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1. Feladat

Hidrogénkarbonat- és karbonat-koncentracié meghatarozasa

A meghatarozas elve

A lugossag a vizben 1év0 savval titralhatd anyagok mennyisége. Tiszta vizek esetében a
lugossagot a hidrogén-karbonation és egyéb ionok (karbonat, szilikat, borat, stb.) adjak.
Szerves anyagokkal erdsen szennyezett vizeknél a lugossagban a fehérjék és egyéb bazikus
tulajdonsagu anyagok, ill. bomlastermékek (pl. peptidek, aminosavak) is szerepet jatszhatnak.
A meghatarozas két sav-bazis titralasbol all. A vizmintat el6szor fenolftalein indikator mellett
titraljuk sésav mérdoldattal (p-luigossag meghatarozasa), majd a titralast tovabb folytatjuk

metilnarancs indikéator mellett (m-/ugossdg meghatarozasa).

Szabad vagy fenolftalein (p) lugossag: a fenti érték, ha a semlegesitést pH = 8,3-ig (a

fenolftalein atcsapasa) végezziik.

Osszes vagy metilnarancs (m) ligossdg: a fenti érték, ha a semlegesitést pH = 4,5-ig (a
metilnarancs atcsapasa) végezziik.

crer

A karbonat- ¢és hidogén-karbonat ionok mennyiségét a fogyasokbol az 1. tablazat
segitségével szamitjuk. Feltétel, hogy a vizben mas ligossagot okoz6 ion nincs.

Indikatoros végpontjelzésnél a minta szine, ill. zavarossdga zavarhat. Ilyenkor a
végpontjelzést pH-metridsan is végezhetjiik. Az aktiv klor az indikatort roncsolhatja, a
zavardhatast néhany kristdly natrium-tioszulfat adagolasaval sziintethetjiik meg. Nagyobb
mennyiségii karbonat esetében a felszabaduld szén-dioxid zavar, ilyenkor a szén-dioxidot a
végponton ki kell forralni. Ha a viz szabad &svanyi savat, vagy szerves bazist tartalmaz, a
ligossagbol a hidrogén-karbonat és karbondt mennyisége nem szamithatd. A szilikat-, borat-,
aluminat-, foszfat- és szulfidion az Osszes ligossdg meghatdrozdsat nem zavarja, de
jelenlétiikben az m-lagossag és a hidrogén-karbonat-, karbonat- €és hidroxid-ionok k&zotti
Osszefliggés nem érvényes. A természetes vizekben eléfordulé metakovasav a meghatarozast

nem zavarja.



Sosav mérooldat faktoranak meghatarozasa

A sésav oldatot 0,1 mol/dm® KHCOs oldattal faktorozzuk. 1 cm® 0,1 mol/dm® KHCO3
oldatra pontosan 1 cm® 0,1 mol/dm? sésav fogy. A meghatarozashoz 10 cm® reagens oldatot
pipettazunk 250 cm? titralolombikokba. 3 parhuzamos titralast végziink. Desztillalt vizzel kb.
100 cm3-re higitjuk az oldatokat. A titraldst metilnarancs indikator mellett végezziik. Az
atcsapasi szin (voroshagymahéj) megjelenésekor az oldatokat kiforraljuk, lehiitjiik. Ha lehtités
utdn az indikator atmeneti szine eltiint, a titrdlast tovabb folytatjuk mindaddig, mig az

atmeneti szin forralast kovetéen is megmarad.

f = Vigco, , ahol
fogyés

f=a 0,1 mol/dm3-es HCI méréoldat faktora,
Vkalium-hidrogén-karbonat— @ bemért kalium-hidrogénkarbonat oldat térfogata cm>-ben,
Viogyss= a titralds soran fogyott sosavoldat térfogata cm®-ben.

A p- és m lugossag meghatarozasa

Csapviz minta

Elsé lépés (p-lugossag)

1. 100 cm? térfogatu csapvizet mériink 250 cm® térfogati titralolombikokba és 2-5 csepp

fenolftalein indikator oldatot adunk hozza. 3 parhuzamost készitlink. Ha az oldatok

rézsaszintliek lesznek, akkor a viznek szabad lugossaga (p-lugossag) van.

2. 0,1 mol/dm?® sésav oldattal, fehér alatét folott éppen szintelenre titraljuk a mintakat. A

titralast pH-metriasan is végezhetjiik 8,3 pH értékig.
p— I(gossag (mg- eé/dmd) = bf10 “ahol

p-lugossag (p) mg eé/dm®
b= a fogyott 0,1 mol/dm? sésavoldat cm®-ek szama fenolftalein indikator mellett
f= a so6sav oldat faktora

V= a meghatérozashoz hasznélt minta térfogata (cm®-ben).

Masodik l1épés (m-lugossag)
1. Azokhoz a 100 cm® mintdkhoz, amelyek nem lettek a fenolftaleintdl rozsasziniiek, ill. a p-

lugossaghoz megtitralt mintakhoz 2-5 csepp metilnarancs indikatort adunk.



2. Az oldatokat 0,1 mol/dm?® sésavval addig titraljuk, mig a metilnarancs szine hagymavoros
atmeneti szinre nem valtozik. Ekkor a mintdkat kiforraljuk. Ha lehiités utan az indikator
atmeneti szine eltiint, a titralast tovabb folytatjuk mindaddig, mig az atmeneti szin

forralast kovetden is megmarad.

m— ligossag (mg- eé/dmS) = 21100 o)

m-lugossag (m) mg eé/dm?3-ben

a= a fogyott 0,1 mol/dm? sésavoldat cm3-ek szdma metilnarancs indikator mellett
f=a mérdoldat faktora

V= a meghatérozashoz hasznalt minta térfogata (cm?).

