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1. Gyakorlat

Felszini vizek oldott oxigéntartalmanak és kemiai
oxigénigenyenek vizsgalata

1. A gyakorlat célja

A természetes vizek oldott oxigéntartalma jelentésen befolyasolhatja a vizben végbemend
folyamatokat. Ipari alkalmazasokndl pedig a korr6zié szempontjébdl lehet fontos a vizben
oldott oxigén mennyiségének ismerete. A gyakorlaton a Winkler féle oldott oxigén
meghatarozés Maucha Rezss &tal mddositott “félmikro” vatozaté& ismertetjik. Ennek
végrehajtésa terepen is egyszeriien kivitelezhet6.

A felszini, talg) és szennyvizek kémiai oxigénigényének meghatarozésakor arrdl kapunk
informaciot, hogy mekkora mennyiségben vannak a vizben jelen oxiddhaté (redukalt)
alkotdk. Ezek kozil legfontosabbak a szerves vegylletek. A redukdt komponensek oxidalasa
kdlium-permanganét oldattal torténik savas kdzegben. Az eredményt mgO./dm’-ban adjék
meg, tehat a vizben oldott redukalt anyagok oxiddldsdhoz szikséges oxigén mennyiségét
hatérozzék meg.

2. Végrehajtando feladatok

2.1. Terepi feladatok

1. Mintavétel helyszine: Botanikuskerti-té

2. Viz hémérsékletének helyszini meghatarozasa 0,1°C pontossaggal

3. Levegs hémérsékletének helyszini meghatarozésa 0,1°C pontossaggal

4. Mintavéte oldott oxigénhez (3 db minta)

5. Mintavétel kémiai oxigénigényhez (2 db minta)

6. Térképvazlat készitése, a mintavételi helyek megjeldlése, homérsékletek és az idépont
régzitése a jegyzékdnyvben

2.2. Laboratoriumi feladatok

1. A viz oldott oxigéntartalménak meghatérozéasa
2. A viz kémial oxigénigényének meghatérozasa
2.3. Eredmények megadasa

1. A viz oldott oxigéntartalménak megadéasa mg/dm® egységben

2. Az oxigén relativ telitettségének megadasa %-ban

3. A kémiai oxigénigény (KOlgun) megadésa O, mg/dm® egységben
4. A t6 vizének minésitése a KOl gy, eredmények alapjan



3. Az alkalmazott mdédszerek részletes ismertetése

3.1. Az oldott oxigén meghatarozasanak elve

A lugos kdzeghben levalasztott mangan(ll)-hidroxid a vizben oldott oxigént nagyobb
oxidéciésszami mangan-hidroxovegylletek képzédése kdzben pillanatszeriien koti meg. Az
oldat &savanyitésa utdn a nagyobb oxidacioszami mangan a jodidionokat ekvivalens
mennyiségben jodda oxiddja, mikbzben mangan(l1)-ionné redukalddik. A kivat és a vizben
oldott oxigénnel egyenértékii jodot natrium-tioszulfat oldattal mérjik keményité indikéator
jelenlétében.

Az oldott oxigén lecsapasakor végbemend folyamatok:

4MnCl, + 8NaOH = 8NaCl + 4Mn(OH),
4Mn(OH), + O, +2H,0 = 4Mn(OH),
4Mn(OH), + 6H,SO, + 4Kl = 4MnSO, + 2K ,SO, +12H,0 +2I,

A kivalt j6d atitrdlas sorén atioszulfattal az aldbbi egyenlet szerint reagdl:
25,07 +1,=S,0F +2I

Ez az djaréas csak nitritmentes, és elhanyagolhatdé mennyiségii szervesanyagot tartalmazo
vizekben hasznalhatd. A meghatarozas megbizhatésaga szempontjabél fontos a mintavétel. A
kémszerek hozzéadasakor a levegé oxigénjébdl még nyomnyi mennyiség sem kerlilhet a
vizsgdando vizbe. Ezért szilard vegyszereket, ill. témény oldatokat hasznalunk.

Esetiinkben a reagenseket szilard formaban adjuk a mintahoz, ezért nem kell ismerniink az
edény térfogatat. Az edénybdl kivett ismert térfogatl rész titrdlasat hig tioszulfét oldattal
végezzik, melynek koncentrécidjat minden alkalommal gondosan ellenérizni kell.

3.1.1. Mintavétel és meghatarozas

A mintavétet 100-200 cm® térfogat, jol zarddd csiszolattal elétott tvegedényekkel
végezzilk. Fontos, hogy az tvegdugo alja gdmbdlyi legyen. Csiszolatos jodszam-lombikok
haszndlata esetén e6fordul, hogy a dugo fellletén bemélyedések vannak. Ez esetben az
edényt nem lehet buborékmentesen lezarni. Célszerti a mintavétel elétt minden egyes edényt
Kiprébalni, ill. direkt erre a célra készitett livegedényeket haszndni. Meritett minta vételekor a
vizmintét kdzvetlenil a csiszolatos Uvegedénybe vesszik.

Megjegyzés: Az eredeti Winkler-féle mintavételnél tomény natrium-kloriddal megtoltott
palackot engednek a kivant mélységbe. Mikor a palackot megforditjdk, a siirti folyadék
kidramlik, és helyét a vizminta foglalja el. Nagyobb vizmélységbél specidis mintavevé
edényekkel gyiijtenek mintét.

3.1.1.1. A mintavételkor a helyszinen elvégzendé miiveletek

1. Mintavételkor megmérjik a levegé és a viz homérsekletét. A homérsékletet legaldbb
0,1°C pontossaggal kell megadni.

2. 3 db tiszta és szaraz, csiszolt-dugos Uvegedénybe 1-2 nagyobb Uveggydngydt ejtink,
majd ato 3 kildnbdzé pontjan megtdltjik 6ket vizmintaval.

3. A «iniltig toltétt edényekbe spatulahegynyi mangan(l1)-kloridot, majd kevés nétrium-
hidroxid pasztillat ejtiink.



4,

5.

6.

Az elére megnedvesitett dugdval az edényeket buborékmentesen bedugaszoljuk. Ha
buborékok maradnak benne, akkor Uj mintét kell venniink!

Az edényekben kialakuld csapadékot lassi fel-le mozgatassal elegyitjik. Erételjesen ne
razzuk, mert akkor az eredetileg pelyhes szerkezetii csapadék dsszetoredezik, és nehezen
Ulepithetévé valhat. Az edényeket kdzvetlen napfényt6l védett helyre allitjuk, hogy a
csapadék Ulepedjek. Ha az edényeket szdllitanunk kell, akkor a dug6t parafilmmel
rogzitjuk, és az edényeket vodorbe dlitva, viz aatt tartva szdllitjuk alaboratoriumba.
Térképvazlat készitése, a mintavételi helyek részletes leirdsa és megjeldlése.

3.1.1.2. A laborat6riumban elvégzendé miiveletek

1.

Lellepedés utan az edényeket miianyag tdlba dlitjuk. Mindegyik edény dugdjét
kivesszilk, és spatulahegynyi kristdlyos kdlium-jodidot szérunk beléjik 6vatosan, hogy a
csapadék ne keveredjen fel. Ezutan egyenként 5 cm® 25%-0s kénsavat pipettazunk az
edényekbe, és hirtelen bedugjuk 6ket, miel6tt a nagy siriségii kénsav a csapadékot
felkapna. Fontos, hogy az edény visszazarasa buborékmentes legyen!!

Az edények fel-le mozgatasaval homogenizaljuk a tartalmukat. A kival6 jod sargara festi
az oldatot.

A dugokat kivessziik és a mintakbol 50 cm’-t mériink 100 cm™-es titrdld lombikokba. Az
oldatokat 0,005 N nétrium-tioszulféttal titraljuk el6szor vilagos sargéig, majd néhany
csepp keményité hozzaadasa utan szintelenig. Jod jelenlétében a keményité indikétor
kékre festi az oldatot. Mintanként (mindhdrom edénybdl egyenként) két parhuzamos
titréladst végzink. A két parhuzamos titrdlés kozott idedlis esetben a kilénbség kisebb,
mint 0,05 cm?®.

3.1.1.3. A tioszulfét oldat faktoranak meghatérozasa

1

2.

A tioszulfd oldatot mindennap faktorozni kell. Ezt 0,01 N k&ium-jodat oldattal
végezzink.

5 cm® 0,01 N kdlium-jodét oldatot pipettazunk csiszolatos jodszamlombikba. Desztillalt
vizzel kb. 50 cm’-re higitjuk, majd késhegynyi kéalium-jodidot szorunk bele. Enyhe
rézogatéssal feloldjuk. Ezutéan 5 cm® 25%-0s kénsavat pipettazunk az edénybe, hirtelen
bedugjuk és Gsszerazzuk. Az oldatot 0,005 N natrium-tioszulféttal titraljuk elészor
vildgos sargaig, majd néhény csepp keményité hozzdadasa utdn szintelenig. A faktort
hérom péarhuzamos titralés atlagabdl szamoljuk.

3.1.2. Szamitasok

3.1.2.1. A natrium-tioszulfat oldat faktoranak kiszamitasa

23V,
f - kdium- joda ,ah0|

Vfogyés

f= anétrium-tioszulfat oldat faktora,
Vaiumjosa= @ bemért kdlium-jodat oldat térfogata cm’-ben,
Vs atitrdasnd fogyott néatrium-tioszulfét oldat térfogata cm™ben.



3.1.2.2. Az oldott oxigén koncentraciojanak kiszamitasa
A titréléshoz haszndlt 0,005 N N&,S,0; oldat 1 cm®-e 0,04 mg Ot mér.

fsVv.
0, mg/dm?® = ——¥% 540, ahol

minta

f= anétrium-tioszulfat oldat faktora,
Vs atitrdasndl fogyott natrium-tioszulfat mérsoldat térfogata cm’-ben,
Vmine= a bemért mintaoldat térfogata cm’-ben.

3.1.2.3. Az oxigén-telitettség kiszamitasa

Az oxigén-telitettség azt jelenti, hogy a vizben a mintavétel idején uralkodd korilmények
kozott a levegbvel egyensilyban 1évé oxigén mennyiségének héany szézaléka van oldva. Az
oxigén oldédasa figg a homérséklettdl és a légnyoméstdl. A gyakorlaton csak a
hémérséklettdl vald fliggést vesszik figyelembe, az adbbi tabldzat segitségével. A
hémérsékletet 0,1°C pontossaggal hatarozzuk meg, a téblézat adatai alapjan az aktudlis
telitettséget interpolécidval kell megdlapitani.

1. téblazat. A Iégkdri nyoméast (101 kPa) levegével érintkezé vizben
oldott oxigén koncentracidja killonbdzé homérsékleteken.

°C | O,(mg/dm’®) | °C | O,(mg/dm®) | °C | O, (mg/ dm°)
0 14,16 10 10,92 20 8,84
1 13,77 11 10,67 21 8,68
2 13,40 12 10,43 22 8,53
3 13,05 13 10,20 23 8,38
4 12,70 14 9,98 24 8,25
5 12,37 15 9,76 25 8,11
6 12,06 16 9,56 26 7,99
7 11,76 17 9,37 27 7,86
8 11,47 18 9,18 28 7,75
9 11,19 19 9,01 29 7,64
10 10,92 20 8,84 30 7,53

3.1.2.4. Példa az interpolaciora

Példankban a viz homérséklete 18,3°C volt. A téblazatbdl kikeressilk a 18°C és a 19°C-hoz
tartozé oldott-oxigén értékeket. Ha a homérséklet 18°C-rél 19°C-ra nd, akkor az oldott
oxigén koncentrécioja 9,18 mg/l-rél 9,01 mg/l-re csokken.

1°C hémérséklet ndvekedésre az O, koncentraciojanak valtozésa: 9,01-9,18 = -0,17 (mg/l)

Esetiinkben a keresett homérseklet 18,3-18,0 = 0,3°C-ka tér el a tdblazatban tadhato
értéktol. 0,3°C homerseklet ndvekedésre a valtozas a kdvetkezo: 0,3.(-0,17) = -0,051

18,3°C-on az oldott oxigén koncentrécioja: 9,18-0,051 = 9,129 mg/dm3
Az értéket két tizedes pontossagra kerekitjik: 9,13 mg/dm®

3.1.2.5. Péda az oxigéntelitettség kiszamitasara

A 18,3 °C homérsékletii vizbdl vett mintdbdl meghataroztuk az oldott oxigén koncentraciojat,
ez 8,43 mg/dm*-nek adddott.



Az 1. tablézat adataibdl interpoléciéval meghatéroztuk, hogy ezen a homérsékleten, 1égkori
nyoméason maximélisan 9,13 mg oxigén oldodhat vizben. Ezt az értéket tekintjik 100%-nak.
Oxigén telitettség (%) = 2’—12 X00%

3.1.3. Sziikséges vegyszerek és reagensek (ezek a gyakorlatra elére el vannak
készitve)

0,005 N natrium-tioszul fat oldat

0,1 N koncentréciéju nétrium-tioszulfatbol készitjuk higitassal. Ehhez feloldunk 25 g alt.
NaS,055H,0-0t oldunk fel desztilldlt vizben. Az oldatot 1000 cm®es mérélombikba
mossuk, és jeligtoltés ebtt 0,2 g alt. Na,COs-ot és 10 cm® izobutil alkoholt adunk hozza. Ezt
az oldatot higitjuk hlsszorosara desztillalt vizzel.

0,01 N kalium-jodat oldat

0,1783 g alt. kdlium-jodétot oldunk 500 cm® desztillélt vizben. 1 cm®0,01 N kalium-jodat
oldat 2,0 cm® 0,005 N nétrium-tioszulfatot mér.

Keményitd indikator készitése
2 g keményitét oldunk 500 cm® desztilldlt vizben. A penészedés elkerillése érdekében az
oldatot natrium-szalicilattal tartositjuk.

3.2. A kémiai oxigénigény (KOlgu,) meghatarozasanak elve

A permangandtion erésen savanyl kozegben nagy standardpotencidllal oxida (1.
egyenlet), ezért a kaium-permangandbdl késziilt oldat alkalmas a redukdldszerek (pl. a
természetes vizekben [évé szervesanyag) mérésére. Gyengén savanyl kdzegben a 2. egyenlet,
mig er6sen bazikus kdzegben a 3. egyenlet szerinti folyamat megy végbe.

