu"+SCN = CU(SCN)(SZﬂérd)
Zn** + EDTA* = [ZnEDTA]®

Recept: Az ampullaban kiadott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm3-es mérlombikba
mossuk ¢és jelig toltjiikk. A cink(I) és a réz(Il) egyiittes mérésére a torzsoldat 5,00 cm®-es
részleteit desztillalt vizzel 40-50 cm>-re higitjuk.
2 cm® 25 %-o0s ammoniaoldattal meglugositjuk és 0,1-0,2 g szilard higitasti murexid indikatort
hasznalva allando ibolyaig titraljuk.
A cink(IT) mérésére 10,00 cm®-es részletekhez kb. 0,5 g aszkorbinsavat adunk. Oldodas utéan 10
cm® 0,1 mol/dm® koncenaciojit KSCN oldatot adunk hozza és a rézionokat CuSCN alakjéban
levalasztjuk. A csapadékos folyadékot desztillalt vizzel 50 cm®-re higitjuk és a cink(I)ionokat
1 g hexametilén-tetramin puffer mellett titraljuk. Indikatorként 0,1 g szilard higitasa
metiltimolkéket hasznalunk. Szinatcsapas: kékbdl allando sargaba.
A csapadék jelenléte miatt a szinvaltozas észlelése nehéz.
Atomtomegek: Cu: 63,54 g/mol; Zn: 65,38 g/mol.
Forrds: Schulek-Szabo 329.0.

Saj6: Komplexometria: 187.,136.,138.0.
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Al(IIT)ion meghatarozasa komplexometriasan
A meghatarozas egyenletei:

Al(IN) + (f6l6s mennyiségii + 1) EDTA* = [AIEDTA)™ + (f6l6s mennyiségii) EDTAY
EDTA* + Zn(Il) = [Zn(EDTA)]*

Recept: Az ampullaban kiadott ismeretlent maradék nélkiil 100,00 cm®-es mérlombikba
mossuk és jelig toltjikk. 10,00 cm®-es részleteit sosavval pH = 2-3 értékiire allitjuk be. A
reakcioelegyhez 20,00 cm® 0,01 mol/dm? koncetracidja EDTA mérboldatot csurgatunk majd az
elegyet néhany percig forraljuk. A komplex kialakulasa érdekében a még forr6 oldathoz 2-3
csepp fenolftalein indikator jelenlétében annyi 5 %-o0s ammonia oldatot csepegtetiink, mig az
rozsaszinl lesz. Az elegyet 1-2 percig ismét forraljuk. Lehiitjiik, néhan csepp 5 %-0s sésavval
atsavanyitjuk és 1-2 g szilard hexametiléntetramint (urotropint) adunk hozza. Az oldatot
desztillalt vizzel 50-60 cm’-re kiegészitve, az EDTA folosleget pontosan ismert, kb. 0,01
mol/dm?® koncentréacioja cink(I) méréoldattal visszatitraljuk.

Indikator: 0,1 - 0,3 g szilard higitast metiltimolkék. Az oldat szinvaltozasa: sargabol kezd6do
kékbe (Vigyazzunk, itt nem allandoé szinig titralunk).

Atomtomegek: Al: 26,98.

Forrds: Schulek-Szabo 325.0.

Sajo: Komplexometria: 116.,136.0.

Aluminium-acetat-tartarat-oldat (Aluminium aceticum tartaricum solutum, Alum.acet.tart.
sol.) aluminium-tartalmanak meghatarozasa

A készitmény 0,58-0,65% aluminiumot tartalmaz aluminium-acetat-tartarat alakjaban.

Készitése: Aluminium sulforicum solutum 25% 300,00 g
Agqua destillata 605,00 g
Calcium carbonicum 36,00 ¢
Acidum aceticum dilutum 20% 135,00 ¢
Acidum tartaricum qu.s

Az aluminium-szulfat-oldatot a megadott mennyiségli vizzel higitjuk. Az oldathoz részletekben,
allando kevergetés kozben szorjuk hozza a kalcium-karbonatot, majd a heves pezsgés megsziinte
utan részletekben, kevergetés kozben ontjiik hozza a 20%-os higitott ecetsavat. A folyadékot
gyakran felkeverve szobahdmérsékleten addig hagyjuk allni, mig a gazfejlédés megszinik, a
csapadék pedig letilepszik. A folyadék tisztdjat leontjiik, a csapadékot pedig véaszonsziirére
gylijtve enyhén kipréseljikk. Az egyesitett folyadék minden 100 g-jaban 1,75 g borkdsavat oldunk.
Az oldatot végiil papirszlirén megsziirjik.