Ismeretlen minta m-ligossaganak meghatarozasa

A kapott ismeretlen mintdkat (2 db), egyenként, kiilon-kiilon maradéktalanul 100cm3-es
mérélombikokba mossuk 2x ioncserélt vizzel, és jelre toltjiik, lezarjuk, homogenizéljuk. A
100 cm® mintakat, 250 cm® —es Erlenmeyer lombikba atmossuk kevés desztillalt vizzel, majd

a mintakhoz 2-5 csepp metil narancs indikatort adunk hozza.

2. Az oldatokat 0,1 mol/dm® sésavval addig titraljuk, mig a metil narancs szine hagyma
vOrds atmeneti szinre nem valtozik. Ekkor a mintékat kiforraljuk. Ha lehiités utan az
indikéator atmeneti szine eltlint, a titralast tovabb folytatjuk mindaddig, mig az atmeneti

szin a forralast kovetden is megmarad.

m — l(gosség (mg- eé/dmd) = 2% ahol

m-lagossag (m) mg eé¢/dm3-ben

a= a fogyott 0,1 mol/dm?® sésavoldat cm3-ek szama metil narancs indikator mellett
f=a mérdoldat faktora

V= a meghatarozashoz hasznalt minta térfogata (cm?).

3. Az ismeretlen mintakra fogyott HCl méréoldat térfogatat és az ismeretlen oldatok, m-
lugossag értékét valamint a mérdoldat faktorat kell leadni a gyakorlatot vezetd tanarnak,

valamint a jegyz6konyvben feltlintetni.



A hidrogén-karbonat és karbonat koncentracidjanak kiszamitasa
Az m- és p- lugossag kozotti Osszefiiggés alapjan, az aldbbi modon szamithatjuk ki a
hidrokarbonat és karbonat ionok mennyiségét.

1. tablazat. Az m- és p- lugossag atszamitasa hidrokarbonat és karbonat koncentraciora

A p- és m-lugossag Hidrogén-karbonat 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

HCOs mg eé¢/dm®=a
HCO3 mg/dm?® = a61
CO3% mg eé/dm® = Db
CO3% mg/dm?® = b-30

a- a hidrokarbonat ion mgeé/dm?® értéke, amit a p és m kerekitetlen értékeibdl a tablazat
szerint szamitunk ki.

b - a karbonat ion tartalom mgeé/dm? értéke, amit a p és m kerekitetlen értékeibdl a tablézat
alapjan szamitunk ki. Az értékek nem til szennyezett felszini vizek esetében a halobités
megitélésére elég pontosak.



2. Feladat

Kloridion meghatarozasa argentometrias médszerrel
A meghatarozas elve

A kloridionokat tartalmazé oldatot eziist-nitrat (AgNOs3) oldattal titraljuk.
Indikatorként kalium-kromatot (K2CrO4) hasznalunk (Mohr szerinti modszer). A titralas alatt
elobb az oldhatatlanabb eziist-klorid (AgCl) csapadék valik ki. Ha az oldatban 1évd Gsszes
kloridot lecsaptuk, az AgNO3 elsé foloslegétél vordsbarna eziist-kromat (AgoCrO4) csapadék
valik le, amir6l a titralas végpontja észrevehetd. A titralas egyenlete a kovetkezo:

Ag* + Cl = AgCl
A meghatarozast pH 6,5-8,5 k6zotti kémhatasi mintakon végezhetjiik el. A savas, ill. lugos
mintakat semlegesiteni kell. A bromid- és jodid- ionok ekvivalens kloridként jelentkeznek
szulfid-, tioszulfat-, szulfit- és cianidionok zavarjak a meghatarozast. Ortofoszfat ionok 25
mg/l-nél nagyobb mennyiségben eziistfoszfatként levalnak. Vas jelenléte (Fe>10 mg/1 esetén)

a végpont ¢észlelését megneheziti, ilyen esetekben sziikséges a mintak higitasa.

A meghatarozas menete

1. Az eziist-nitrat oldat faktorat natrium-klorid oldatra hatarozzuk meg. 5 cm?® natrium-
klorid oldatot pipettazunk 250 cm?® térfogatl lombikokba. Desztillalt vizzel 100 cm®-re
egészitjiik ki oket, majd 1 cm?® (~5csepp) kalium-kromat indikatort adunk hozzajuk. A
mintdkat olyan eziist-nitrat méréoldattal titraljuk, melynek 1 cm3-re 1 mg CI- ionnal
reagal. 3 parhuzamos titralast végziink. Ekvivalencia ponton az oldat tartds vordses-
barna szinbe csap 4t. Az atmenet nem éles, egy jol titralt mintat készitiink
Osszehasonlitasra. Vigyazni kell, mert allas kdzben a csapadék szine megvaltozik. Az
atcsapasi szin érzékelése személyenként valtozhat. Harom parhuzamos titralast
végziink, a szamolasokhoz a harom fogyas atlagat hasznaljuk fel.

2. 250 cm? térfogatu titrald lombikokba 100 cm?® térfogat csapvizet mériink és 1 cm?
(~5csepp) kalium-kromat indikatort adunk hozzajuk. Az indikator adagolasat
pipettaval végezziik. A faktorozassal azonos modon elvégezziik a Cl° ion

meghatarozasat.



3. Az ismeretlen mintak kezelése:
A kapott ismeretlen mintédkat (2 db), egyenként, kiilon-kiilon maradéktalanul 100cm3-es
mérdlombikokba mossuk 2x ioncserélt vizzel, és jelre toltjiik, lezarjuk, homogenizaljuk.
A 100 cm?® mintakat, 250 cm® —es Erlenmeyer lombikba kevés desztillalt vizzel atmossuk,
majd a mintdkhoz 1 cm® (~5 csepp) kalium-kromét indikatort adunk. A faktorozéssal
azonos modon elvégezziik a Cl” ion meghatarozasat. (Beadandé a Cl- ion koncentracio, a

mérdoldat faktora és az ismeretlen mintakra fogyott mérdoldat térfogata.)