MnO, +8H* +56 =Mn* +4H,0  +1,52V [1]
MnO, +4H" +3e° =MnO, +2H,0 +167V [2]
MnO, +& =MnO? +0,54V  [3]

A reakciokorulmeényektsl fliiggéen a rendszernek nemcsak standard redoxipotencidlja,
hanem a reakcidétermék is vatozik. Ezért a permangandt egyenértéktomege a redoxi-
reakcidban az oldat kémhatésatdl fliggéen a molekulatdmeg egydtdde [1], egyharmada [2],
vagy maga a molekulatdmeg [3] lesz.

A kdium-permanganat méréoldat anditikai elterjedését annak is kdszonheti, hogy a
titrdlas végén az els6 csepp méréoldat felesleg élénk ibolya szine a végpontot kilon indikétor
nélkil jelzi. A méréoldat hatéértéke a tarolas kozben csbkkenhet. Mar mikromennyiségi
szervesanyag szennyezés (pl. por) hataséra részleges redukciot szenved. A redukcid termeke,
amangan-dioxid pedig katalizdlja a permanganation bomlasat.

A bomlas autokatalitikus, hiszen a termel6d6 mangan-dioxid a bomlast tovabb katalizalja.
A fenti hib& csokkenthetjik azzal, hogy nem haszndlunk frissen késziilt méréoldatot. A
haszndlat €l6tt az oldatot kb. egy hétig alni hagyjuk. Ezalatt a bomlast okozé szervesanyagok
oxidéciéja befgezédik. Az oldatban jelenlévé mangan-dioxidot (vegsziirén megsziirve
viszonylag dlandd koncentréaciéju méréoldathoz jutunk. Ha silirgésen szilkkségink van
méréoldatra, az egyhetes tarolast egy oréig tarto forralassal helyettesithetjik. A lehtilt oldatot



Uvegsziiron megsziirve haszndljuk. Célszerii a méréoldatot sotét Uvegben térolni, mert a
bomlést afény is el6segiti.

3.2.1. Fontos tudnivalok

A permanganattal savas kdzegben végzett kdzvetlen mérések legfontosabb tudnivaléi a
kovetkezok:

1. A meghatérozas korilményel rogzitettek. Az oldatok koncentrécidjéra, aforralas
idétartaméra és az edények tisztasdgéra szigoruan tgyelni kell.

2. A természetes vizekbol két féle kémiai-oxigénigény (KOl gy,) hatarozhaté meg: a felrézott
(a), és aszervetlen sziirén sziirt (b) mintak oxigénigénye. A két 6ran &t Ulepitett mintabol
nyert “Ulepitett KOl gy, -t Ujabban nem alkalmazzak. Sziirésre csak zsugoritott Uvegsziird,
vagy Uvegrost sziir6lap haszndhato.

3. A modszerre higitéas nélkiil 10 mg/dm®, a maximélisan megengedett higitéssal legfeljebb
100 mg/dm® oxigénigény hatérozhatd meg.

4. Erésen savanyu, halogenidmentes kdzegben titralunk. Savanyitasra a legtébb esetben
kénsavat, ritkabban perklérsavat, vagy salétromsavat hasznalunk.

5. A reakcioelegyet 60-80°C-ra melegitjuk.
6. A reakcid sebessegét mangan(l1)-ionoknak MnSO, alakjdban valé hozzéadésaval
fokozhatjuk.

7. A titrdésra haszndlt permanganét oldat koncentracioja dtaldban a feladattdl fiiggéen
0,1 N, 0,01 N, ill. 0,001 N.

8. Indikétorraaz esetek tobbségében nincs szilkség, mert a permanganét szine még 10° N
oldatban (100 ml oldatra szamitott 1 csepp 0,1 N KMnO, oldat) is j6I észlelheté.

3.2.2. Mintavétel és meghatarozas

3.2.2.1. Mintavétd

1. A kémiai oxigénigény meghatarozéshoz ugyan azokon a mintavételi helyeken kell
vizmintét venni, ahol az oldott oxigén mintavétel tortént (vo. 3.1.1.1. fejezet).

2. A mintavételre méasra nem haszndlt 2 db 1 dm?® térfogatti folyadékiveget haszndlunk. Az
Uvegeket haromszor & kell obliteni a to vizével. A mintakat a té két kilénbdzé pontjan
vesszilk, a mintavételi helyeket térképvazlaton rogzitjik. Az edényeket nem szabad
szintltig tolteni.

3.2.2.2. Vizsgélatok leirasa
1. A vizsgdatokat mindkét folyadékiivegben lévé mintéra elvégezzik, és minden esetben
hérom parhuzamost készittink.

2. El6z6leg savas kdlium-permanganét oldattal kif6zott, masra nem haszndlt, pormentes
helyen térolt 250 cm®-es Erlenmeyer lombikokba 100 cm® mintéat mériink. Szilkség esetén
avizmintakat sziirjuk.



Vakprébét készitiink. 100 cm® desztillalt vizet mériink 250 cm’-es Erlenmeyer lombikba
és amintékkal teljesen azonos médon kezeljuk. Itt is harom parhuzamos mintét készitlink.

A mintékhoz 5 cm® 25%-0s kénsavat adunk, majd néhany iveggyongyét ejtiink az
oldatokba. Gyorsan forrésig hevitjik ¢ket.

A forrésban |évé oldatokba 20 cm® 0,01 N koncentrécioji KMnO, oldatot engediink
birettabol.

A lombikok szdjéra kis tolcsért helyeziink, és pontosan 10 percig egyenletes, enyhe
forrasban tartjuk. Ha az elegy elszintelenedik, vagy megbarnul, az eljarast kevesebb
vizmintéval megismételjik. Fontos, hogy atérfogatot ebben az esetben is 100 cm®-re
egészitjik ki.

A pontosan 10 percig tarté forralést kovetéen 20 cm® 0,01 N koncentrécioju oxalsav
oldatot pipettazunk a mintdkhoz. Ha nem szintelenedik el azonnal az oldat, tovabbi
melegitést igényel.

A forr6 szintelen elegyet 0,01 N KMnO,-oldattal kezd6 rozsaszintire titrdjuk. A fogyast
feljegyezzik.

A vakprobérais elvégezzilkk a hdrom parhuzamos titralast, és feljegyezzilk a fogyasok
ertekeét.

3.2.2.3. A méréoldat faktoranak meghatarozasa

A faktor bedllitéséra kristalyos oxdlsavat hasznalunk. A permangandtion savas k6zegben

az oxaléttal az alébbi egyenletek szerint reagdl:

1

2.

2MnO; +5(CO0)Z +16H* = 2Mn?* +10CO, +8H,0

Az oxalation titrdldsdt meleg oldatban végezzik. A titrdas elgén a permanganat szine
megmarad, jelezve, hogy a permanganét- és az oxalationok kdzotti reakcid lassan indul
meg. A titrdas elérehaladtaval a reakcié felgyorsul, indikdlva, hogy a permanganét
redukcidja sordn keletkez6 mangan(l1)-ionok az oxidacids reakciot katalizéljak. A
kezdeti, Un. indukcidés periddust meggyorsithatjuk, ha a titrdlandd oldathoz kevés
mangan(l1)sét adunk. A permangandt és az oxalé kozotti reakcid kis sebessége azzal
magyarazhatd, hogy a manganat-ion redukcidja tobb Iépésben megy végbe. A keletkezé
kdzbenss termékek kozll egyesek nagyon lassan, mésok gyorsan reagélnak az oxalattal.

A kélium permanganét oldat faktoré minden alkalommal ellenérizzikk. Ehhez 20 cm® 0,01
N oxdsav oldatot 100 cm’-re higitunk desztilldlt vizzel. 5 cm® 25% kénsavat adunk az
oldathoz, majd felforraljuk. Forrén titréljuk a 0,01 N KMnOg,-oldattal. A faktort hdrom
parhuzamos titralas &lagabdl szamoljuk. Az oldat faktora nem lehet 1,1-nél nagyobb és
0,9-nél kisebb.



3.2.3. Szamitasok

3.2.3.1. A mé&régoldat faktoranak kiszamitasa

V_.
f =—odsy gho
fogyés

f= a kdlium-permanganét oldat faktora,
Vs atitrdésnd fogyott mérsoldat térfogata cm’-ben,
V oxasv= @ bemért oxédsav oldat térfogata cm’-ben.

3.2.3.2. Kémiai oxigénigény kiszamitasa

Ve - Vg 2T 280
KOl,, O, mg/dm?® = Vi Y ) , ahol

minta

Vioga= az ismeretlen mintéra fogyott KMnO, oldat térfogata cm’-ben

V.a= avakprobéra fogyott KMnO, oldat térfogata cm’-ben

f=a0,01 N KMnQO, oldat faktora

Vmine= a higitésra kertlt minta térfogata (cm®-ben), higitas nélkiil V=100 cm®

3.2.3.3. Szaprobitas meghatérozasa
A kémiai oxigénigényt felhaszndhatjuk a felszini vizek minéségének jellemzésénél. Ehhez a 2.
tablézat adatai alapjan kell a mért eredményeket figyelembe venni.

2. tablazat. Szaprobitas kategoridk megéllapitasa a kémiai

oxigénigény (KOl gyn) alapjan

K ategoria K Ol gan O, mg/dm®
oligoszaprobikus <15
oligo-béta-mezoszaprobikus 15-2,5
béta-mezoszaprobikus 2,5-4,0
béta-alfa-mezoszaprébikus 4,0-10
alfa-mezoszaprobikus 10-30
alfa-mezo-poliszaprobikus 30-60
poliszaprobikus >60

3.2.3. Sziikséges vegyszerek és reagensek (ezek a gyakorlaton elére el vannak
készitve)

0,01 N kalium-permanganét ol dat

0,1 N koncentréciéju kdlium-permanganatbdl készll, higitédssal. A 0,1 N KMnQ, oldathoz 3,2
g alt. KMnO,-€t oldunk 1000 cm® desztilldlt vizben. Az oldatot vagy &lini hagyjuk egy hétig,
vagy forraljuk 1 oran &. Allés utan forrd vizzel mosott tivegsziirdn sziirjik. Ebbdl higitjuk a
0,01 N koncentrécioji méréoldatot: 100 cm® 0,1 N KMnO, oldatot mériink
1000 cm® mérslombikba, és jelig toltjuk. Az oldat faktord minden akalommal meg kell
hatérozni!
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0,01 N oxalsav oldat

0,6320 g finomra poritott alt. oxalsavat kb. 500 cm® desztilldt vizzel mosunk 1000 cm®
térfogatti mérélombikba, majd cseppenként 2 cm® 96 % (mVm) kénsavat adunk hozza Ezt
kovetéen jelre toltjuk. gen gondosan készill, mert ez az alap méréoldat!

25%-0s kénsav oldat

3 rész desztilldt vizhez 1 rész alt. 96%-0s kénsavat csurgatunk vékony sugarban, apré
részletekben, folyamatos hiités és kevergetés mellett. Az oldatot tizall6 Uvegedényben
készitjuk, mert erésen felforrosodik. A frissen késziilt, még forr6 25%-os kénsavat 0,01 N
KMnO, oldattal kezd6 rézsaszintire titraljuk.

Higitoviz
Forrasban lévs, literenként 10 cm® 25%-0s kénsavat tartalmazd desztilldt vizet 0,01 N
KMnO, oldattal kezdé rozsasziniire titrdlunk. A mintékat ezzel higitjuk 100 cm’-re.
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2. Gyakorlat

Felszini vizek szervetlen ionjainak vizsgalata

1. A gyakorlat célja

A kontinentalis vizek biolégiai szempontbdl fontos szervetlen kémia tulajdonségainak
Osszessegét halobitasnak nevezzilkk. Ezt a tulgjdonsdgot a meder és a vizgyijté terilet
geolOgial és geokémial sgjatsagai hatérozzak meg, jelentésen befolyasolhatjdk a mesterséges
vizbevezetések is (pl. banyavizek, szennyvizek, mélyfarésok elfolyd vize). A gyakorlaton a
felszini vizekre jellemz6 anionok (karbonét, hidrogénkarbonét, klorid és szulfét) és kationok
(natrium, kalium, kalcium és magnézium) mennyiségét hatdrozzuk meg.

2. Végrehajtando feladatok

2.1. Terepi feladatok

1. Mintavétel helyszine: Botanikus-kerti t6

2. Viz hémérsékletének meghatarozésa a helyszinen 0,1°C pontossaggal

3. Leveg6 hémérsékletének meghatarozésa a helyszinen 0,1°C pontossaggal

2.2. Laboratoriumi feladat

1. K&ium, nétrium, kalcium és magnézium meghatarozasa | CP-OES modszerrel
2. Klorid meghatérozésa argentometridsan

3. Hidrogénkarbonét és karbondt meghatarozésa a ligossagbol

4. Szulfat meghatarozésa turbidimetrids modszerrel

2.3. Eredmények megadasa

1. Na', K*, Ca?* és Mg®* koncentrécidja mg/dm® egységben

2. HCOs és COs* koncentréciojanak kiszamitésa a lligossaghol

3. CI" koncentrécidjanak megadéasa mg/dm® egységben

4. SO,% megadasa mg/dm® egységben

5. Maucha-féle iontartalom csillagébra szerkesztése a mérési adatokbol



12

3. Az alkalmazott mdédszerek részletes ismertetése

3.1. Mintavétel

Gyakori feladat a vizmintavétel. A mintavétel modja més, ha felszini vizbol, aramlé- vagy
alovizbol, vezetéki vizbol, ivovizbol, kazantapvizbol, kondenzvizbdl, vagy szennyvizbél kell
mintd venni. A Kkilonb6z6 mintavételi modszerekr6l a Magyar Szabvanyokban és
szakkdnyvekben taldunk felvilégositést.

A folyadékokat, folyadékelegyeket és oldatokat a gazokénd kisebb homogenitas jellemzi.
Kllondsen igaz ez az egyméssal nem, vagy csak korlétolt mértékben elegyedé folyadékok
esetében, amelyekbdl tartésan homogén elegyet (emulziét) csak kilonleges modszerekkel,
vagy segédanyagok adagolésaval lehet késziteni. Konnyen megérthetjik a problémét, ha egy
t6 felszinére kerit olajfoltot képzeltink magunk elé.

Az egyméssal korlédtlan mértékben elegyeds folyadékok homogén oldatot képeznek,
hasonl6an a folyadékokban oldott gazok is. Szilard anyagok oldatait - ha hig az oldat - szintén
homogénnek fogadhatjuk €. Téményebb oldatok esetében kénnyen bekdvetkezhet a siiriiség
szerinti rétegzédés, ami jelentés mértéki inhomogenitast okoz.