25%-0s aluminium-szulfat-oldatot igy készitiink, hogy kozelitéleg 30%-0s oldatot
készitlink és ennek Aly(SO4)3-18H,0 tartalmat az Aluminium sulfuricum cikkely [I1.745./11]
szerint megallapitjuk. Az oldat minden 25 g-jat annyi grammra higitjuk, ahany szazalék
Al3(SO4)3-18H,0-t tartalmaz a higitando oldat.

Az aluminium tartalmi meghatarozasa:
A meghatarozas egyenletei:

Al(I) + (fol6s mennyiségii + 1) EDTAY = [AIEDTA)] + (f6l6s mennyiségii) EDTA*
EDTA* + Zn(Il) = [Zn(EDTA)]*

Recept: A kiadott ismeretlenbdl pontosan mért, kb. 0,50 g készitményt Erlenmeyer-lombikban
15,0 cm® vizzel higitunk. Az oldathoz 10,00 cm® 0,05 mol/dm*® EDTA-méréoldatot és 30,0 cm®
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vizet adunk, majd 3 percig forraljuk. A lehtit6tt oldatban 2,0 g hexametiléntetramint és 0,1-0,2 g |-
metiltimolkéket oldunk. Az EDTA fol6slegét cink-szulfat méréoldattal (0,01 mol/dm®) addig
titraljuk, mig az oldat sarga szine kékesre nem valtozik.

Atomtomeg: aluminium = 26,98 g/mol.

Beadando: a kiadott mintaban 1év6 Al tomege mg-ban

Forras: Magyar Gyogyszerkonyv. I11. kotet. 1715. o.

5. GRAVIMETRIAS FELADATOK

Co(II) meghatarozasa gravimetrias médszerrel 8-hidroxi-kinolinnal (oxin) Berg szerint

A meghatarozas egyenlete:

J +Co* —— Co. + 2 H*
) N
OH \_/

Recept: A kiadott Co(Il)ionokat tartalmazé mintat maradék nélkiil 100,00 cm®-es
mér6lombikba vissziik és desztillalt vizzel jelig toltjiik. Az igy nyert torzsoldat 10,00 cm>-es
részleteit 250 cm®-es f6z6poharba pipettazzuk. A csapadék levalasztasdhoz legmegfelelébb pH
(~5) beallitasa céljabol a mintdkhoz 4-4 g Na-acetatot és 5-5 cm® 20 (v/v) %-0s ecetsavat
adunk, majd térfogatukat desztillalt vizzel ~100 cm®-re egészitjiik ki. A reakcidelegyeket
~60 °C-ra melegitjiik, majd allando kevergetés kozben adagolt 10 cm® 2 %-os alkoholos oxin
oldattal levalasztjuk a kobalt(Il)-oxinat csapadékot. A csapadékos oldatot felforraljuk, majd
iilepedés utan (elézéleg 180 °C-on hevitett, majd lehiitve analitikai mérlegen bemért) G3 jeli
{ivegsziirén sziirjiik. A csapadékot forré desztillalt vizzel mossuk (~50 cm® mintéanként) majd
180-200 °C-on sulyallanddsagig (kb.2 oOra hosszat) szaritjuk. A szaritoszekrénybdl kivett
szlirétégelyeket 10-15 percig levegén hillni hagyjuk, majd exszikkatorba helyezziik és teljes
lehtilés utan (kdvetkezd héten) analitikai mérlegen mérjiik.

A kobalt atomtomege: 58,93 g/mol; M COCHN,0, = 347,23 g/mol

Forras: Erdey: A kémiai analizis sulyszerinti modszerei. I1. 418.0.
Kalcium meghatarozasa CaC;0,-H,0 alakjaban

Ammonium-oxalat hatasara kalciumionokat tartalmazo forréd oldatbdl jol sziirheté és moshatod
kalcium-oxalat-monohidrat csapadék valik le, vizoldhatésaga kicsiny (L = 2,6-10°°).

Hig ecetsavas kozegben (pH = 3) a kalcium kvantitativen levalik, ezért az eljaras alkalmas a
kalciumionnak magnéziumiontol valé elvalasztasara is.