Szamitasok

Az eziist-nitrat oldat faktoranak kiszamitasa

VNaCI
V,

fogyas

f= , ahol

f= az eziist-nitrat oldat faktora,
VNaci= a bemért natrium-klorid oldat térfogata cm®-ben,
Viogyas= a titrélds soran fogyott eziist-nitrat oldat térfogata cm3-ben.

A mintaoldatok kloridion koncentracidojanak kiszamitasa

f Vv, .
CI" mg/dm ® = ——"9* .1000, ahol

minta

f= az eziist-nitrat oldat faktora,
Viogyas= a titrdlasnal fogyott eziist-nitrat mérooldat térfogata cm®-ben,
Vminta= a bemért mintaoldat térfogata cm3-ben.



3. Feladat

Felszini vizek oldott oxigéntartalmanak vizsgalata

A meghatarozas elve

A természetes vizek oldott oxigéntartalma jelentésen befolydsolhatja a vizben
végbemend folyamatokat. Ipari alkalmazasoknal pedig a korr6zid szempontjabol lehet fontos
a vizben oldott oxigén mennyiségének ismerete. A gyakorlaton a Winkler féle oldott oxigén
meghatdrozds Maucha Rezsé altal modositott “félmikro” valtozatat ismertetjiik. Ennek
végrehajtasa terepen is egyszerlien kivitelezheto.

A lagos kozegben levalasztott mangan(Il)-hidroxid a vizben oldott oxigént nagyobb
oxidacios szamu mangan-hidroxo vegyiiletek képzddése kozben pillanatszeriien koti meg. Az
oldat atsavanyitdsa utan a nagyobb oxidaciészamu mangan a jodidionokat ekvivalens
mennyiségben jodda oxidalja, mikézben mangan(Il)-ionnd redukalodik. A kivalt és a vizben
oldott oxigénnel egyenértékii jodot natrium-tioszulfat oldattal mérjiikk keményitd indikator
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 + 21,

A kivalt jod a titralas sordn a tioszulféttal az alabbi egyenlet szerint reagal:
25,05 +1,=S,07 +2I
Ez az eljaras csak nitritmentes, és elhanyagolhat6 mennyiségli szerves anyagot
tartalmazo vizekben hasznalhat6. A meghatarozas megbizhatésaga szempontjabol fontos a
mintavétel. A kémszerek hozzaadasakor a levegd oxigénjébdl még nyomnyi mennyiség sem
kertilhet a vizsgaland6 vizbe. Ezért szilard vegyszereket, ill. tomény oldatokat hasznalunk.
Esetiinkben a reagenseket szildrd formaban adjuk a mintahoz, ezért nem kell ismerniink az

edény térfogatat. Az edénybdl kivett ismert térfogati rész titralasat hig tioszulfat oldattal

crcr

Mintavétel és meghatarozas
A mintavételt 100-200 cm?® térfogatu, jol zarodé csiszolattal ellatott ivegedényekkel
végezziik. Fontos, hogy az {ivegdugo alja gombolyl legyen. Csiszolatos jodszam-lombikok

hasznalata esetén el6fordul, hogy a dugo feliilletén bemélyedések vannak. Ez esetben az



edényt nem lehet buborékmentesen lezarni. Célszerli a mintavétel elétt minden egyes edényt

kiprobalni, ill. direkt erre a célra készitett tivegedényeket hasznalni. Meritett minta vételekor a

vizmintat kdzvetleniil a csiszolatos ivegedénybe vessziik.

A vizsgalat els6 szakasza

1.

Mintavételkor megmérjiik a levegd és a viz hdmérsékletét. A hdmérsékletet legalabb
0,1°C pontossaggal kell megadni.

A tiszta €s szaraz, csiszolt-dugds livegedénybe 1-2 nagyobb iiveggyongyot ejtiink,
majd megtoltjiik 6ket vizmintaval (csapviz).

A sziniltig toltott edényekbe spatula hegynyi mangan(Il)-kloridot, majd kevés
natrium-hidroxid pasztillat ejtiink.

Az elére megnedvesitett dugdval az edényeket buborékmentesen bedugaszoljuk. Ha
buborékok maradnak benne, akkor (1j mintat kell venniink!

Az edényekben kialakul6d csapadékot lassu fel-le mozgatassal elegyitjiik. Erételjesen
ne razzuk, mert akkor az eredetileg pelyhes szerkezetli csapadék Osszetoredezik, és
nehezen iilepithetdvé valhat. Az edényeket kdzvetlen napfénytdl védett helyre allitjuk,
hogy a csapadék iilepedjék. Ha az edényeket széllitanunk kell, akkor a dugot
parafilmmel rogzitjiik, és az edényeket vodorbe allitva, viz alatt tartva szallitjuk a

laboratoriumba.

A vizsgalat masodik szakasza

1.

Letilepedés utan az edényeket miianyag talba allitjuk. Mindegyik edény dugojat
kivessziik, és spatula hegynyi kristalyos kalium-jodidot szorunk beléjiik Ovatosan,
hogy a csapadék ne keveredjen fel. Ezutin egyenként 5 cm?® 25%-os kénsavat
pipettazunk az edényekbe, €s hirtelen bedugjuk dket, mieldtt a nagy siirliségli kénsav a
csapadékot felkapnd. Fontos, hogy az edény visszazarasa buborékmentes legyen!!

Az edények fel-le mozgatdsaval homogenizaljuk a tartalmukat. A kivald jod sargara
festi az oldatot.

A dugokat kivessziik és a mintdkbol 50 cm3-t mériink 100 cm®-es (vagy 250 cm?®)
titrald6 lombikokba. Az oldatokat 0,005 N natrium- tioszulfattal titraljuk elészor
vilagossargaig, majd néhany csepp keményitd hozzdadasa utan szintelenig. Jod
jelenlétében a keményitd indikator kékre festi az oldatot. Mintanként két parhuzamos
titralast végziink. A két parhuzamos titralas kozott idealis esetben a kiilonbség kisebb,

mint 0,05 cm?®.
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A tioszulfat oldat faktoranak meghatarozasa

1.