Mélyebb tavaknd a mintavétel sokka bonyolultabb feladat, mert a vizben alandd, vagy
idéoszakos rétegzédés aakulhat ki. Ennek oka a viz sirisegének hémeérseklettel valo
valtozasa. Nyéaron a hidegebb, nagyobb Siirtiségii viz az alsdbb, mig a meleg, kisebb siriségii
viz a felsb rétegben helyezkedik el. Ha egy hideg vizii patak beledmlik egy melegebb vizii
téba, gyakran eléfordul, hogy vize aldbukik a téfenékre, és csak hosszU Ut megtétele utan
keveredik.

A magyarorszégi tavak tobbségéné csak mulé rétegzettség fordul €6, de a téli, jéggel
fedett idészakban a jelenség fontos lehet. Ilyenkor a +4°C -os viz terlil € a téfenéken, és az
ennél hidegebb és kisebb siiriiségii viz a felszinen. A fenék kozeli viz tsszetétele az iszapl/viz
hatéron végbemené folyamatok miatt gyakran mas, mint a vizfelszin kdzelében. Megfelelé
mintavevokkel arétegzett mintavétel, és arétegeket alagolé mintavétel is elvégezheto.

3.1.1. A mintavétel végrehajtasa

1. Esetiinkben egy kisméretii és igen sekély to vizébsl kell mintat vennink. |lyen esetekben
a meritett minta vétele egyszerti, a minta tarolédsara haszndt folyadékiiveget a vizbe
meritjuk, és megtoltjuk.

2. A vizsgdatokhoz 2 db 1 dm® térfogatti csavaros folyadékiivegre valamint egy hémérére
van szilkség. A laboratériumi jegyzokonyvet szintén vinni kell.

3. A tavat korbe jérva figyeljik meg a nbvényzet boritasit. A szokatlan, esetleg rendellenes
jelenségeket (viz szinezédés, elpusztult halak, vizimadarak, olgjfoltok, sth.) is rogzitsik a
jegyzokonyvben. A mintat a vizbevezetéssel szemkoOzti oldalon vegyik. Keészitsiink
térképet atordl, tuntesik fel a mintavételi helyet.

4. Mindkét edényt 2-3 alkalommal atoblitjik a tébdl vett vizzel, majd az edényeket szinliltig
megtoltjik. Hatdrozzuk meg a viz és alevegé homérsekletét.
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3.2. Klorid ion meghatarozasa argentometrias modszerrel

3.2.1. A mbédszer elve

A Kloridot tartalmazé oldatot eztst-nitrat (AgNQOs) oldattal titrdjuk. Indikéorkeént
kdlium-kroméatot (K,CrO,) haszndlunk (Mohr szerinti mddszer). A titrdés adatt elébb az
oldhatatlanabb eziist-klorid (AgCl) csapadék vaik ki. Ha az oldatban 1év6 Osszes kloridot
lecsaptuk, az AgNO; els6 folodegétsl vordsbarna eziist-kromat (Ag,CrO,) csapadék vaik le,
amirél atitrdlas végpontja észrevehet6. A titralas egyenlete a kdvetkezo:

Ag" + Cl = AgCl

A meghatérozast pH 6,5-8,5 kozotti kémhatasi mintékon végezhetjik €. A savas, ill.
ldgos minté&kat semlegesiteni kell. A bromid- és jodid- ionok ekvivalens kloridként
jelentkeznek (termélvizek kloridion koncentracidjanak meghatarozéasakor ezt figyelembe kell
venni). A szulfid-, tioszulfét-, szulfit- és cianidionok zavarjak a meghatérozast. Ortofoszfat
ionok 25 mg/l-nél nagyobb mennyiségben ezlstfoszfétként levdnak. Vas jelenléte (Fe>10
mg/| esetén) a végpont észlelését megneheziti, ilyen esetekben szilkséges a mintak higitasa.

3.2.2. A meghatarozas menete

1. Megmérijik a viz pH-j&. Ha ez 7-né kisebb, vagy 8-nal nagyobb, semlegesiteni kell. A
savas kémhatas vizeket natrium-hidrogénkarboné (NaHCQO;), kalium-hidrogénkarbonat
(KHCO3) vagy bérax oldattal semlegesitjik. A nagyon lugos kémhatastl vizek pH-jéat par
csepp 0.1 mol/dm® salétromsavval torténé savanyités utéan hidrogénkarbonéttal vagy
boraxszal dlitjuk 7 kozelébe.

2. 250 cm® térfogatl titrdd lombikokba 100 cm® 7-10 pH-ja mintdt mérink és 1 cm®
kalium-kromét indikétort adunk hozzgjuk.

3. A mintdkat olyan eziist-nitrd mérgoldattal titrdjuk, melynek 1 cm’-re 1 mg Cl-nak felel
meg. 3 parhuzamos titrdast végzink. Ekvivalencia ponton az oldat tartds voréses-barna
szinbe csap a. Az amenet nem ées, egy jol titralt mintét készitiink dsszehasonlitasra.
Vigyéazni kell, mert dléds kdzben a csapadék szine megvatozik. Az étcsapas szin
érzékelése személyenként valtozhat.

4. Az eziist-nitrét oldat faktorét nétrium-klorid oldatra hatérozzuk meg. 5 cm® nétrium-
klorid oldatot pipettazunk 250 cm® térfogatti lombikokba. Desztilldlt vizzel 100 cm’-re
egézitjuk ki Oket. A szikséges mennyiségi vizet méréhengerrel mérjik. Mad a
vizmintékkal azonos médon elvégezzik a kloridion meghatarozasét. Harom parhuzamos
titrélést végziink, a szdmolasokhoz a harom fogyas étlagét hasznéljuk fel.

3.2.3. Szamitasok
3.2.3.1. Az eziist-nitrét oldat faktoranak kiszamitasa

f= Vi , ahol

fogyés

f= az ezlist-nitrét oldat faktora,
Vnacl= abemért nétrium-klorid oldat térfogata cm’-ben,
Vs atitrélés soran fogyott eziist-nitrét oldat térfogata cm™ben.
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3.2.3.2. A mintaoldatok kloridion koncentracigjanak kiszamitasa
A titrélashoz haszndlt eziist-nitrét oldat 1 cm®-e 1 mg Cl™-ot mér.

f:V. .
Cl- mg/dm? = ——"¥* %9000, ahol
minta
f= az ezlist-nitrét oldat faktora,
Vioga= atitrdésnd fogyott eziist-nitrét mérooldat térfogata cm’-ben,
Vmine= a bemért mintaoldat térfogata cm’-ben.

3.2.4. Sziikséges vegyszerek és reagensek (ezek a gyakorlaton elére el vannak
készitve)

EzUst-nitrat mérdoldat

4,7910 g alt. eziist-nitrét oldatot kétszer desztillalt vizben 1000 cm?® térfogatti mérélombikban
oldjuk és jelig toltjik. Az igy készitett oldat koncentrécija 0,0282 mol/dm® (1cm’oldat 1 mg
Cl-ot mér). Az oldat koncentrécidja dlas kozben vatozhat, ezért a pontos koncentréciot
minden alkalommal hatarozzuk meg.

Natrium-klorid oldat faktorozashoz

1,649 g 105 °C-on széritott alt. nétrium-kloridot (NaCl) 1000 cm®-es mérélombikban
desztilldlt vizben oldunk és jelig toltiink. Ennek az oldatnak a koncentrécidja 0,0282 mol/dm®
(1 cm® oldat 1 mg Cl™-ot tartalmaz).

K&lium-kromat indikétor

5 g alt. kdlium-krométot kevés desztilldlt vizben oldunk és cseppenként annyi ezUst-nitrét
oldatot adunk hozza, amig vorosbarna csapadék nem keletkezik. Két 6ra dlas utan az oldatot
lesziirjik, és desztilldt vizzel 100 cm™-re egészitjiik ki.

3.3. Szulfat meghatarozasa spektrofotometrias modszerrel

3.3.1. A mbédszer elve

A mintdban lévé szulfat ionokat ismert mennyiségii barium-klorid (BaCly) oldattal csapjuk
le. Az elegyhez ismert mennyiségii kdlium-kroméat (K,CrO,) reagenst adunk és a barium-
kroma (BaCrO,) csapadék levdldsa utan a kdlium-kromé feledeg koncentrécidjét
spektrofotometrias médszerrel hatérozzuk meg. A kdium-kroma mennyisége az eredeti
szulfat mennyiségével ardnyos. A modszer a vizminték higitasa nélkiil 200 mg/dm® hatérig
hasznélhato.

3.4.2. A meghatarozas menete

1. 100 cm’-es f6zépoharba 20 cm® vizmintat mériink és felforraljuk. Desztilldlt vizbsl vak
mintd készitink, és a mintaval azonos modon kezeljuk. Az enyhén forrasban |évé
mintdhoz 10 cm® bérium-klorid reagenst adagolunk lassan, cseppenként. Sok szulfétot
tartalmazd mintabol enné kisebb, de pontosan ismert mennyiséget mértink ki, majd
méréhengerrel 20 cm’-re egészitjik ki desztilllt vizzel.

2. A szuszpenziot teljes kihiilésig @lni hagyjuk.
3. Kihiilés utan 10 cm® kdlium-kromét reagenst adunk hozza, alaposan dsszerézzuk.
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4. Legaldbb 10 perc vérakozas utan 50 cm®-es mérslombikba mossuk a szuszpenziot és jelig
toltjuk desztilldt vizzel.

5. A szuszpenziét j6 mindsegi sziirépapiron kristélytisztara sziirjuk.
6. A szirletet a mintaval azonos modon, desztillalt vizbsl készitett vak mintaval szemben

380 nm hulldmhosszon fotometrdjuk. Ha a spektrofotométer nem alithatd 380 nm-re,
akkor 380-400 nm kdzétt barhol dolgozhatunk.

3.4.3. Standard oldatok készitése

1. A standard oldatokat 1000 mg/dm® szulfét-koncentrécioju torzsoldatbél készitjik. A
torzsoldatbdl 100 cm’®-es mérélombikokba mérjiik az alébbi térfogatokat (1. téblazat),
majd jelig toltjik desztilldlt vizzel.

1. tébléazat. Szulfét kalibré 6 oldatok

Standard sor szdma A C E N O
S0,* koncentrécié (mg/dm?) 0 10 20 30 40
Bemérés térfogata a torzsoldatbdl (cm®) 0 1 2 3

2. Az igy elkészitett standard oldatokbol 20 cm’-t mériink fézépoharakba, és az 1-6 pontok
szerint leirt modon (a mintakka egyitt) kezeljuk 6ket. Az oldatok koncentrécidjat a
vizszintes, mig a 380 nm-nél mért abszorbancigét a fliggéleges tengelyen dbrazoljuk, és
meghatarozzuk a mérési pontokra illesztett egyenes egyenletét. A mintdk szulfat
koncentracidjat az egyenlet alapjan szamitjuk. Szikség esetén a mintat higitsuk, amit a
szémitéskor vegylnk figyelembe.

3.4.4. Sziikséges vegyszerek és reagensek (ezek a gyakorlaton elére el vannak
készitve)

Barium-klorid reagens

1,2214 g széritott, CaCl,-dal toltétt exszikkatorban tartott a.lt. barium-kloridot (BaCl,2H,0)
oldunk kevés desztilldlt vizben, majd 250 cm® etanolt és 10 cm® 37% (m/m) sosavat
tartalmazo kb. 500 cm® térfogatt desztilldlt vizzel elegyitjik és jelig toltjuk 1000 cm®-es
mérélombikban desztillalt vizzel.

Kalium-kromét reagens

0,9710 g alt. K,CrO4-ot oldunk fel kb. 500 cm® desztilldlt vizben, majd 25 cm® 25%-0s
ammonia oldatot adunk hozza. Ezutan az oldatot 1000 cm®-es mérslombikba mossuk, és a
lombikot jelig toltjuk.

1000 mg/dm® szulfat-koncentraci 6j U tor zsoldat készitése

1,4786 g alt. vizmentes nétrium-szulfatot (NaxSO,), mériink 1000 cm’-es mérsombikba és
jelig toltjuk kétszer desztilldt vizzel.



16

3.5. Hidrogénkarbonat- és karbonat-koncentracio meghatarozasa

3.5.1. A meghatarozas elve

A vizben lévé savval titrdhaté anyagok mennyiségét lugossagnak nevezik. Tiszta vizek
esetében a lligossagot a hidrogén-karbonation és egyéb ionok (karbonat, szilikat, borét, stb.)
adjdk. Szervesanyagokkal erésen szennyezett vizeknél a lUgossigban a fehérjék és egyéb
bézikus tulajdonsagu anyagok, ill. bomlastermékek (pl. peptidek, aminosavak) is szerepelnek.
A meghatérozés két sav-bézis titrdashol al. A vizminté elészor fenolftalein indikator mellett
titrdjuk sdsav méréoldattal (p-lugossag meghatarozasa), majd a titrdlast tovabb folytatjuk
metilnarancs indikator mellett (m-Iigossag meghatérozésa).

Lagossag: az 1 liter viz semlegesitéséhez szilkséges 0,1 mol/dm? ssav mennyisége, az
eredményt mmol/dm™-ben adjuk meg.

Osszes vagy metilnarancs (m) lUgossag: a fenti érték, ha a semlegesitést pH = 4,5-ig (a
metilnarancs &tcsapésa) végezzik.

Szabad vagy fenolftalein (p) lUgossag: afenti érték, ha a semlegesitést pH = 8,3-ig (a
fenolftalein &tcsapésa) végezzik.

A karbonét- és hidrogén-karbonét koncentréciojat a p- és m-ligossaghdl hatérozzuk meg.
A karbonét- és hidogén-karbonat ionok mennyiségét a fogyasokbdl a 2. téblazat segitségével
szémitjuk. Feltétel, hogy a vizben més ligosségot okozo ion nincs.