A meghatarozas egyenlete:

Ca*" + (CO0)2 = Ca(CO0)2 (sitara)

Recept: A készitett 100,00 em® torzsoldat 10,00 cm®-es részletét desztillalt vizzel 100 cm-re

A forrasig melegitett oldathoz osztott pipettaval cseppenként 20 cm® ammonium-oxalat-
oldatot adunk. A csapadékos oldatot ezutan még 1-2 percig forrasban tartjuk. Oraiiveggel lefedve
2-3 orahosszan 4t allni hagyjuk, majd a csapadékot G4-es sziirére gytijtjik, 50 cm® hideg vizzel
mossuk és 3 oran 4t 100 ° C-on széritjuk.
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Mcac,0,H,0 = 146,11 g/mol;  a kalcium atomtdmege: 40,08 g/mol
Meghatarozando a vizsgaland6 oldat kalciumiontartalma mg-ban.

Nikkel(Il)ionok meghatarozasa dimetil-glioximmal

A dimetil-glioximmal (diacetil-glioxim) a nikkelionokkal vizben igen kis mértékben 0ldodo
kelatot képez.

O—H---0
| |
H,C—C=N—0H HyC—C=N._ .N=C—CH,
H;C—C=N—OH H3C—C=I?l' ‘r|\|=c:—<:H3
O---H—0

Az eljaras soran a dimetil-glioxim etil-alkoholos oldatat hasznaljuk. Tul sok alkoholos oldatot
nem hasznélhatunk, mert tdményebb etil-alkoholban a skarlatvords szinli csapadék oldodik. A
csapadék savakban is oldhat6. Miutan a reakcid savtermeld folyamat, a keletkezd sav
lekotésér8l gondoskodnunk kell. E célra ammoéniat hasznalunk. A csapadék 120 °C-on
szarithato.

Recept: A semleges torzsoldat analitikai pontossaggal mért 0,1-0,2 g nikkel-dimetil-glioximnak
megfeleld részletét 400 cm®-es foz&poharban desztillalt vizzel 150 cm®-re higitjuk. A forrasig
melegitett reakcioelegybe vékony sugarban 60 cm® 96 %-os etil-alkoholban oldott, 1 %-0s
dimetil-glioximot csurgatunk. Az oldathoz annyi 5 %-os ammoniaoldatot ontiink, hogy annak
szaga €rezhetd legyen. A csapadékot még melegen G3-as szlir6tégelyre gyljtjiik. A kihiilt
oldatbol a dimetil-glioxim f6loslege hosszabb allas utan kivalhat! A csapadékot 50 cm?® 30-40
°C-os vizzel mossuk, majd 2 6ran at 120 °C-on széritjuk és mérjiik.

A Ni (CgH14N4O4) képlettomege: 288,92 g/mol; a nikkel atomtomege: 58.69 g/mol

Kis mennyiségii vas(IIl) elvalasztasa krom(IIT)-tol extrakcidoval. A krom(III) tartalom
meghatarozasa gravimetrias modszerrel krom(III)-oxid alakjaban

Kis koncentracioban el6forduld anyag(ok) elvalasztasara és egyben dusitdsara gyakran
alkalmazott eljaras az extrakcid, melynek lényege, hogy vizes fazisbol, azzal nem elegyedd
szerves fazisba oldjuk at az adott anyago(ka)t. A szerves fazisba torténd atoldodast gyakran
olyan komplexképzdvel segitjiik eld, amelynek a szerves olddszerben joval nagyobb az
oldhatosaga, mint a vizes oldatban, s ugyanez vonatkozik a vizsgalt fémmel alkotott
komplexére is. Megfeleld kompleképzd és a legalkalmasabb pH kivalasztasadval az eljarés
szelektivitasa is novelhetd.

Esetiinkben kis mennyiségli vasat (krom(Ill)-hoz viszonyitva 1-2 %) kromtol valasztunk el, s
igy az a krom sulyszerinti mennyiségi meghatdrozasat nem zavarja. Extrahaloszerként jol
hasznalhatjuk a 8-hidroxi-kinolin (oxin) 0,10 mol/dm?® koncentracioju kloroformos oldatat. A
vas(Ill)ionok az oxinnal konnyen képeznek széles pH tartomanyban (2,5<pH< 11) nagy
stabilitast komplexet, mig a krom(III)-komplex inert, igy csak magasabb hémérsékleten, az
oldat forralasanal képzédik. Igy a vizsgalandd vizes oldatot a kloroformos oxinoldattal
Osszerazva a vas gyakorlatilag teljes egészében atoldodik a kloroformos fazisba, a krom pedig a
vizes oldatban marad. A vas koncentracioja a kloroformos fazis kdzvetlen, vagy higitas utan