A tioszulfat oldatot mindennap faktorozni kell. Ezt 0,01 N kélium-jodat oldattal
végezzink.

5 cm® 0,01 N kalium-jodat oldatot pipettazunk csiszolatos jodszamlombikba.
Desztillalt vizzel kb. 50 cmi-re higitjuk, majd késhegynyi kalium-jodidot szérunk
bele. Enyhe razogatassal feloldjuk. Ezutan 5 cm® 25%-o0s kénsavat pipettazunk az
edénybe, hirtelen bedugjuk és 0sszerazzuk. Az oldatot 0,005 N natrium- tioszulfattal
titraljuk elészor vildgossargaig, majd néhany csepp keményité hozzaadasa utan

szintelenig. A faktort hdrom parhuzamos titralds atlagabol szamoljuk.

Az ismeretlen meghatarozasa

Az ismeretlen mintdk kezelése:

A kapott ismeretlen mintakat (2 db), egyenként, kiilon-kiilon maradéktalanul atmossuk
50 cm® es mérélombikba. 2Xx ioncserélt vizzel. Utdna oOntsiik 4t a csiszolatos
jodszamlobikba, majd késhegynyi kalium-jodidot szoérunk bele. Enyhe razogatassal
feloldjuk. Ezutan 5 cm® 25%-os kénsavat pipettazunk az edénybe, hirtelen bedugjuk és
Osszerazzuk. Az oldatot 0,005 N natrium- tioszulfattal titraljuk eldszor vilagossargaig,
majd néhany csepp keményitd hozzaadasa utan szintelenig.

Beadand6: Az ismeretlen mintara fogyott mérdoldat térfogata, a faktor, valamint a

csapviz oldott oxigén koncentracidja és oxigén telitettsége.

Szamitasok

A natrium-tioszulfat oldat faktoranak Kiszamitasa

_ 2- Vkéliumjodét

V,

fogyas

f , ahol

f= a natrium-tioszulfat oldat faktora,
Vialium-jodst= @ bemért kalium-jodat oldat térfogata cm3-ben,
Viogyss= a titralasnal fogyott natrium-tioszulfat oldat térfogata cm3-ben.

11



ere s

fV, ..
0, mg/dm ® = — 2% . 40 ahol

minta

f= a natrium-tioszulfat oldat faktora,
Viogyss= a titralasnal fogyott natrium-tioszulfat mérdoldat térfogata cm3-ben,
Vminta= a bemért mintaoldat térfogata cm3-ben.

Az oxigén-telitettség kiszamitasa

Az oxigén-telitettség azt jelenti, hogy a vizben a mintavétel idején uralkod6 koriilmények
kozott a levegdvel egyenstlyban 1év6 oxigén mennyiségének hany szdzaléka van oldva. Az
oxigén oldoddsa fligg a hdomérséklettdl ¢és a légnyomadstol. A gyakorlaton csak a
hémérséklettol vald fliggést vessziik figyelembe, az aldbbi tablazat segitségével. A
hémérsékletet 0,1°C pontossaggal hatarozzuk meg, a tablazat adatai alapjan az aktualis
telitettséget interpolacidval kell megallapitani.

1. tablazat. A légkdri nyomast (101 kPa) levegdvel érintkezd vizben oldott oxigén

koncentracioja kiilonb6zé homérsekleteken.

°C | O2(mg/dmd) °C O2 (mg/ dm?) °C O2 (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 1,75
9 11,19 19 9,01 29 7,64
10 10,92 20 8,84 30 7,53
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Példa az interpolaciora

Példankban a viz homérséklete 18,3°C volt. A tablazatbol kikeressiik a 18°C és a 19°C-hoz
tartozo oldott-oxigén értékeket. Ha a hdémérséklet 18°C-rdl 19°C-ra nd, akkor az oldott oxigén
koncentracioja 9,18 mg/1-r6l 9,01 mg/I-re csokken.

Esetiinkben a keresett hémérséklet 18,3-18,0 = 0,3°C-kal tér el a tablazatban talalhato
értéktol. 0,3°C homérsékletndvekedésre a valtozas a kovetkezd: 0,3.(-0,17) = -0,051
18,3°C-on az oldott oxigén koncentraciodja: 9,18-0,051 = 9,129 mg/dm3

Az értéket két tizedes pontossagra kerekitjiik: 9,13 mg/dm?®

Példa az oxigéntelitettség kiszamitasara

crer

ez 8,43 mg/dm3-nek adodott.
Az 1. tablazat adataibol interpolaciéval meghataroztuk, hogy ezen a homérsékleten, 1égkdri

nyomason maximalisan 9,13 mg oxigén oldddhat vizben. Ezt az értéket tekintjiik 100%-nak.
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4. Feladat

A kémiai oxigénigény (KOIlsun) meghatarozasa

A permanganation erdsen savanyu kozegben nagy standardpotencidllal oxidal (1.
egyenlet), ezért a kalium-permanganatbol késziilt oldat alkalmas a redukaldszerek (pl. a
természetes vizekben 1év6 szervesanyag) mérésére.

MnO, +8H" +5¢” =Mn*" +4H,0  +152V [1]

A reakciokoriilményektdl fiiggden a rendszernek nemcsak standard redoxipotencialja,
hanem a reakcidtermék is valtozik. Ezért a permanganat egyenértéktomege a redoxi-
reakcioban az oldat kémhatasatol fliggéen a molekulatomeg egyotdde lesz.