Indikétoros végpontjelzésnéd a minta szine, ill. zavarossga zavarhat. llyenkor a
végpontjelzést pH-metridsan is végezhetjik. Az aktiv klor az indikéort roncsolhatja, a
zavarOhatést néhany kristdly nétrium-tioszulfat adagolasaval sziintethetjik meg. Nagyobb
mennyiségii karbonat esetében a felszabadul6 szén-dioxid zavar, ilyenkor a meghatérozast az
oldaton torténé levego-atfuvatéssal kell veégezni, vagy a szén-dioxidot a végponton ki kell
forrani. Ha a viz szabad asvanyi savat, vagy szeves bézist tartalmaz, a Ilgossaghdl a
hidrogén-karbona és karbond mennyisége nem szamithat6. A szilikét-, borét-, aluminat-,
foszfat- és szulfidion az 6sszes llgossag meghatérozésat nem zavarja, de jelenlétiikben az m-
lgossag és a hidrogen-karbonét-, karbonédt- és hidroxid-ionok kozotti Osszefliggés nem
érvényes. A természetes vizekben el6fordul6 metakovasav a meghatarozast nem zavarja.

3.5.2. Az m- és a p-lugossag meghatarozasa

3.5.2.1. Mintaoldatok titralasa

1. 100 cm’®térfogat( sziirt vizmintdt mériink 250 cm® térfogat( titréldlombikokba és 2 csepp
fenolftalein indikator oldatot adunk hozza 3 parhuzamost készitiink. Ha az oldatok
rézsasziniiek lesznek, akkor a viznek szabad IGgossaga (p-ltgossag) van.

2. 0,1 mol/dm® sosav oldattal, fehér aétét folétt éppen szintelenre titrdjuk a mintékat. A
titrélést pH-metriasan is végezhetjik 8,3 pH értékig.

p- lugosség (mg e&/dm3) = BAL00 o)

p-ltgosség (p) mg e&/dm®

b= afogyott 0,1 mol/dm® sésavoldat cm®-ek szama fenolftalein indikator mellett
f= a sdsav odat faktora

V= a meghatérozashoz hasznélt minta térfogata (cm®-ben).
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3. Azokhoz a 100 cm® mintékhoz, amelyek nem lettek a fenolftaleintdl rézsaszintiek, ill. ap-
lugossaghoz felhaszndlt mintakhoz 2 csepp metilnarancs indikatort adunk.

4. Az oldatokat 0,1 mol/dm® sdsavval addig titrédjuk, mig a metilvoros szine hagymavoros
ameneti szinre nem valtozik. Ekkor a mintékat kiforraljuk. Ha lehiités utan az indikétor
ameneti szine eltint, a titralést tovabb folytatjuk mindaddig, mig az ameneti szin
forraést kdvetéen is megmarad.

m- 1Ggossag (Mg xeé/dm3) = 2440 o)

m-lGgosséag (m) mg eé/dm’-ben

a= afogyott 0,1 mol/dm?® sésavoldat cm®-ek szdma metilnarancs indikéator mellett
f= a mérooldat faktora

V= a meghatérozashoz hasznélt minta térfogata (cn).

3.5.2.2. Sésavoldat faktoranak meghatérozasa

A sosav oldatot 0,1 mol/dm* KHCO; oldatra faktorozzuk. 1 cm® 0,1 mol/dm® KHCO;
oldatra pontosan 1 cm® 0,1 mol/dm® sosav fogy. A meghatérozéashoz 10 cm® reagens oldatot
pipettazunk 250 cm® titrddlombikokba. 3 parhuzamos titrélast végziink. Desztilldlt vizzel Kb.
100 cm’-re higitjuk az oldatokat. A titrdéast metilnarancs indikator mellett végezzik. Az
atcsapas szin (voroshagymahé)) megjelenésekor az oldatokat kiforraljuk, lehiitjik. Ha lehiités
utan az indikdtor ameneti szine eltint, a titrdast tovabb folytatjuk mindaddig, mig az
ameneti szin forralast kovetéen is megmarad.

Vv
f =2 ahol
fogyés

f= asOsav oldat faktora,
V kaium hicrogénkarbona= & bemért kalium-hidrogénkarbonét oldat térfogata cm®-ben,
Vs atitrélés soran fogyott sbsavoldat térfogata cm’-ben.

3.5.3. A hidrogénkarbonéat és karbonat kiszadmitasa
Az m- és p- ligossag kozotti Osszefliggés alapjan, az aldbbi moédon szamithatjuk ki a
hidrokarbonét és karbonét ionok mennyiségét.

2. tablazat. Az m- és p- lUgossag &tszamitasa hidrokarbonat és karbonat koncentraciora

A p- és m-lUgossag Hidr ogén-kar bonat Karbonat
viszonya mg eé/dm?® mg eé/dm?®
(@) (b)
p= 0 m 0
2p<m m-2p 2p
2p=m 0 2p
2p>m 0 2(m-p)
p=m 0 0

HCO; mg eé/dm®=a
HCO; mg/dm® = a61
COs” mg eé/dm’®=b
COs* mg/dm® = b30
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a- a hidrokarbondt ion mged/dm® értéke, amit a p és m kerekitetlen értékeibsl a tablazat
szerint szamitunk Ki.

b- akarbonét ion tartalom mge&/dm® értéke, amit ap és m kerekitetlen értékeibd| a tablazat
alapjan szamitunk ki. Az értékek nem tul szennyezett felszini vizek esetében a halobitas
megitélésére elég pontosak.

5.4.3. Sziikséges vegyszerek és reagensek (ezek a gyakorlaton elére el vannak
készitve)

Fenolftalein indikator oldat

0,5 g fenolftaleint 50 cm® 96%-0s etanolban oldunk és 50 cm® desztilldlt vizzel higitjuk. Az
oldatba cseppenként annyi 0,01 mol/dm® koncentrécioji nétrium-hidroxidot csepegtetiink,
mig maradand6 rézsaszin nem jelentkezik.

Metilnarancs indikator

0,05 g metilnarancsot 100 cm® forrd vizben oldunk és lehiilése utan j6 minéségii papiron
megsziirjuk.

0,1 mol/dm® sésav (HCI) oldat

A kereskedelmi sosav koncentrécidja ~37% (mym), ami ~12 mol/dm>-nak feled megy
(r=1,18 g/cm’). Nagyméretti f6zépohérba ontiink 400-500 cm® kétszer desztilldlt vizet, majd
6vatosan 8,3 cm® 37% (m/m) sosavat adunk hozza folyamatos keverés mellett. A sosav
térfogatét kis méréhengerrel mérjiik ki. Az oldatot 1000 cm*-es mérélombikba visszilk & és
kétszer desztilldt vizzel jelig toltjuk.

0,1 mol/dm® kélium-hidrogénkarbonét oldat

10,019 g poritott és exszikkatorban tomény kénsav folott széritott alt. kdlium-
hidrogénkarbonatot mériink 1000 cm’-es mérlombikba, és jelig toltjik kiforralt, hirtelen
lehiitott desztillalt vizzel.

5.5. Kationok meghatarozasa ICP-OES mdédszerrel

A felszini vizek nétrium, kalium, kalcium és magnézium koncentracidjanak meghatarozasa
tobbfédle mddon is lehetséges. A kalcium és magnézium koncentréciot rendszerint
komplexometrias titraéssal, vagy langatomabszorpcios modszerrel (FAAS), a nétrium és
kalium mennyiségét langfotometrias (FES) technikaval hatarozzak meg.

A gyakorlaton ezen elemek koncentréciojat induktiv csatoldst plazma optikai emisszios
spektrometrias (ICP-OES) modszerrel mérjik meg. Ez a technika alkalmas a periodusos
rendszer legtébb elemének vizsgdlatéra. Jellemzd az alacsony kimutatés hatér (<< mg/dm®) és
a mérések j6 reprodukdhatosdga (RSD<5%), a tobb koncentracié nagysagrendet atfogo
méréstartomany. Az elemek koncentréciojat a késziilék szimultan méri, igy a teljes analizishez
szilkséges id6 csupan 1-2 perc. A modszer elénye a gyorsasag.

Az ICP-OES mddszer az elemek nagy homérsékleten (6-10000 K) tapasztalt emisszidjan
alapszik. A mintaoldatot pneumatikus porlasztassal aeroszolla aakitjuk. A porlasztésra
haszndlt géz argon. Az aeroszol egy argon plazman halad keresztil, ahol a magas
hémérsékleten bekdvetkezik a minta atomizacioja, ill. ionizécidja. A plazma indukcios fiitéssel
jon lére a nagyfrekvencids tekercsen keresztilhaladd argon gézbdl. A  spektrumban
nagyszamu atom, ill. ionszinképvonal figyelheté meg. A spektrdlis vonalak intenzitaséit
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fotoelektronsokszorozokal (PMT) detektdjuk. A koncentrécié meghatarozasa ismert
koncentrécidju oldatokhoz val6 viszonyitéson alapszik.

5.5.1. Edények elbkészitése

Az andlizis sorédn haszndlt eszk6zok (a mintavételre és a minta téroldséra hasznélt
edények, méréhengerek, pipettak) nem szennyezhetik a vizsgalt elemekkel a mintét.
Eléfordulhat a nétrium és a kdlium kioldédasa az (vegedények anyagabdl, ezért az
Uvegeszkdzok haszndatat mell6zve a polietilénbsl (PE), polipropilénbsl (PP), ill. teflonbdl
(PTFA) késziilt edényeket részesitjiik elényben.

Az edényeket haszndlatba vétel elott legaldbb 24 oran & &ztatjuk 0,1 mol/dm®
koncentracioju salétromsavban, majd kétszer desztillalt vizzel alaposan ledblitjik. A széritést
pormentes helyen végezzilk, az edényeket lezérva, ill. polietilén tasakokba forrasztva téroljuk.

5.5.2. Mintaelékészités

A vizmintékat a mintavételt kdvetden szirjik. A sziirt mintdbol 50 cm’-t polietilén
edénybe mériink, majd 1 cm® 65% (m/m) salétromsavval (HNOs) megsavanyitjuk. Erre azért
van szilkség, hogy elkerlljik a vizsgalt elemek kicsapodésat, ill. az edény falén bekdvetkez
abszorpci6t. A savas kozeg fékezi, ill. 1edllitja a mikrobidlis tevékenyseget is.

5.5.3. ICP-OES analizis

Az demandlizist Spectroflame ICP-AES készilékkel (Spectro GmbH, Kiléve,
Németorszég) végezzik. A gerjesztés 27,12 MHz frekvencigu generéorral, 1,05 kW
energian torténik. A mintaoldat porlasztédsara szbgporlasztét haszndlunk, a porlasztégaz
sebessege 0,6 I/min. A plazmagaz sebessége 4 I/min, a hiitogézé 15 I/min. Az integrélési id6
10 s a szinképvonalon, és a szinképvonal kdrnyezetében kijel6lt hattérpozicion.

3. tablazat. Az ICP-AES demzésndl hasznalt szinképvonalak hulldmhosszai és a kalibracios
gorbék dltal atfogott hulldmhossz tartomany

Elem Na K Ca Mg
Hulldmhossz (nm) 589,592 766,490 317,933 279,806
Koncentréacié (mg/l) 1-50 0,1-5 0,1-200 0,1-50

A mérési eredmények kiértékelése SmartAnalizer programmal torténik. Az eredményeket
mg/dm® (ppm) egységben kapjuk meg. A készillék lehetévé teszi az eredmények nyomtatésat,
tarolasit, ill. interneten térténd tovabbitasat.

A mintaoldatban a Na-, K-, Ca- és Mg koncentracidjat egymas utan 3 akalommal
hatdrozzuk meg. Kiszadmitjuk az eredmények atlagét, szérésat és relativ szérését. Az
eredményeket ezek feltlintetésével adjuk meg.

5.6. Maucha-féle 6sszsotartalom csillagabra szerkesztése

A természetes vizek kémial Osszetétele szemléletesen abrézolhaté a Maucha (1932, 1933)
altal kidolgozott csillagdiagrammal. A felszini vizek halobitésat jellemzé nyolc féiont: K,
Na', Ca*, Mg*, COs*, HCOs, CI', SO,* hasznéljuk az dbra szerkesztésénél. Az dbra mérete
aranyos a vizben taldhaté ionok 6sszkoncentrécidjaval, és taékoztat az ionok egyméshoz
viszonyitott aranyaiardl is.

Az ionok koncentréciojd a Than Kéroly dtal bevezetett egyenérték%-ban adjuk meg.
Ezutéan a féionok Gsszmennyiségével aranyos sugaru korbe szerkesztett tizenhatszogbe olyan
négyszogletes idomokat rajzolunk, melyek tertilete aranyos a kérdéses ion mennyiségével.
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A csillagdbra csak a viz val0s Osszetétele alapjan szerkeszthetd, atlagos Osszetétel
abrézolaséra nem alkalmas.

5.6.1. Tizenhatszdg szerkesztése

1. Feirjuk a8 féion mennyiségét mg/dm® egységben.

2. Kiszamitjuk az egyes ionok mg-egyenértékét gy, hogy a mg/dm® adatot elosztjuk az ion
egyenértéksilyaval (egyenértéksily = molekulasily/vegyérték). A mg-egyenértékeket
dsszeadjuk. Ez az 6sszeg az 1000 cm® vizben 1évé féionok mennyiségére utal, jele |. A
tizenhatszog terllete ezzel egyenlo:

|= 16r% >sin22.5°

2
A kor sugara cm-ben:
|
r=,———= 0.572y/1
8x8n22.5
1. 1épés 2. 1épés 3. 1épés
CO,| K
r HCO, Na HCO,
a Ca
Ca
SO, M 1450 pS/em
1em
ionszek- a\,

tror

Balatonkenese,
1971. nov. 25.

1. &bra. Csillagabra szerkesztésének fobb |épésal.

3. Az ezzd asugéarra rajzolt kdrben a fliggéleges a&mér6tol jobbra a kationok, az ramutatd
jarésaval egyez6 irdnyban a K*, Nat+, Ca®*, Mg®, bara téle az anionok, az éramutatd
jérésaval ellenkezéleg a COs”, HCOs, CI” és SO,” foglalnak helyet.

4. A fuggoleges &mér6tol jobbra és balra lévé két félkort 45°-ot bezard sugarakkal négy
szektorra osztjuk, ezek az un. ionszektorok. Mivel az egyenérték%o-ot kilon szamitjuk az
anionokra és a kationokra, a teljes 16-szog terilete 200%-nak felel meg. Az ionszektorok
terllete a 16-szogben egy-egy féion egyenérték% értékével lenne egyenlé, ha minden
ionbdl 25 egyenérték% lenne a vizben.