crcr

crcr
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Az eljaras leirasa

A kiadott mintat 100,00 cm®-re toltjiik fel, majd az oldat kivett kis részletében ammonium-
tiocianattal és éterrel meggydzddiink a vastartalomrol. A mintabol 50 cm®-t egy legalabb 100
cm-es valasztotdlesérbe pipettazunk, majd 20 cm® kloroformos oxinoldatot (0,1 mol/dm®)
adunk hozza. Osszerazzuk a két fazist, majd tovabbi harom percen 4t razogatjuk. Ezutdn
hagyjuk, hogy a két fazis kettévaljon, kitisztuljon, majd az alsé kloroformos féazist leengedjiik.
A vizes tazisbol néhany cm® mintat vesziink, s megvizsgaljuk, tartalmaz-e még vas(Il)ionokat.
Ha a proba negativ, a vizes fazist négyszer egymas utan 20-20 cm? tiszta kloroformmal razzuk
0ssze, hogy az oxin vizes fazisba attolodott kis mennyiségét eltavolitsuk. (Ez zavarnd a krom
meghatarozasat.) Ha proba pozitiv, akkor el6bb ujbol megismételjiik az oxinos extrakciot.

A csak kromot tartalmazé vizes fazisbol ammoniaval valasztjuk le a krém(II)-hidroxidot,
amelyet hevitéssel krom-trioxiddé alakitunk. Az eljaras a kdvetkezd: A kromot tartalmazo vizes
fazis 20,00-20,00 cm3-ét magas, 250 cm’-es f6zépoharba vissziik, s desztillalt vizzel 200 cm®-
re higitjuk. Feloldunk az oldatokban 3,0-3,0 g NH4Cl-ot, s 70-80 °C-ra melegitjiikk azokat. A
forré oldatok pH-jat 1 térfogat tomény ammoniaoldat: 3 térfogat viz elegyével 6-8 kozotti
értékre allitjuk. (Ez a mivelet a levalasztas" legérzékenyebb" része, mert kisebb pH-nal a
levalas nem teljes, nagyobb pH-nal viszont a csapadék amminkomplex és hidroxokomplex
képzddése folytan részben oldodik, sokszor kolloid is képzddik, ami a szlrést nagyon
megneheziti.) Helyesen ugy jarunk el, hogy az ammoniaoldatot kis részletekben (0,5-1,0 cm’)
pipettabol adagoljuk, s iigyeljiink arra, hogy a f6zOpohar falara ammoniaoldat ne keriiljon. Az
oldat folott a 1égtérben maradt ammoniat ovatos rafiivassal eltdvolitjuk, majd megszagoljuk az
oldatot. Ha gyenge ammoniaszag érezhetd, a pH megfeleld. Ilyenkor a csapadék jol tomordodik,
gyorsan iilepszik. A csapadékos oldatokat vizfiirdén 70-80 °C-ra melegitjiik, majd ezen a
hémérsékleten u.n. "fehér dobozos" Macherey-Nagel sima analitikai szlirOpapiron sztrjiik. 2%-
os ammoniaval 7-esre allitott pH-ji NH4NOs-oldattal a csapadékot kloridmentesre mossuk
(AgNOg3 proba).

A mosoéfolyadék lecsopogtetése utan sziirdpapirt a csapadékkal olyan porcelan tégelybe tessziik
at, amelyeket el6zéleg 800-950 °C-on kiizzitottunk, majd lemértiink. A papir sz€élét rahajtjuk a
csapadékra, a tégelyt drotharomszogre helyezziik, Bunsen-égével Ovatosan el6bb kiszaritjuk,
majd elégetjiik a szlir6papirt. A tégelyeket izzitokemencébe helyezziik, és sulyallandosagig
hevitjiik 800-950 °C-on (kb.2 6ra hosszat). A kihevitett mar Cr,Os-ot tartalmazé — tégelyeket a
kemencébdl kivéve 10-15 percig hagyjuk hiilni, majd exszikkatorba helyezziik, s a teljes
kihiilés utan (kb.félora) mérjiik.

Extrakcio soran a képz6doé [Fe(oxinat)s] komplex a szerves fazisba keriil, a vizes fazisban
marad a Cr(l11).

Fed* + 3 + 3HY

OH

Cr** + 30H = Cr(OH);

2 Cr(OH)s — 221 1,04 + 3 H,0

Eredményként a teljes krommennyiséget adjuk meg mg-okban.
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Atomtomeg Cr = 51,996 g/mol, MCr203 = 151,99 g/mol

Forras: Schulek-Szabé 390.0.
Erdey: A kémiai analizis sulyszerinti médszerei. I1. 373.0.