A kalium-permanganat mérdoldat analitikai elterjedését annak is kdszonheti, hogy a
titrlas végén az elsd csepp mérdoldat felesleg élénk ibolya szine a végpontot kiilon indikéator
nélkiil jelzi. A mérdoldat hatdértéke a tarolas kozben csokkenhet. Mar mikromennyiségii
szervesanyag szennyezes (pl. por) hatasara részleges redukciot szenved. A redukcié terméke,
a mangan-dioxid pedig katalizdlja a permanganation bomlasat. A bomlas autokatalitikus, a
termel6dd mangan-dioxid a bomlast tovabb katalizalja. A fenti hibat csokkenthetjiik azzal,
hogy nem hasznalunk frissen késziilt mérdoldatot. A hasznalat el6tt az oldatot kb. egy hétig
allni hagyjuk. Ezalatt a bomlast okoz6 szervesanyagok oxidéacidja befejezddik. Az oldatban
mérdoldathoz jutunk. Ha siirgdsen sziikségiink van mérdoldatra, az egyhetes tarolast egy oraig
tartd forralassal helyettesithetjiik. A lehiilt oldatot iivegszlirdn megsziirve hasznaljuk.

Célszerli a mérdoldatot sotét iivegben tarolni, mert a bomlast a fény is eldsegiti.

Fontos tudnivalék

A kalium-permanganattal savas kdzegben végzett kdzvetlen mérések legfontosabb tudnivaloi

a kovetkezok:

1. A meghatarozds koriilményei rogzitettek. Az oldatok koncentracidjara, a forralas
idOtartamara és az edények tisztasagara szigoruan tgyelni kell.

2. A természetes vizekbdl két féle kémiai-oxigénigény (KOIsvn) hatdrozhatdé meg: a
felrazott (a), és a szervetlen szlirOn sziirt (b) mintdk oxigénigénye. Szlirésre csak
zsugoritott tivegszlird, vagy tivegrost sziir6lap hasznalhato.

3. A modszerrel higitds nélkiil 10 mg/dm®, a maximalisan megengedett higitassal

legfeljebb 100 mg/dm?3 oxigénigény hatdrozhaté meg.
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Erésen savanyu, halogenidmentes kozegben titralunk. Savanyitasra a legtobb esetben
kénsavat, ritkdbban perklorsavat hasznalunk.

A reakcioelegyet 60-80°C-ra melegitjiik.

A reakcidé sebességét mangan(Il)-ionoknak MnSOs alakjaban valdé hozzaadasaval
fokozhatjuk.

A titrdlasra hasznalt permanganat oldat koncentracidja altalaban a feladattol fiiggéen
0,1 N, 0,01 N, ill. 0,001 N.

Indikatorra az esetek tobbségében nincs sziikség, mert a permanganat szine még 107

N oldatban (100 ml oldatra szamitott 1 csepp 0,1 N KMnOj4 oldat) is jol észlelhetd.

A méréboldat faktoranak meghatarozasa

A faktor bedllitasara oxalsav oldatot haszndlunk. A permanganation savas kozegben az

oxalattal az alabbi egyenletek szerint reagal:

2.

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

Az oxalsav oldat titralasat meleg oldatban végezziik. A titralas elején a permanganat
szine megmarad, jelezve, hogy a permanganat- és az oxalationok kozotti reakcio
lassan indul meg. A titralas el6rehaladtaval a reakcid felgyorsul, indikalva, hogy a
permanganat redukcidja soran keletkez0 mangan(Il)-ionok az oxidacids reakciot
katalizaljak. A kezdeti, Un. indukcios periddust meggyorsithatjuk, ha a titrdlando
oldathoz kevés mangan(Il)sot adunk. A permanganat és az oxalat kozotti reakcid kis
sebessége azzal magyarazhatd, hogy a manganat-ion redukcigja tobb 1épésben megy
végbe. A keletkezd kozbensd termékek koziil egyesek nagyon lassan, masok gyorsan
reagalnak az oxalattal.

A kalium-permanganat oldat faktorat minden alkalommal ellenérizziik. Ehhez 20 cm?®

0,01 N oxalsav oldatot 100 cm®-re higitunk desztillalt vizzel. 5 cm® 25% kénsavat adunk az

oldathoz, valamint néhany iiveggyongyot, majd felforraljuk. Forréon titraljuk a 0,01 N

KMnOgs-oldattal. A faktort harom parhuzamos titralas atlagabol szamoljuk. Az oldat faktora

nem lehet 1,1-nél nagyobb és 0,9-nél kisebb.
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Meghatarozas

1. Eléz6leg savas kalium-permanganat oldattal kif6zott, masra nem hasznalt, pormentes
helyen tarolt 250 cm?®-es Erlenmeyer lombikokba 100 cm® mintat (csapviz) mériink.
Sziikség esetén a vizmintakat sziirjiik.

3. Vakprobat készitink. 100 cm® desztillalt vizet mériink 250 cm®-es Erlenmeyer
lombikba és a mintakkal teljesen azonos modon kezeljiik. Itt is hdrom parhuzamos
mintat készitiink.

4, A mintakhoz 5 cm® 25%-os kénsavat adunk, majd néhany iiveggyongyét ejtiink az
oldatokba. Gyorsan forrasig hevitjiik dket.

5. A forrasban 1évé oldatokba 20 cm® 0,01 N koncentracioji KMnOa oldatot engediink
biirettabol.

6. A lombikok szajara kis tolcsért helyeziink, és pontosan 10 percig egyenletes, enyhe
forrasban tartjuk. Ha az elegy elszintelenedik, vagy megbarnul, az eljarast kevesebb
vizmintaval megismételjiik. Fontos, hogy a térfogatot ebben az esetben is 100 cm>-re

egészitjuk ki.

oldatot pipettazunk a mintdkhoz. Ha nem szintelenedik el azonnal az oldat, tovabbi

melegitést igényel.

8. A forré szintelen elegyet 0,01 N KMnOs-oldattal kezdd rozsasziniire titraljuk. A
fogyast feljegyezziik.

9. A vakprobara is elvégezziik a harom parhuzamos titralast, és feljegyezziik a fogyasok
értékét.

Ismeretlen meghatarozasa
Az ismeretlen mintak kezelése:

1. A kapott ismeretlen mintakat (2 db), egyenként, kiilon-kiilon maradéktalanul mossuk
100 cm® es mérélombikba. 2x ioncserélt vizzel, majd jelre toltjiik, lezarjuk,
homogenizaljuk.