5. Megrgzoljuk a koér kdzéppontjabdl sugériranyban kiindulé szogfelezé egyeneseket, az
ionsugarakat, melyek segitségével az egyenérték%-kal ardnyos idomok szerkeszthetok.
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2. Példa a csillagabra készitéséhez szikséges szamitasokra*

4. tablézat. A csillagabra szerkesztéséhez szilkséges adatok

lon  mg/dm® egyenertek mgeé S a A kor sugara:
-suly (mg) % cm
Kationok 0572413248 = 2.08 cm..
K* 6,0 39,102 0,153 2,26 0,19

Az ionradiuszokra mérends tavolsag a

Na' 21,0 22990 0913 1348 1,13 - o
Ca22+ 32,0 20040 1597 2356 198  Kdiumpéddgan:
Mg?* 50,0 12,156 4113 60,69 5,09 _ % _
S 6777 10000 a, =023v13248*226=0.19 cm
Anionok
COZ 16,8 30,004 0560 860 0,72
HCOs 2120 61,017 3474 5339 448
cr 22,0 35453 0621 9,54 0,80
S0,% 89,0 48,031 1,853 2847 239
S 6508 100,00
I= 13285 200,00
5.6.3. A csillagabra szerkesztése

1

Az anionok és kationok mg-egyenértékeit kilon-kilon dsszeadjuk. Helyes andlizis esetén
ezek egymashoz kozeless értékek. A két Osszeget egyenként 100%-nak véve kiszamitjuk,
hogy a négy anion az anionok, a négy kation a kationok mg-egyenérték Osszegének
hany%o-at teszik? Az egyenérték% jele S.

Az egyes ionradiuszokra mérendo tévolsigot ava jeldljik és a kovetkez6 maddon
szamitjuk:

az 220" _(o3xsufT om
|

V 86in 22.5°

Ezt a tavolsagot a kor kdzéppontjabdl felrgjzoljuk az ionradiuszra, majd az igy kapott
pontokat 0sszekotjiuk a kérdéses ionszektor két oldaldnak és a kdrnek a metszéspontjaval.
Ha az ion 25%-nd nagyobb arényban vesz részt a viz Osszetételében, a szerkesztett
deltoid csicsosan kidl a korbdl, ha kisebb 25%-ndl, akkor fecskefarokszeriien
bemetszédik.

Az ionoknak megfelelé terlletet arnyékolhatjuk, az ionszektorok hatérvonaat jol
lathatéan megragjzoljuk és az ionszektor mindsegének megfelelé kémiai vegyjelet is
feltiintetjik a szektorok mellett, vagy a szektorok belsejében.

Az &bora mérete is fontos tgjékoztat6d adat, ezért a léptéket mindig fel kell tlintetni, hogy a
fénymasolas soran bekdvetkezett nagyitas, ill. kicsinyités az eredményt ne vétoztassa
meg.

A csillagdbra akkor teljes, hafeltlintetjik a mintavételi hely nevét, a mintavétel idépontjét,
aviz vezetoképességét és pH-jat.
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3. Gyakorlat

Novényi mintak elemodsszetételének vizsgalata

1. A gyakorlat célja

A gyakorlaton nbvényi mintdk elemanalizisét végezzik el. A minték cink koncentraciojét
langatomabszorpcios spektrometrias (FAAS) médszerrel hatarozzuk meg. A mintékat kétféle
mabdszerrel (hamvasztés és nedves roncsolds) készitjik elé az analizishez. A minték széritésa
és homogenizdlasa idéigényes, ezért a gyakorlaton elére elokészitett (szaritott és daralassal
homogenizalt) levélmintak elemanalizisére kertl sor.

2. Végrehajtando feladatok

2.1. Hamvasztas

1. Novényi minték hamvasztasa 500°C-on
2. Hamutartalom meghatarozésa
3. A hamuban Iévé nyomelemek oldatbavitele

2.2. Nedves roncsolas
1. Novényi minték roncsoléasa atmoszférikus nyomason, 100°C-on

s

1. A hamvasztéssal nyert oldatok cink koncetréaciojanak meghatarozésa
2. A nedves roncsolassal nyert oldatok cink koncentraciojanak meghatérozésa

2.4. Eredmények megadasa

1. A vizsgdlt ndvény hamutartalma % (m/m)-ban.

2. A cink koncentrécidja (mg/kg) a hamvasztésos mintael 6készitést kbvetéen meghatarozva
3. A cink koncentrécidja (mg/kg) nedves roncsolést kbvetéen meghatarozva

4. A két moédszerrel kapott eredmények 6sszehasonlitésa

3. Az alkalmazott mdédszerek részletes ismertetése

3.1. Novenyi mintak elékészitése elemanalizishez (a mintakat a
gyakorlaton elékészitve kapjak)

A novényi szovetek elemek szerinti analizise tobb Iépést fogla magdban: a minta
gytjtéséat, elokészitését, az oldatok készitését, a laboratoriumi analizist, valamint a kapott
adatok kiszamitasat és értékelését.

A novény szilkséges részeit (amelyek ne legyenek mechanikusan roncsoltak, vagy
rovarragottak) begyiijtjik, és megtisztitjuk a szennyezé foldttél és portdl. A névényegyedek
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szdma legyen elegendé ahhoz, hogy helyes atlagminté vegylnk, igy az eredmények a
valosagot tikrozzék.

Ha a novényeket vizkultdrdban, klimakamraban, zért helyiségben, vagy Uveghazban
neveltik, a fold feletti részeiket minden el6zetes feldolgozas nélkil Osszegyijthetjik és
elemezhetjik. A talgjkultiraban, még inkébb a szabad ég alatt nevelt ndvényekbsl nem mindig
lehet portdl és talajrészecskéktdl mentes mintékat nyerni. Sokszor azonban a mosas a
vizsgdandd elem egyrészét is eltavolitja a ndvenyi szovetbdl; ezért szilkségességét mindig a
konkrét feladatbol kiindulva kell eldonteni, és a mosas hatésat kisérletesen kell megvizsgalni.
A talgjszennyezés rendszerint erésen eltorzitja a vastartalom adatait, de gyakorlatilag nem hat
aB-, Mn-, Cu és Zn-meghatérozasok eredmeényeire.

Néha gjanlatos a leveleket szaraz ronggyal letdrolni, ami kiiléndsen hatasos sima levelek
esetén. A molyhos, vagy az erésen szennyezett sima levelek megtisztitésahoz legjobb valamely
enyhe hatésl detergens hig (0.5-1.0%-0s) oldatdban torténé mosas, majd desztilldlt vizzel
val6 oblités.

Ha az analizist nem végeztik e azonnal, akkor a ndvényi minték g6zzel, vagy magas
hémérsékleten tortént fixalas utan megszéritjuk. Az utdbbi esetben az Gsszegytijtott anyagot
csészékben, vagy vastag papirbdl készilt dobozokban, 15-20 percig 105°C-on
széritoszekrényben tartjuk, azutdn alacsony homérsékleten széritjuk tovabb. A széritas
legkedvezébb hémérséklete 60-80°C, mivel ekkor az dlillands okozta veszteségek
minimalisak. A szerves vegyuletek egy része 100°C-on dlillan. Néhany elem (pl. As, Hg)
vegylleteinek illékonysdga miatt specidis minta-elokészitést igényel. llyen az alacsony
hémérsékleten és kis nyomason végzett széritas.

A sz&raz szbvet felapritasdnak modszerét szintén az adott feladattdl fliggéen valasztjuk
meg. A mechanikus 6rl6k fémrészei révén a mintét vassal és rézzel szennyezhetik, ezért ezen
elemek meghatarozasakor rozsdamentes acélbdl vagy mianyaghol késziilt orloket kell
haszndlni. A kiszéritott novényi anyag o6rlésére alkalmasak a kilonb6zé tipusi kavédardlok,
kilondsen azok, amelyek mianyag testiiek, és rozsdamentes acélkéssel vannak ellatva.
Célszerti a daral6 kését olyan elembdl (pl. Ti) készittetni, amely elegendé szildrdsagu, és nincs
avizsgdt elemek listgan.

Ha friss nbvényi anyagbdl akarunk homogenizdtumot késziteni, felhasznalhatjuk a
forgalomban 1évé laboratériumi homogenizatorok valamelyikét, vagy a konyhai haszndlatra
gyartott mixereket (pl. zoldségek apritasara). A kis mennyiségii mintakat eldorzsolhetjik
porcelan mozsérban is, de ekkor a minta szennyezédhet a mézat alkotd elemekkel. Legjobbak
az erre a célra gyartott Uveg, ill. teflon mozsarak. Nagyon pontos analizisekhez érdemes
achamozsarat hasznalni.

Sok esetben szabdlyozni kell a részecskék szemcseméretét. Az apritasnak egyenletesnek,
a novényi mintaknak pedig teljesen homogénnek kell lennie. Kimutattédk, hogy a nagy
szdvetdarabok cinktartalma Iényegesen fellilmulja a kis részecskékét. Azt is megallapitotték,
hogy a kiszaritott kukoricalevelek 100 mesh-nél kisebb méretii részecskéi négyszer tobb vasat
és haromszor t6bb cinket tartalmaznak, mint az egész szévet.

A Kkiszéritott mint&k higroszkoposak, ezért térolasukra feltétlenll zéart edények
szilkségesek. Hosszas térolaskor leghelyesebb exszikkétort alkalmazni, valamint a névényi
anyagot fénytol védve, alacsony homérsékleten (~0°C) tarolni.

A ndvényekben eo6forduld barmely elem meghatédrozésat megel6zi a minta feltarasa
Napjainkban leggyakrabban nedves feltarést alkalmaznak, de eléfordul széraz feltarés is.
Mindkét miivelet biztositja a minta mineralizéciéjét, vagyis az elemek atmenetét szervetlen,
vizben oldhaté formaba. A nedves feltaras (roncsolas) a szerves nitrogén és foszforvegyuletek
alapvet el6készités modszere, de sok més elem meghatarozasa szempontjabdl is gyakran
megbizhatd. Bor meghatarozasakor csak zért terti nedves feltérast (Isd. 4. mikrohull&m



24

roncsolas) vagy hamvasztést lehet alkalmazni, mert a ndvényben taldlhaté borvegytiletek nagy
része elparolog aviz és a savak gézeivel egylitt.

3.2. Hamvasztas

A széraz feltérést elektromos kemencében, porcelan, kvarc, vagy femtégelyben végezzik,
450-500°C-t meg nem haladé hémérsékleten. Legjobbak a kvarctégelyek, bar rendszerint
magas olvadaspont porcelan tégelyeket akamaznak. Néhany specidlis vizsgdlatnd platina
tégelyeket kell hasznalni. Az égetés viszonylag alacsony homérséklete és a tégely anyaganak
helyes megvélasztasa meggétolja, hogy veszteségek kovetkezzenek be dlillanas, vagy
sosavban rosszul oldodd oxidok keletkezése miatt. Az oxidok a tégely anyagaval torténd
reakcioban is létrejohetnek.

Hamvasztés elétt a ndvényi anyag meghatarozott mennyiségét finoman megoroljiuk, a
homogén mintakat pedig 105°C-on tortént széritast kdvetéen tégelyekben, analitikai mérlegen
mér;jik.

Mivel a kilénb6z6 mikroelemek mennyisége a novényi szovetekben eltérs, a bemérés
nagysaga attol fiugg, milyen mikroelemet hatarozunk meg. Az egyes mikroelemek
meghatérozésahoz rendszerint a szaraz nbvenyi anyagbdl az aldbbi mennyiségeket, vagy az
ezeknek megfelel6 friss anyagot mérjik be: vashoz 50-100 mg, rézhez 200-500 mg, cinkhez
50-200 mg, molibdénhez 1-3 g, bérhoz 250-700 mg.

Mielétt az anyagot a kemencébe helyezzik, infravords lampa, vagy Bunsen-égé
segitségével elszenesitjik. Ha az analizishez friss novényi anyagot haszndlunk, az elszenesitést
etilalkohollal végezzik. Az etilalkoholt meggyuitjuk, majd kis adagokban (0,5-1,0 cm®) addig
csepegtetjik, amig a tégely tartalma egynemii fekete masszava vdik. A teljes elhamvasztas
céljabdl a tégelyt 4-6 oran & tartjuk kemencében. A hamvasztasban nagy szerepet jatszik az
anyag tomorségi foka, ezért megfelelé méretii tégelyt kell vllasztani. A bemért anyagot laza
rétegben kell a fenékre helyezni, hogy a megfelelé oxigén elldtés biztositva legyen. A
tégelyeket a hideg kemencébe helyezzik, majd az agtaja bezarjuk, bekapcsoljuk, és
fokozatosan fitjuk. Amikor az elszenesedés befejez6dott, az ajtét jobb kinyitni, hogy
megnovekedjék a levegs bedramldsa. Az égetést meg lehet gyorsitani, ha a mintahoz olyan
anyagot adunk, mely a szerves maradékot oxiddja. Ilyen oxidald szer a témeény salétromsav.
Ebbdl 1-2 cm’-t adunk a tégelybe, majd az anyagot fézélapon kiszéritjuk. Fontos, hogy ezt a
miveletet vegyifllke alatt végezzik. Ezutan a tégelyt legaldbb egy 6rén & a kemencében
tartjuk.

A szerves anyagok oxidalasara felhasznalhatd a 30% (m/m) hidrogén-peroxid (H,0,) is.
1-2 cm® hidrogén-peroxidot mériink a porceldn tégelybe, majd vizfiirdén szérazra péroljuk.
Ha a hamuban még maradnak barna zarvanyok, a miiveletet megismételjik, majd ismét a
kemencében izzitjuk.

Ha a mintdban jelentés mennyiségii kovasav van, jelentés elemveszteség léphet fel
nehezen oldddd vegylletek képzédése miatt. Ennek elkerlilésére a hamut platina tégelybe
tesszilk, néhény csepp vizzel megnedvesitjik, egy csepp 98% (m/m) kénsavat és néhany cm’
hidrogén-fluoridot (HF) adunk hozza Azutén a tégelyt fézélapra helyezzik, fokozatosan
felmelegitjik és majdnem szarazra paroljuk. A teljesen elhamvasztott anyagnak (hamunak)
egyenletesen szlirkés, néha barnés sziniinek kell lennie, fekete zarvanyok nékul. Kihilés utan
a hamuhoz 6vatosan 5-20 cm® 6 mol/dm’® sosavat adunk és a szervetlen sokat a forrd
vizflrdén oldatba visszik. Majd a tégelyben 1évé oldatot centrifugacsobe visszik &, és
centrifugdlast kdvetéen mérélombikba mossuk a fellliszot. A sdsavtartalml kivonatot az
asvényi elemek (B, Mo, Cu, Zn, Mn) meghatarozésara kdzvetlendl, vagy vizzel 5-10 szeresre
higitva hasznaljuk fel. Higitas szilkséges a P, K, Ca, Mg és Fe meghatarozésahoz.
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Az oldhatatlan maradékot centrifugdlas helyett eltavolitjatjuk G4-es sziir6n, vagy
hamumentes sziirdpapiron is. Ekkor a sziirletet kvantitative kell 25-50 cm® térfogatl
mérélombikba mosni. A hamu oldéasét gyakran 37 (%) sosavval végzik, éstobbszori desztillalt
vizes 6blitéssal viszik mérélombikba.