2. Elézdleg savas kalium-permanganat oldattal kif6zott, masra nem hasznalt, pormentes
helyen tarolt 250 cmi-es Erlenmeyer lombikokba kevés desztillalt vizzel
maradéktalanul mossuk at a 100 cm® mintat. Adjunk hozza 5 cm® 25 % -os kénsavat,
néhany liveggyongyot, majd felforraljuk.

3. A forr6o szintelen elegyet 0,01 N KMnOjs-oldattal kezdd rdzsaszintire titraljuk. A
fogyast feljegyezziik.
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4, Beadando: a faktor, az ismeretlenre fogyott mérdoldat térfogata, ill. a csapviz kémiai

oxigénigénye.

Szamitasok

A mérooldat faktoranak Kiszamitasa

f= M, ahol
fogyas

f= a kalium-permanganat oldat faktora,
Viogyas= a titralasnal fogyott méréoldat térfogata cm3-ben,
Voxalsav= a bemért oxalsav oldat térfogata cm®-ben.

Kémiai oxigénigény kiszamitasa
(Vfogyés -

V

minta

V,

vak

)-f-80

KOly,, O, mgdm?® = , ahol
Viogyss= az ismeretlen mintara fogyott KMnOj4 oldat térfogata cm3-ben

Vvak= a vakprobara fogyott KMnOs oldat térfogata cm3-ben

f=a0,01 N KMnOQg oldat faktora

Vmint= a higitasra keriilt minta térfogata (cm3-ben), higitds nélkiil V=100 cm?
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5. Feladat

Nitrition meghatarozasa fotometrias moédszerrel

A meghatarozas elve
amely N-naftil-aminnal (NAD) piros szinli azo-szinezékké alakul. Az oldat szinintenzitasa —

meghatarozott pH — értéken ardnyos a nitrition koncentracioval.

+ +

NHs N=NI

- H+
+ NOQ —_— + HQO
SO3zH S03H
N diazdéniumso
NH, NEN
@ é @ Ho N= N@ S0O3H
+ —_—

SO4H

1. abra. Reakcidegyenlet

Standardoldat készitése

1. A standardoldatokat 50 mg/dm® nitrit koncentracioju tdrzsoldatbol készitjiik el
(2.tablazat). Elévesziink 6 db 50 cm? térfogat mérélombikot. A lombikokat az alabbi
tablazatnak megfelelden jeloljiik, és a megfeleld térfogatokat mérjiik be a nitrit

torzsoldatbol automata pipettaval.

2. tablazat: Standardoldatok készitéséhez sziikséges bemérések

Oldat koncentracio
NO, (mg/dm?®)
Bemérés térfogata a
torzsoldatbol, cm®

0,0 0,1 0,2 0,3 04 | 05

0,0 | 0,20 | 0,20 | 0,30 | 0,40 | 0,50

2. A lombikba kb. 25 cm?® desztillalt vizet tdltiink, majd hozzdadunk 1,0 cm? szulfanil-
amid oldatot, elegyitjiikk, és 5 perc allas utan 1,0 cm® N-naftil-amin-oldatot (NAD)

mériink hozza €és azonnal elegyitjik, €s jelig toltjiikk ioncserélt vizzel.
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Az oldatok abszorbancidjat 20 perc varakozéas utan spektrofotométerrel mérjiik,
520nm-en.

A mérési eredményeket tabldzatba rendezziikk. A nitrit koncentracié fliggvényében
abrazoljuk az 520 nm-en mért abszorbanciat. Egyenest illesztiink. Meghatarozzuk az

egyenes egyenletét.

A mintak vizsgalata

1.

A vizsgalatra kapott ismeretlen mintat 50 cm3-es mérélombikba mossuk. Ugyeljiink
ra, hogy a térfogat kb. 25,0 cm? legyen.

Hozz4adunk 1,0 cm? szulfanil-amid oldatot, elegyitjiik, majd 5 perc 4llas utan 1,0 cm?®
N-naftil-amin-oldatot (NAD) mériink hozza és azonnal elegyitjiik, és jelig toltjiik
ioncserélt vizzel.

Az oldatok abszorbancidjat 20 perc varakozas utdn spektrofotométerrel mérjiik, 520
nm-en Az eljardss a 0,01-0,5 mg/dm® kozotti NO,  koncentracié tartoméanyban
hasznalhato.

A kalibracios egyenes egyenletének hasznalataval kiszdmitjuk az ismeretlen minta

nitrit koncentraciojat. A szamitasoknal az 50 ml térfogatra toltott minta

crer
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6. Feladat

A talaj szénsavas mésztartalmanak meghatarozasa kalciméterrel

A meghatarozas elve

A CaCOg jelenléte vagy hidnya, kiligozasa és felhalmozodasa, mennyisége €s eloszldsa a
talajszelvényben a talajtipus egyik fontos ismertetdje. Jelenléte kisebb mennyiségben
kedvezden befolyasolja a talaj fizikai és kémiai tulajdonsagait. A tilsdgosan nagy mennyiségi
CaCQO:s fiziologiailag szarazza teszi a talajt. A talajban talalt CaCOs hatékonysaga nagyrészt
attol fiigg, hogy milyen finom eloszlasban van jelen. Nagyobb mennyiségli finom eloszlasu
mész (Un. fiziologids mész) a ndvényeknél klordzist idézhet eld, elsdsorban a vas és a mangan
lekotése miatt. A novényélettani vonatkozasokon tul a mész kedvezden alakitja a talajok
szerkezetességét ¢s a talaj szerkezeti elemeinek stabilitdsat. A talaj szerkezetén keresztiil a
megfeleld mészallapot kedvezden befolydsolja a talajok viz-, ho-, és levegdgazdalkodasat,
valamint ezen keresztil a tapelemek feltarodasahoz elengedhetetlen mikrobiologiai
folyamatokat. A talajok szénsavas mésztartalma alapvetden befolyasolja azok kémhatésat, igy

a kiilonbozo tapelemek felvehetdségét is.

CaCOgs-tartalom meghatarozasa kalciméterrel
A meghatarozas elve, hogy er6s savak hatasara a kalcium-karbonatb6l szén-dioxid szabadul
fel:

CaCOs3 + 2 HCI = CaCl, + H20 + CO2
A CaCOs-ot 10%-0s HCl-val elbontjuk és a fejlodé COz-gaz térfogatat mérjiikk. Ebbdl
szamitjuk ki a CaCO3z mennyiségét, amit %-0san adunk meg.
A talaj szénsavas mésztartalma alapjan az aldbbi kategoridkat kiilonboztetjiik meg

(3.tabldzat):

3. tablazat: A talaj szénsavas mésztartalmanak hatarértékei

CaCOs (%) CaCOs kategoriak

0 M¢észhianyos

0,1-4,9 Gyengén meszes

5,0-19,9 Ko6zepesen meszes

20- Erdsen (tulzottan) meszes
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2. abra: A Scheibler-féle kalciméter
(1. U-alaku cs6; 3. harom furata csap; 4. reakcioedény;
5. savadagolo; 6. reakcidedény; 7. szintezOedény)

1. A vizsgalathoz 10,00 g légszaraz talajmintat mériink ki dérzsmozsarba ¢€s teljesen
elporitjuk. A gyakorlaton altaldban harom parhuzamos mintat készitiink el.

2. Az elporitott talajmintabol 2,00 g-ot mériink be a reakcidedénybe (a mintdk mért
tomegét 4 tizedes pontossaggal jegyezziik fel).

3. A késziilék savadagoldjaba (5) 5 ml 10%-os sésavat adunk (automata pipettaval),
majd a reakcidedényt a savtartd folé szerelt gumidugoval elzarjuk. Az U alaka csé (1)
haromfurata csapjat (3) olyan helyzetbe allitjuk, hogy a késziilék légtere a kiilsé 1égtérrel
alljon 6sszekottetésben. 4. Ezutan a szintezd edény (7) emelésével a mérécsdben
(géazbiiretta, 1) a zarofolyadékot a skdla 0 pontjara allitjuk. A haromfurata csapot (3) ugy
forgatjuk el, hogy a késziilék légtere a reakciotérrel keriiljon 0sszekottetésbe, majd a sdsavat
részletekben a bemért talajra adagoljuk.

5. A CO: fejlédés megindulasakor a zarodfolyadék nivojat megfeleld mértékben
csokkentjiilk. A reakcidedény tobbszori rdzogatasaval a COz fejlodését eldsegitjiik. E
miuveletnél {igyeljiink arra, hogy a test homérséklete altal okozott gaztérfogat valtozast
elkertiljiik, ezért a reakcidedényt ne tenyérbe tartsuk, hanem annak peremét harom ujjal fogva

razogassuk.
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6. A reakcid befejeztével a folyadéknivot az U alaka csé két szaraban pontosan
kiegyenlitjiik és leolvassuk a fejlodott CO, gaz térfogatat. A reakciot akkor tekintjiik
befejezettnek, ha a miivelet utan két perc mulva is egy ml-nél kevesebb CO> fejlodik. A mérés

befejezésekor leolvassuk a 1€gkori nyomas és homérséklet értékét is.

Szamitasok

A vizsgalt talajminta szénsavas mésztartalmat CaCOz(%)-ban kifejezve az alabbi 6sszefliggés

alapjan szamitjuk ki:

w (CaCOgz) = (V * )/ m,

ahol f az aktualis hémérséklettdl és nyomastol fiiggd szorzoszam (tablazatbol),
V a fejlédott CO2-gaz térfogata ml-ben

m a bemért talaj tomege g-ban.

Talajmintak Arany-féle kotottségi szamanak (Ka) meghatarozasa

A modszer elve

A fizikai talajféleség vizsgalatat legegyszeriibben az Arany-féle kotottségi szam (Ka)
meghatarozasaval végezhetjik. A Ka azt a 100 g légszaraz talajra vonatkoztatott
vizmennyiséget adja meg, amelyet a vizsgalt talaj a képlékenység és higfolydssdg hataran
tartalmaz. Mértéke elsOsorban a talaj eliszapolhatd frakcidjanak (iszap- €s agyagfrakcid)

mennyiségétdl fligg, ezért hasznalhat6 fel a fizikai talajféleség meghatarozasara.

A vizsgalat menete

1. Taramérlegen milanyagtalba vagy dérzsmozsarba mériink 50 g talajmintat.

2. 50 ml-es biirettabol allando keverés kozben addig adagolunk desztillalt vizet a
mintahoz, amig talajunk a képlékenység és higfolyossag hataraig jut. A talajpép ekkor teljesen
atnedvesedett, egynemi, csomomentes, a talaj az un. fonalprébat adja. Ezt ugy érzékeljiik,
hogy a talajpépbdl hirtelen kirantott és vizszintesen tartott dorzsmozsar tordje, illetve az

edényben 1év6 talajpépen talajkap keletkezik és hegye lehajlik.
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3. A sikeres fonalprobat kovetden leolvassuk és feljegyezziik a fogyott desztillalt viz
mennyiségét. A csoport minden tagjanak el kell végezni egy mérést.
Megjegyzés: Az edény falara és a keverdre tapadt talajpépet idonként célszerii letisztogatni az

edény aljara, hogy ez a talajrész is erdteljesen atnedvesedjen.