3.2.1. Hamutartalom meghatarozasa

1. A hamutartalom meghatédrozéshoz el6készitiink 6 db porcelan tégelyt. A tégelyeket
sorszammal latjuk e, tomegilket anditikai mérlegen hatarozzuk meg. Ot tégelybe
andlitikal pontossaggal bemértink 0,5 g el6zetesen széritott, homogenizalt ndvényi mintét.
A hatodik tégely lesz a kontroll.

2. A tégelyeket kemencébe helyezzik. A tégelyre irt jelek a hamvasztés soran leégnek, ezért
amintdk elhelyezésérol “térképet” készitlink.

3. A kemence héfokszabélyzojat 500°C-ra dlitjuk, és a kemencét bekapcsoljuk. Altaldban
hélépcsok kozbektatdsaval szoktuk a ndvényi mintdkat hamvasztani, hogy az intenziv
fustképzédest megakaddyozzuk. Ekkor a mivelet tobb 6rdt (5-8 h) vesz igénybe. A
gyakorlat révidsege miatt kénytelenek lesziink intenzivebb felftitést alkalmazni.

4. 2-3 o6ranyi hamvasztas utan tégelyfogdval kivesziink néhany tégelyt, és tartalmukat
ellenérizzik. Ha a hamuban nem taldhatok fekete, szenesedett szemcsék, szine fehér,
vagy Vildgosszirke, a kemencét kikapcsoljuk. A tégelyeket fogéval kiemeljuk, és a
kemence melletti fém lapra, csempére helyezzik. Helyezziink feliratot a tégelyek mellé,
jelezve, hogy forrok!

5. A kihilt tégelyeket visszamérjiuk. A mérési eredmenyekbdl kiszamitjuk a hamutartalmat.

3.2.2. Szamitas

A hamutartalom meghatérozésadhoz a tégely tomegét (Miegey), @ tégely és a bemért minta
egylttes tomegét (Migely+minta), Valamint a hamvasztast kdvetéen visszamért tdmeget, a tégely
és a hamu egytittes tdmegét (Miegay-+hamu) haszndljuk fel, az aldbbi képlet segitségével.

M;4 - Msx
Hamutartalom (96) = —eyrhamu _ Ttegdly o

rntégely+mi nta ~ mtégely

3.2.3. A hamu oldatbavitele

1. A tégelyekbsl a hamut 50 cm’-es fézépoharakba visszikk &. A hamura5 cm® 65% (m/m)
salétromsavat mériink, majd 80°C homérsékletii elektromos f6z6lapon hevitjiik 30 min. &.

2. A mintak mellett vakmintat is készitiink. A vakminték kezelése megegyezik a mintakéval.
3. A f6z6laprol levett mintékat ~10 cm® desztillalt vizzel higitjuk és hiilni hagyjuk.

4. Lehilést kovetden az oldatokat 25 cm® térfogati mérdlombikba sziirjik. A sziirést
megelézéen elészor kevés (5-10 cm®) 0,1 mol/dm® salétromsavval nedvesitjik meg és
mossuk at sziirépapirt. A lombikba lecsepegett savat elontjik, és ezt kdvetéen visszik fel
a mintat a sziirépapirra. Fontos, hogy csak hideg, higitott mintét sziirjink, mert a forrg,
koncentralt salétromsav a sziir6papirt megtamadja.

5. A mérélombikot toltsik jelig, zarjuk le (mianyag-, vagy Uvegdugéval, parafilmmel) és
razzuk ossze.
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6. Az atomabszorpcids mérésekhez 5 mintét és a vakot kell el6készitentink. A lombikokra a
sorszamuk mellett még egy azonositd jelet (H) is irjunk fel, hogy meg tudjuk
kilonboztetni az eltéré mintagl6készitéssel készllt oldatokat.

3.3. Nedves feltaras

A nedves feltards a ndvényi anyag oxidalasat jelenti savak elegyével. A nedves feltarés
gyorsabb folyamat, mint a hamvasztds, de dlandd fellgyeletet igénylé mivelet. Erés
oxidal6szerként koncentralt salétromsavat haszndlunk. A reagensek lehetek nyomelemmel
szennyezettek, ezért legaldbb at. (anditikailag legtisztabb) mindsegli vegyszereket kell
hasznalnunk, és minden esetben kontroll mintéat (vakot) kell készitentink.

A nedves felté&rast végezhetjik Kjeldahl-lombikban, roncsolé csovekben, Erlenmeyer-
lombikban, vagy f6z6pohérban is. Roncsolasra gyakran haszndunk salétromsavat és
hidrogén-peroxidot. A habzas elkerllése végett a ndvényi mintéra el6szor a salétromsavat
mérjik ra, majd késdbb cseppenként a hidrogén-peroxidot. A hidrogén-peroxid adagolésakor
amintdk meggyulladhatnak. Ezt elkertlhetjik, ha a mintdkhoz a peroxid adagolasa el6tt kevés
desztilldlt vizet adunk. A mintakat 6vatosan, kevergetve melegitjik, nem engedjik szérazra
parlodni.

3.3.1. Levélmintadk nedves roncsolasa

Biztonsagi utasitasok: Tomény savak szdjjal torténd pipettazésa, ill. automata pipettaval
vald feszivdsa szigorlan tilos! Csak az erre a célra gyartott savallo diszpenzert, vagy
méréhengert haszndjunk! Védészemiiveg haszndlata kotelez6! A salétromsav adagolast,
roncsolast, sziirést vegyifilke alatt kell végezni.

1. Elékészitiink 6 db 100 cm® térfogatt Erlenmeyer lombikot, melyeket sorszamokkal 1atunk
e. Ot lombikba 0,5 g mintd& mériink analitikai mérlegen, a hatodik (iiresen hagyott)
lombik lesz avak.

2. A lombikokba 5 cm® 65% (m/m) salétromsavat adagolunk diszpenzerrel. A vakmintdba is
bemérjik a fenti savmennyiséget. Ez lesz a kontroll minta, mellyel a sav szennyezettségét
ellenérizzik.

3. A lombikokat a vegyifilke alatt elhelyezett fiitott lapra, vagy homokfuirdére helyezzik. A
lap, ill homokfirdé hémérséklete 100-120°C. A roncsolas kezdetén erés habzas |éphet fel.
Ha a habképzédés megindul, az edényt a roncsoldlaprél levesszik, és a fllke alatt hilni
hagyjuk. Ha a hab visszah(zodott, az edényt ismét a roncsolélapra helyezzik.

4. A roncsolést addig folytatjuk, amig az edényben 1évé minta fel nem oldodik (kb.20-30
min.). Ha a nitrézus gazok képzédése megsziint, a mintékat néhany percig htilni hagyjuk,
majd dvatosan kevés desztilldt vizet (2-3 cm?®) és 1 cm® 30% (m/m) H,0,-ot adagolunk a
lombikokba. A mintékat tovabb melegitjik. A pezsgés rovid idén belil megsziinik, az
oldatok kitisztulnak.

5. Lehiilésiiket kdvetéen alombikok tartalmét 25 cm® mérélombikba sziirjik. A sziirépapirt
el6z6leg 0,1 mol/dm?® salétromsavval mossuk &t.

6. A sziirdpapiron 6sszegyiilt oldas maradékot 0,1 mol/dm® salétromsavval &mossuk, majd a
lombikot jelig toltjuk. A lezért lombik tartalméat rézassal homogenizaljuk.

7. Az igy elkészitett oldatok cink koncentracidjat langatomabszorpcios modszerel
hatérozzuk meg.
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3.4.1. Standard oldatok készitése

Atomabszorpciés elemzésekhez 1000 mg/dm® koncentrécioji standardoldatokat hoznak
forgalomba, rendszerint 100-500 cm® térfogat(l folyadék Uivegekben. Mivel ezek az oldatok
igen drégék, csak a szilkséges mennyiséget haszndljuk fel! A standard oldatot tartalmazo gyéri
Uvegbe sohasem nyllunk bele semmilyen eszktzzel, hogy az esetleges szennyezédést
elkerlljuk. A torzsoldat kis részletét el6zéleg masra nem haszndt, tiszta és jol zar6do
miianyag edénybe toltjuk. A szilkséges mennyiségeket ebbdl mérjik ki mikropipettaval.

1. Az 1000 mg/dm® réz koncentrécijl, FLUKA gyartméanyl standardbol készitjik el a
kalibrd6 oldatokat.

2. A torzsoldatbol az 1. téblézatban taldhatd térfogatokat mérjik ki 100 cm’-es
mérélombikokba. A lombikokat 0,1 mol/dm® koncentréacioji salétromsavval toltsiik jelig.

1. tablézat. Standardoldatok készitéséhez sziikséges bemérések

Standard vak 1 2 3 4 5
Zn koncentrécio (mg/dm?) 0 0,4 0,6 0,8 10 12
Bemérés térfogata a torzsoldatbdl (cm®) 0O 004 006 008 01 012

3.4.2. LAngatomabszorpcids (FAAS) mérések

A langatomabszorpcios mérések a gyakorlatvezet6 dtal kijelolt helyen és késziiléken folynak.
A készilék mikodtetésének modjat és korliményeit a helyszinen ismertetjuk. A készilék
bedllitésat a gyakorlat vezetdje végzi.

1. A meghaté&rozast a cink 213,9 nm-nél taldhaté vonaldn végezzik. A meghatérozas
korilményeit kordbban optimdtuk. A jegyzokonyvbe jegyezzik fel a késziilék
bedllitasanak paramétereit: levegé és acetilén géz &ramlas sebessége (I/min), égofe)
magassaga (mm), rés (mm), erésités, stb.

2. A standard- és mintaoldatok mérésekor minden esetben 5 alkalommal olvassuk le és
jegyezzik fel az abszorbancia értékeket. A szdmitasokhoz ezek atlagat hasznaljuk fel.

3. A készillék nullazésat a standard vak oldatra végezzik. Ezutan mérjik meg a standard
oldatok abszorbancigat. A készilékez ismételten nullazzuk, és mérjik le a hamvasztésos
kisérletbsl szarmazd oldatokat. Ujabb nullazést kovetéen a meghatéarozast a nedves
roncsolassal elokészitett oldatokkal folytatjuk.

3.4.3. Szamitasok

1. Elssként meg kell hatérozzuk a koncentrécio/jel filiggvényt. Abrézoljuk a standard
oldatokra kapott abszorbanciat a koncentréacié fliggvényében. Hatarozzuk meg az egyenes
egyenletét.

2. Az egyenlet alapjan szamitsuk ki aminta és a vak oldatok cink koncentréciéjét.

3. A minta tomegének (m), a mintabol készitett oldat térfogatanak (V) és koncentrécidjanak
(czn) ismeretében szamitsuk ki a mintak cinkkoncentracidjat. Az eredmeényeket mg/kg-ban,
széraz tdmegre vonatkoztatva adjuk meg.
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Zn (mg/kg) — (ZnMinta B vaak) X\/

minta

A cink koncentréciojat mg/dm’-ben, a minta témegét g-ban, a mintaoldat térfogatat cm?’-
ben kell a képletbe behelyettesiten
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4 Gyakorlat

Talajmintak elemdsszetételének vizsgalata

1. A gyakorlat célja

A gyakorlaton el¢szor talgimintak elemanalizisét végezzik €. Az elemek koncentraciojét
induktiv csatolast optikai emisszios médszerrel (ICP-OES) hat&rozzuk meg. A mintékat
blokkroncsol6 alkalmazasaval készitjik €6 az analizishez. A mintdk széritasa és poritésa
idoigényes, ezért a gyakorlaton elére elokészitett (széritott, oOrléssel és szitélassal
homogenizalt) talgimintak elemanalizisére kerl sor.

2. Végrehajtando feladatok

2.1. Mintaelékészites

1. Taaminték el6készitése blokkroncsoléassal

2. Talgmintak elokészitése mikrohulldmi roncsoléssal

2.2 Elemé6sszetétel meghatarozasa

1. A mintaoldatok elembsszetételének meghatérozésa | CP-OES mdadszerrel

2.3. Arany-féele kotottség mérése
1. Talgiminték Arany-féle kotottségi szamanak (Ka) meghatarozésa

2.4. Eredmények megadasa

1. A talg) szarazanyag-tartalomra vonatkoztatott elemdsszetételének meghatérozésa
2. A mérési bizonytalansag meghatarozésa

3. Kimutatasi haté&r meghatérozésa

4. Az Arany-féle kotottségi szam alapjan afizikai talgjféleség megallapitasa

3. Az alkalmazott mdédszerek részletes ismertetése

3.1. Mintavételi és elokészités

3.1.1. Mintavétel eszkdzei
A mintavevé eszkzzel szembeni kdvetelmények:
1. nem szennyezi a mintat

2. keresztmetszete teljes hosszdban dlandd
3. reprodukahatd mintaegységet biztosit
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Fokozatosan elvékonyodd furasmagok, vagy szeletek kétségessé tehetik a vizsgalatok
eredményét, ha a variaciojuk a mélység flggvényében jelentés. A leggyakrabban hasznalt
mintavevé eszkdzok az 1. oran lathatok.

1. dbra. Mintavevé eszkzok
Lapét, kiszlrohenger, fard

Osszehasonlitd vizsgalatokhoz az év ugyanazon szakaszéban kell a mintét venni (pl. vetés
el6tt). Figyelembe kell venni az egyéb tényezoket is, pl. idéjards, termény, talg kezelése,
szezondlis ingadozésok.

A cénak megfelel6 mintavételi mélységet kell kivAasztani. Talajtermoképesség
vizsgaatokhoz rendszerint 0-15 cm, ill. 0-20 cm elegends. Mélyen gyodkerezé ndvények (pl.
fak) esetén ett6l nagyobb mélység szilkséges. A talajmintakat a laboratériumi vizsgaatokhoz
el6 kell késziteni:

3.1.2. Mintaelékészités

Szaritas szobahémer sékleten: A nagyobb talagjrogoket szetnyomjuk, hogy gyorsabb legyen a
széradas. Ovni kell amintat a szennyezéstél (por, gézok, esd, sth.). A szaradéshoz rendszerint
1 hét szilkseges.

2. &bra. Apritas és homogenizalas kellékel
Torés: A mintét porcelan, vagy achéd mozsarban dsszetorjik.
Poritas: Nem minden minta esetén szilkséges. A részmintavételi hiba a legnagyobb szemcsék
atlagos méretének és a részminta tdmegének hanyadosatol fligg. Ha az analizalandd részminta

kics (pl. Gssznitrogén, vagy széntartalom méréshez), akkor a minté legadbb 0.5 mm-nél
kisebb szemcseméretiire poritjuk.



31

Szitalas: A mintdt 2 mm-es szitan atszitdjuk. A szita anyaga lehet bronz, rozsdamentes acél,
vagy miianyag. Nyomelemvizsgalatokhoz csak ez utébbi haszélhato.

Keverés éstarolas: A minté alaposan dsszekeverjik és tiszta zart edényekben (pl. polietilén
dobozok, vagy zacskdk) téaroljuk. A mintékat megfelelé jelzéssel Iatjuk el.

3.2. Talajminték blokkroncsolasa’

3.2.1. A mbédszer elve

A legtdbb nyomelemanalitikai modszert elsdsorban oldatok elemzésére fejlesztették ki (pl.
MAS, AAS, ICP-AES,). Ennek oka az, hogy az oldatok sokkal konnyebben, sokkal jobb
reprodukalhatosdggal vizsglhatdk, mint a szilard halmazéllapot anyagok. A szilard mintékat
ezert az esetek tobbségében oldatba visszik olymddon, hogy a mintaoldat megérzi a minta
eredeti elemdsszetételét. Kdvetelmény, hogy a mintael6készités ne jérjon elemveszteséggel, és
el kell kertiniink az edényekbdl, ill. a mintael 6készités soran haszndlt vegyszerekbdl szarmazo
szennyezést is.

Elemandlitikai vizsgdlatokhoz a mintékat dtaldban koncentrdlt asvanyi savakka (HNO;,
HCI, HF, H,SO,, HCIO,, H3POy), ill. ezek kilénbbz6 ardnyu elegyeivel roncsoljuk, ill. térjuk
fel. Sok esetben hidrogén-peroxid adagoléssal tesszik teljesse a mintdban lévé szerves
anyagok dekompoziciojat.

Nedves roncsolas blokkroncsol6 hasznalataval

A mintakat salétromsavval valamint hidrogén-peroxiddal
fozve oxiddjuk. Ehhez a mintakat melegiteni kell. A
roncsolécsdvek hevitéséhez blokkroncsol6t hasznalunk.

Az dtaunk haszndlt Blokk-therm késziléknd a
futterllet fémhézban tadhatd, az (vegcsbvek tOMOr
aluminium-blokkba mélyitett furatokban helyezhetok el.
Osszesen 16 roncsolocsd szdméra alakitottak ki helyet. A
roncsolés sorén Ugyelni kell a megfelelé felfiitésre, amit
szabdlyozéval dlithatunk be. Esetinkben a folyamat 80-
100 C° kozotti homérsékleten zajlik. Kerlini kell attlhevilést,
@ ] mert ilyenkor erds habzas léphet fdl, a minta Kifuthat.

; — — téblazatban tintettik fel.

Block-therm készllék a
roncsol ashoz el 6készitett
roncsol 6csovekkel .

EI..GIEK—'_I'I—_IEF{M ﬂ
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1. téblazat. A blokkroncsol6 fiitési fokozatai és a véghomérséklet
eléréséhez szilkséges ido.

Kapcsol6 fokozata ~ Hémér séklet (C°) Idé (perc
1 36 3
2 66 9
3 84 11
4 104 10
5 136 13
6 142 6

A roncsol6 héomérsékletét 6 fokozatban tudjuk Allitani. Az egyes fokozatok
véghémérsékletét és a szobahomérséklettsl a véghomérseklet eléréséhez szilkséges idot az 1.
tablézatban foglaltuk dssze.

3.2.2 Talajmintak eldkészitése

1-2 g talgimintat mértink ki dérzsmozsarba és teljesen elporitjuk. A gyakorlaton dtaldban
héarom parhuzamos mintat készitlink el (Figyelem: ett6l a gyakorlatvezeté eltérhet!), amihez 3
roncsolocsovet vesziink elé, melyekbe 0,1 g poritott mintat mértink be analitikai pontossaggal
(a mintak mért témegét 4 tizedes pontossagga jegyezzik fel). Ehhez kis papirlapokat
készitiink elé. Olyan papirt valasszunk, amely fellilete nem tapad. A papirlapkét a mérlegre
helyezzik és a mérleget tardzzuk. Ezt kdvetéen spatulaval a lapkéra szérjuk a szikséges
mintamennyiséget, a minta tomegét feljegyezzik. Ezutdn a mintét a roncsolocsébe szorjuk,
majd a lapkét visszahelyezzilk a mérlegre. Ha a lapka tdmege nétt, ez azt jelzi, hogy a minta
egyrésze rétapadt. Ezt az értéket a minta tomegébdl le kell vonni. Fontos, hogy minden
mintéhoz Uj lapk& haszndljuk, ezzel e tudjuk kerllni, hogy egyik minta elszennyezze a
mésikat.

3 ml 65% (m/m) A roncsolés kezde-tén A hidrogén-peroxid
salétromsav adagolasa a intenziv gazképzodeést hozzéadasakor erételjes
roncsol écssbe tapasztalunk. A fejlédd pezsgés |ép fdl.

nitrézus gazok veszéyesek,
fontos a megfelel 6 dszivés.
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Minden roncsolocsébe 1-2 db Giveggyongyot dobunk. Ezt forréskonnyitonek haszndljuk.
Ezutdn a mint&kat az elszivd fllke ala visszik, ahol diszpenzerrel 3 ml 65% (m/m)
salétromsavat adagolunk rgjuk. (Fontos: a koncentralt salétromsav veszélyes, védészemiiveg
hasznélata kotelezo!) A roncsolocsivekre réhelyezzik a léghtitoket és elinditjuk a roncsolést.
A blokkroncsolét 3-as fokozatra dlitjuk és 60 percen keresztil ~ 80 °C-on tartjuk. Ezutan 4-
es fokozatra kapcsoljuk (104 °C) és a roncsolést tovabbi 30 percig folytatjuk. A roncsolés
utan aroncsoldcsoveket fllke aatt hiilni hagyjuk.

Ezt kdvetéen a léghiitét dvatosan leemeljuk a roncsolocsorél és 1 ml 30%-0s H,0,
adagolunk a mintakra, majd a roncsolét 30 percre 4. fokozaton Ujra bekapcsoljuk. A
roncsolési id6 leteltével amintakat hilni hagyjuk.

Ezutén dvatosan leemeljik a roncsol6csérél a hiitét. Vigyazva, hogy a benne
lecsapodott  folyadék necseppenjen a kémcsd mellé. A hiitéesd faéan kondenzalt
oldatcseppeket a 7. dbrén lathatd mddon visszamossuk a roncsolocssbe (szikseg esetén
kérjlk a gyakorlatvezetd segitségét). A roncsolécsdveken taldhaté kalibracié 10 mil
térfogatnak felel meg. Minimum eddig toltsik fel a csoveket desztilldlt vizzel. A koncentrélt
salétromsavat tartalmazé minta eltémitheti a sziir6papirt. Ezért fontos, hogy a sziirés elétt az
oldatot meghigitsuk. A mintaoldatokat 50 ml-es lombikokba mossuk &, tolcsérrel
sziir6papiron keresztil. Majd a lombikokat jelig toltjuk. Az amosashoz desztilldlt vizet
haszndlunk.

A hiitében lecsapodott Az oldat atsziirése 50ml-es
folyadék kémessbe valo mérélombikba lombikba.
vissza mosésa desztillalt

vizzd.

Biztonsagi utasitasok: Tomény savak szdjjal torténd pipettazésa, ill. automata pipettaval
vald feszivdsa szigorlan tilos! Csak az erre a célra gyartott savallo diszpenzert, vagy
méréhengert haszndjunk! Védészemiiveg haszndlata kotelez6! A salétromsav adagolast,
roncsolast, sziirést vegyifilke alatt kell végezni.




3.3. Talajmintak mikrohullamt roncsolasa’

3.3.1. A mbédszer elve

A legtdbb nyomelemanalitikai modszert elsdsorban oldatok elemzésére fejlesztették ki (pl.
MAS, AAS, ICP-AES,). Ennek oka az, hogy az oldatok sokkal konnyebben, sokkal jobb
reprodukalhat6sdggal vizsgélhatdk, mint a szilard halmazéllapot anyagok. A szilard mintékat
ezert az esetek tobbségében oldatba visszik olymddon, hogy a mintaoldat megérzi a minta
eredeti elemdsszetételét. Kdvetelmény, hogy a mintael6készités ne jérjon elemveszteséggel, és
el kell kertntink az edényekbdl, ill. a mintagl 6készités soran haszndlt fegyszerekbdl szarmazo
szennyezést is.

Elemandlitikai vizsgdlatokhoz a mintékat dtaldban koncentrdlt asvanyi savakka (HNO;,
HCI, HF, H,SO,, HCIO,, H3POy), ill. ezek kilénbdz6 ardnyu elegyeivel roncsoljuk, ill. térjuk
fel. Sok esetben hidrogén-peroxid adagoléssal tesszik teljesse a mintdban lévé szerves
anyagok dekompoziciojat.

Az illékony elemek (pl. As, Hg) vesztesége elkertlhets, ha a roncsolast zért térben
végezzik. A mintagl6készités dltalaban 100-200°C kdzotti homérsékleten zajlik, és jelentds
gazképzédéssel jar, ezért a za&rt térben nagy nyomas (50-100 bar) alakulhat ki. Csak
kilonleges, erre a célra tervezett edényben lehet a mintagl6készitést végezni. A hémérseklet
és a nyomés szabdlyozasival a roncsolas kontrolldhatd, és a roncsolés idétartama jelentésen
ler6vidithetd.

Kordbban acékopenyii teflonbombékat haszndtak mintaelokészitésre. Hatrénya volt a
mabdszernek a fémkopeny, amit a bomba nyitédsakor Kkilép6 savg6zok idovel kikezdtek, és a
minta fémekkel szennyezédhetett. A bombakat ataldban elektromosan fitdtt blokkokban,
vagy szaritoszekrényekben kivilrél melegitették. A bombakban folyd exoterm reakciokra a
futésszabalyz6 rendszer, tehetetlensége folytan, lassan reagdt, és a bombéak néha “lefljtak”
(biztonsagi szelepik a tdlnyomés hatésara nyitott). A megoldést a mikrohull&mi
mintael6készités jelentette, ami lehetévé tette milanyag edények alkalmazésat, és a bombak
szabdlyzott hevitését.

. _ A mikrohulldami  technikdk  laboratoriumi

- i alkamazésdara kb. 20 évvel ezel6tt, a konyhai

: » = mikrohullaml készillékek megjelenésével egyidsben

o kerdlt sor. Elészbr a konyhai készil-lekeket

‘=" modositottak, késsbb megjelentek a kifejezetten
minta-el6készitésre fejlesztett készlllékek is (3. dbra).

3. &bra. Mikrohull&dmu roncsolés

Mivel a mikrohullamu térben nem, vagy csak korldtozottan haszndhatok fembol készilt
eszk6zok, szilkség volt kildnleges hé, nyomas és savalld mitianyagok kifejlesztésére.

3.3.2. Mikrohullamu feltaré rotor (MDR™) technolégia

Az MDR technolégia alapjait a Milestone Microwave Laboratory Systems cég fektette le,
alkamazasat a laboratoriumunkban rendelkezésre dllé6 MDR-1000/6/110-es modell példgan
mutatjuk be, melyet olyan nehezen feltéarhatdé mintak egylépésben torténé feltardsahoz
fejlesztettek ki, mint a cola, szén, szdldporok, mianyagok, festékek, koézetek, sth. A
roncsol dedényekben a maximalis megengedett nyomés igen nagy, 110 bar.
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1. A felt&ré edények egy nagytdmorsegi polipropilén tdmbbdl készllt rotorban kaptak
helyet, ami ellendll az igen nagy nyomés dltal létrehozott feszité erének. A tdmb ezt a
feszitber6t deformécidé nélkil viseli el. Specidlis nyomécsavarok vannak a rotor tetején
minden edényhely folott. A szikséges zaréer6 a dombor( fellletii miianyag rugo
kozvetitésével hat a fedéllel lezart edényre, a csavar megfelelé erével valé meghlzésa
atal.

2. A domborura kiképzett laprugd az MDR technoldgia fontos eleme, ami egy specidlis
(“high-tech”) mianyagbdl, a HTC-bdl készllt. Ez az anyag nagyon erés, €s rugamas
rugokeént mikodik.

4. abra. A mikrohull&mu roncsolashoz kifejlesztett rotor,

3. Az adapterlap a zaréfeddl tetején taldhat6. Nagy nyomoszilardsagl miianyagbdl készilt,
feladata a nyomas egyenletes elosztésa.

4. Zarofedéd tetrafluor-methoxilbdl (TFM) késziilt. A zaréfeddl alsd felllete pontosan
illeszkedik az edény karimgjaba. A zéarés a feddl és az edény kozott a tokéletesen zard
TFM fellleteken torténik. Hasadétarcsat tartalmaz, ami biztositja a lefUjast.

5. Az edény 100 cm® térfogat(l, nagytisztasagii TFM-bol késziil. Azért vélasztottdk ezt az
anyagot, mert felllete tomor, igy a memdriaeffektus Iényegesen cstkkenthetd.
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védogyara___, ﬁ

S | .
adapter lap—— prugo

@ — zér¢fedd

edény—ﬁi

— védohuvely

5. dbra. Roncsolbedény 6sszerakésa

6. A védohively extrudat HTC-bdl készil és a TFM edény oldaliranyl deformécidjét
gatolja meg. Erre a feladatra nagy mechanikai szilardsaga és kémiai ellenalloképessége
miatt alkalmas.

3.3.3. Szerves Osszetevok oxidacidja

A hagyomanyos mikrohullamu feltardsnd gondot jelentett a szerves dsszetevok gyors
oxidalodasa, amely hirtelen hofejlédéssel jar, és nehezen szabdlyozhatd. A forgalomban lévé
késziilékek dtaldban pulzalé energiaval dolgoznak, azaz a teljes teljesitményt kapcsoljak be és
ki, a kivalasztott teljesitménynek megfeleléen. Ha pl. 50% energiat dlitunk be, akkor a
készilék 100%-0s energid sugaroz a ciklusdé 50%-&ban. Ezt nevezzik id6osztasos
Uzemmaodnak. Ezek a nagyenergigu “impulzus 10kések” az okai a roncsol6térben kialakulo
szabdlyozhatatlan exoterm reakcidknak.

1000 1000
A | | | [ A
WATT | — WATT

1'2'3'4' "Pulzalé sugazds" IDOW "Folyamatos sugdrzas" IDOP

5. bra. ldéosztasos és folyamatos energiaszabalyozas mikrohullami késziilékeknd

A gyakorlaton haszndt MLS-1200 Mega készllék &ta kibocsétott mikrohullam
frekvencigia 2450 MHz, ami 12.25 cm hullamhossznak felel meg. A teljesitmény-vezérlése
kilonleges, mert tartaimaz egy 250W-0s energialépcsot. Ezen a teljesit-ményen a suédrzés
folyamatos. Szervesanyagot tartalmazo mintékndl a roncsolast mindig ezzel a teljesitménnyel
kezdjuk, igy nem szalad meg az exoterm reakcio, elkertilhetjik az edény lefljasit.

3.3.4. Néhany sz06 a biztonséagrol

A koncentrdlt savakkal, nagy nyomason és magas homérsékleten végzett mintagl6készités
nem veszélytelen, de a készllék tobb fokozatl biztonsagi rendszerrel rendelkezik, ami
minimalisra csokkenti a kezel6személyzet kockéazatat.
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1. A HTC rug6 deforméacidja miatt a lefljas igen

nyomocsavar gyors. Ha a bomba lefllj, az egész fedd hirtelen

zér6fedod kinyilik, majd visszazarddik, igy biztositja a nyomas
gyorsan csokken.

L védohively 2. A rotor felsd részének rugamas deformécioja is

| vedogyara lehetéve teszi a fedél nyilasat (3.4. &bra).

— edeny 3. Nagyfeliiletii szakadotércsa van a fedélbe épitve. Ez

+ akkor mitkodik, ha robbanas torténik az edényben.
rotor

6. dbra. Roncsol6 edény a rotorban.

4. Haaveédshively deformalédik, a nyomés automatikusan megsziinik.

5. A vegyszerdld védogyiri az egész rotort korbefogja, védelmet nydjtva a rotor
kivételekor, ill. aroncsol6edények nyitasakor.

6. Az MDR szelepek a “hideg zondban” vannak, nem érintkeznek forré savg6zokkel, igy
biztositott a hosszu éettartamuk, megbizhaté mitk 6désik.

7. Lehetéség van arra, hogy infravoros hoérzékelovel ellenérizzik a védéhivelyek
hémérsékletét. Bedllithatd a maximalis védohlvely fahomérséklet. A rotorba helyezett
edények mindegyike elhdlad az érzékelé el6tt. Ha barmelyik edény homérséklete
meghaladja a kritikus értéket, aroncsolés I€dll.

8. A mikrohullamu egység nem helyezhet6 Uizembe, ha nincs az gjtaja megfelelen becsukva.

9. A bombék lefljasakor kiszabadulé savgézoket a roncsolotérbsl egy nagyteljesitményi
elszivo egység tavolitja dl.

3.3.5. Aroncsolb6egység elhelyezése

Az MLS-1200 Mega mikrohulldmu roncsol6hoz egy nagyteljesitményii elszivo rendszer
tartozik, ami biztositja a savg6zok elimindésat. Az elszivd egység kozvetlenil csatlakozik a
roncsoléhoz. A savgézoket a vegyifilke elszivd rendszerébe tovabbitja. A vezérltdbla a
késziilék jobb oldalan kapott helyet. A késziilék felliinézeti képét a 3.12. dbran tlntettik fel.

EM30
elszivo
egység MLS-1200 Mega
mikrohulldamud egység

vezérlG-
tdbla

asztal

7. &ra. A mikrohulldmu fdtard rendszer felUlnézetbdl.



38

3.3.6. Programozott roncsolas

A készlilék 50 roncsoloprogram tarolasét teszi lehetéve. Minden program max. 10 |épést
tartalmazhat. Vaamennyi 1épésnél vlaszthatd a roncsolés ideje, a roncsolés energida A
roncsoléedényeket el lehet 1ani homérséklet és nyomasérzékelovel, ekkor a vezérlés az
érzékelok dta mért értékek, és a bedlitds aapjan torténik. A rotor mozgatésat (egyiranyu
forgés, ill. felvltva forog jobbra és bara), a munkatér szell6ztetésének idejét szintén
szoftveresen dlitjuk be.

2. tablazat. A gyakorlaton hasznélt program |épésel

Lépés 1. 2, 3, 4, 5.

Energia (W) 250 0 250 400 600
1d6 (min) 1 2 5 5 5

600 1 5. A gyakorlaton hasznalt prog-ram 250

500 | W energiaval indul (3.13. &bra). Az
= ) eléroncsolés  szakaszban az  energiét
g 4007 kikapcsoljuk, hogy a roncsol6edényben
S 300 fo, s hirtelen fellépd habzast meggétoljuk. A
K 200 | 1] minta teljes roncsolasa a 4. és 5. 1épéshen

kovetkezik be.
100 |
0 ‘ ‘ ‘ . 8. dbra. Az 1-5 |épést tartalmazo6 program
0 5 10 15 oo energialidé diagramja

Id6, perc

3.3.7. Aroncsol6 edények el6készitése és lezarasa

1. A TFM edényt kdzvetlenil a mérlegre helyezzilk, majd a mérleget nullara dlitjuk.
2. Az edénybe 500 mg talajminté meériink.

3. Az edényt aHTC védshivelybe helyezziik.

4

. Az edénybe mérjilk a roncsoléshoz hasznélt reagenseket: 4 cm® 65% (m/m) salétromsavat
és 1 cm® 30% (m/m) hidrogén-peroxidot.

5. A TFM edényre helyezzilk a TFM fedelet, és ellendrizzik, hogy a fedél tokéletesen Ul az
edényen.

6. A TFM fedére helyezzik az adapterlapot ésa HTC rugét. Végul a TFM védbgyiiri kerdil
a roncsolo edényre. Ellenérizzik, hogy az zaréfedélen 1évé efjo furat és a védogyirin
lévé nyilas egybe esik.

7. A polipropilén rotorhdzat a munkadllomésra helyezzik. Ellendrizzik, hogy a rotorhézon
lévo fekete folt egy vonalban van a munkadlloméson [évé fekete folttal.

8. Az edényeket fliggélegesen behelyezzilk a rotorhazban 1évé helyekre. A minték
elkeveredésének érdekében a roncsoloedényeket sorszammal lattuk el. Minden edényt a
sorszémanak megfelelé helyre tegytnk.

9. Helyezzik akuilss védégyirit az edény koré.



39

10. HUzzuk ‘meg a rotor felsd részén taldhaté6 HTC csavarokat a zarOszerszam segitségével
Ugy, hogy az edény rogzitsik, de ne zarjuk le. Ekkor a HTC rugonak nem szabad
deformalddnial

11. Ezutén forgassuk € a zardszerszamot az Oramutatl jarasaval egyezé iranyban kb. 3/4
fordulattal, hogy az edények rogziljenek. A tokéletes zardshoz szilkséges nyomaték
gyarilag bedllitott érték, elérését a zarOszerszam kattanasa jelzi. Tovabb huzni tilos!

12. Ismételjik meg ezt a miiveletet a hatramaradt 5 edényen. Mindig az egyméssal szemben
lévé edények nyomocsavarjait hizzuk meg.

13.Az MDR 1000/6/160/60 egység készen dl, hogy behelyezzikk a Milestone egység
munkaterébe. Ugyeljiink arra, hogy a forgotengely csapja (a mikrohullamu tér belsejében)
az ajto felé forduljon!

14. Helyezzik arotort a munkatérbe olyméddon, hogy a fekete folt a kezelé el6tt legyen.
15. Hivjuk le a gyakorlatvezet6 dtal megadott roncsold programot, ésinditsuk el a roncsolast.

3.3.8. Aroncsolbéedények kinyitasa

Amikor a feltaroprogram befejez6dott, az edény belsgében magas homérséklet és nagy

nyomas uralkodik, az akamazott programtdl és mintatipustdl fliggéen. Az edény kinyitasa

el6tt fontos, hogy a rotor lehiiljon! Erre a célra automatikus hiitérendszert fejlesztettek ki,
mely a vegyifllke aatt, a munkadllomas mellett taldlhatd. A rotort a hiitéegységbe helyezzik,

majd megnyitjuk a vizcsapot. Ugyeljiink arra, hogy a viz ne lepje @ a roncsoloedényeket. A

hiilési id6 10-15 perc.

1. Haarotor lehiilt, a z&roszerszamon (nyomatékkulcs) 1évé pockot nyitd dlasba forditjuk,
majd egymas utén, 6vatosan meglazitjuk arotor tetején taldlhaté feszitcsavarokat annyira
hogy a bombakban Iévé tdlinyomés lecsokkenjen. Az edények Kinyitasa csak vegyifilkében
végezhet6 el! Mindig a belss, az elszivo nyilashoz kozeli bombat nyitjuk ki!

2. A feszit6csavarokat meglazitjuk, mig az 6sszes edény szabadda valik.

3. Eltavolitjuk avédsgyirit, és kivesszilk az edényeket a rotorbal.

4. Ovatosan levesszik az edényfedelet.

5. A TFM fedél also részét desztillalt vizzel ledblitjuk gy, hogy az edény belsgjében gytijtjik
Ossze az oldatot.
6. Kicslsztatjuk a TFM edényt a ved6pajzshol.

7. Az oldatot kevés desztilldt vizzel higitjuk, majd kvantitative 100 cm® térfogatl
mérélombikba mossuk. Az elemanaizishez ezt az oldatot haszndljuk fel.

8. A TFM edényt és tetst desztilldlt vizzel alaposan ledblitjik, majd 5 cm® 65% (m/m)
salétromsavat mériink az edénybe.

9. Ezt kdvetéen az edényt Osszeszereljik, a rotorba helyezzik, és lefuttatjuk az un. tisztitd
programot.

10. A bombékat a fent emlitett mddon lehitjik, majd a savat a kiontjik, és az edényeket
desztillalt vizzel alaposan ledhlitjuk.
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3.3.9 Elemdsszetétel meghatarozasa

A mérélombikokban elkészitett mintaoldatok elemdsszetételének meghatarozésa |CP-
OES modszerrel torténik. A mintaoldatokban Al-, Ca, Mg-, Fe-, Mn-, Na és K
koncentrécidjat egymés utan 3 akalomma haté&rozzuk meg. A kapott adatokbdl a minta
tomegének (m), a mintdbdl készitett oldat térfogatdnak (V) és koncentrécidjanak (Cyaq.)
ismeretében szamitsuk ki a mintakban mért elemek koncentrécidjéat. Az eredmeényeket mg/kg-
ban, szaraz tomegre vonatkoztatva adjuk meg, az é&tlag, szérés és reativ szérés
feltintetésével.

3.4 Talajmintak Arany-féle kotottsegi szamanak (K,) meghatarozasa

3.4.1 A mddszer elve

A fizika talgjféleség vizsgaatat legegyszeriibben az Arany-féle kotottségi szam (Ka)
meghatarozésaval végezhetjuk. A K, azt a 100g légszaraz talgra vonatkoztatott
vizmennyiséget adja meg, amelyet a vizsgalt talgj a képlékenyseg és higfolydssdg hataran
tartalmaz. Mértéke elsésorban a talg eliszapolhatd frakcidjanak (iszap- és agyagfrakcio)
mennyiségétol fligg, ezért hasznalhato fel afizikal talajféleseg meghatarozésara

3.4.2 A vizsgalat menete
1. Téaramérlegen miianyagtalba vagy dorzsmozsarba mériink 50 g talgmintét.

2. Burettabol dland6 keverés kdzben addig adagolunk desztilldlt vizet a mintdhoz, amig
talgunk a képlékenység és higfolydssag hatéraig jut. A talajpép ekkor teljesen &nedvesedett,
egynemii, csomomentes, atalg az Un. fonalprébat adja. Ezt gy érzékeljik, hogy atalajpépbdl
hirtelen kirantott és vizszintesen tartott keveréboton, illetve az edényben 1év6 talapépen
talajkup keletkezik és hegye lehgjlik.

3. A skeres fondproba kovetéen leolvassuk és feljegyezzik a fogyott desztilldt viz
mennyiségét.

Megjegyzés. Az edény faléra és a keverére tapadt talgjpépet idonként célszerti letisztogatni az
edény ajara, hogy ez atalajrész is erételjesen atnedvesedjen.

A homokos és er6sen humuszos talgjok nem adjék a fonalprébat. Ezeknél addig adagoljuk a
birettdbdl a vizet dlando eldolgozas mellett, mig a talgjpép felllete nem csillog, vagy a
talgjpép az edény hirtelen megdontésénd illetve téséenél elére nem csiiszik.
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3.4.3 Arany-féle kotottségi szam (K,) kiszamitasa

Vim)
Ka=—"2 %100, ahol
Mg)

Vm) : A fogyott desztillélt viz térfogata mi-ben
Mg: A bemért talgjminta tmege g-ban

3.4.4 A fizikai talajféleség meghatarozasa

A Ka szam és a talg) szOvete kozott asvanyi talgjok esetén jO Osszefliggés van (3.
tablazat), igy értékébdl atalg) fizikai félesége meghatarozhato.

Megjegyzés. A sok humuszt, Na-sot vagy Na-iont tartalmazo talajok K, értéke magas. A vas-
és aluminium-hidroxidot tartamazd talgjok és a l16sz nagyobb K, értéket adnak. A vulkani
tufak malladékanak Ka -janem jellemzo érték.

3. tablazat. A fizikai talajféleség és az Arany-fée kotottségi szam kdzotti kapcsolat

A talaj szovete, fizikai félesége Kaérték

Durva homok 25>

Homok 25-30

Homokos valyog 30-37

Vayog 37-42

Agyagos vayog 42-50

Agyag 50-60
Nehéz agyag 60<