A homokos és erésen humuszos talajok nem adjak a fonalprobat. Ezeknél addig adagoljuk a
biirettdbol a vizet allando eldolgozas mellett, mig a talajpép feliilete nem csillog, vagy a

talajpép az edény hirtelen megdontésénél illetve {itésénél elére nem cstszik.

Arany-féle kotottségi szam (Ka) kiszamitasa

Vi
Ka=—--100, ahol
m g,

Vi : A fogyott desztillalt viz térfogata ml-ben
M): A bemért talajminta tomege g-ban
A fizikai talajféleség meghatarozasa
A Ka szdm ¢és a talaj szovete kozott asvanyi talajok esetén jo Osszefiiggés van (6.

tablazat), igy értékébdl a talaj fizikai félesége meghatarozhato.
Megjegyzés: A sok humuszt, Na-sot vagy Na-iont tartalmazo talajok Ka értéke magas. A vas-

¢s aluminium-hidroxidot tartamazo talajok és a 16sz nagyobb Ka értéket adnak. A vulkani

tufak malladékanak Ka -ja nem jellemzd érték.

6. tablazat. A fizikai talajféleség és az Arany-féle kotottségi szam kozotti kapesolat

A talaj szovete, fizikai félesége Ka érték

Durva homok 25>

Homok 25-30

Homokos vélyog 30-37

Valyog 37-42

Agyagos valyog 42-50

Agyag 50-60
Nehéz agyag 60<
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7. Feladat

NHs kimutatasa a labor légterébdl

A meghatarozas elve

1. Mérjiink ki méréhengerrel 20 cm® 1%-os kénsavat és Ontsiik a gazmosoba. 30 percen at
buborékoltassunk at levegdt ismert sebességgel (A sebességet rotaméterrel mérjiik, a pontos
érteket jegyezziik fel.).

Ekdzben készitsiik el a vizsgalathoz szlikséges standard oldatsorozatot.

Standardoldat készitése

crer

--------

oldatbol készitjiik el.

4. tablazat: Ammonia kalibral6 oldatokhoz sziikséges koncentraciok és bemérések

Standard oldat koncentracid
NHs (mg/l)
Bemérés térfogata a
torzsoldatbol (cm?)

00| 01 0,2 0,5 1,0

0 0,1 0,2 0,5 1,0

crer

térfogatokat (4 .tablazat). A standard oldatokhoz 20 cm® 1%-os kénsavat adagolunk, majd
meg lagositjuk 1,00 cm® 30%-o0s NaOH oldattal. Pipettidzzunk hozza 5,00 cm® Indofenol ,,A”
(,A” oldat: natrium-szalicilat + trinatrium-citrait +  natrium-nitrozo-pentaciano-
ferrat(IIT))oldatot, és nagyon alaposan razzuk ssze. Ezutan 5,00 cm?® Indofenol ,,B” oldatot
(,,B” oldat: NaOH + HYPO NaOCI + NHz = NH2Cl + NaOH) adjunk hozza, majd toltsiik
jelig a lombikokat. Parafilmmel lezarva alaposan razzuk 6ssze a mérélombikok tartalmat.
tobbi oldattal egyiitt.

5. A 30 perc letelte utan allitsuk le a buborékoltatést, és a gdzmoso6 tartalmat kevés desztillalt
vizzel mossuk 4t egy 50 cm®-es mérélombikba, adjunk hozza 1,00 cm® 30%-0s NaOH oldatot
illetve 5,00 cm® Indofenol ,,A” oldatot és alapos dsszerazas utan 5,00 cm® cm?® Indofenol ,,B”
oldatot pipettdzzunk hozza, és toltsiik jelig a lombikot. Parafilmmel zarjuk le és alaposan

razzuk Ossze és 30 percig hagyjuk allni az oldatokat.
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6. 30 perc utan (ekkorra érik el az oldatok a végleges szinliket) fotometrias méréssel, 665 nm-
en készitsiink kalibracios gorbét, és allapitsuk meg a labor légterének ammoniatartalmat
mg/m? értékben.

7. Ismételjik meg az eldbbi mintavételt Ggy, hogy a méréhelytdl kb. Im tavolsagra
helyezziink el 1 percre egy nyitott ammonids liveget. Majd az elsé mintavételnek és minta

elokészitésnek megfelelden jarjunk el.

NaOCI + NHz = NH2CIl + NaOH
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8. Feladat

Novényi mintak elemosszetételének vizsgalata
A meghatarozas elve

A gyakorlaton ndvényi mintdk elemanalizisét végezziik el. A mintdk kélium
hatarozzuk meg. A mintakat nedves roncsolassal készitjiik el az analizishez. A mintdk
szaritasa és homogenizalasa id6igényes, ezért a gyakorlaton eldre elOkészitett (szaritott és
daralassal homogenizalt) ndvényi mintdk elemanalizisére keriil sor. A nedves feltaras
(roncsolés) a szerves nitrogén ¢s foszforvegyiiletek alapvetd eldkészitési modszere, de sok
mas elem meghatdrozdsa szempontjabol is gyakran megbizhato. Erds oxidaloszerként
koncentralt salétromsavat hasznalunk. A reagensek lehetek nyomelemmel szennyezettek,
ezért legalabb alt. (analitikailag legtisztabb) mindségli vegyszereket kell hasznalnunk, és
minden esetben kontroll mintat (vakot) kell késziteniink.

A nedves feltarast végezhetjiik Kjeldahl-lombikban, roncsol6 csévekben, Erlenmeyer-
lombikban, vagy fdzOpoharban is. Roncsoldsra gyakran hasznalunk salétromsavat és
hidrogén-peroxidot. A habzas elkeriilése végett a ndvényi mintara eldszor a salétromsavat
mérjik rd, majd késébb cseppenként a hidrogén-peroxidot. A hidrogén-peroxid adagolasakor
a mintak meggyulladhatnak. Ezt elkeriilhetjiik, ha a mintdkhoz a peroxid adagolasa eldtt
kevés desztillalt vizet adunk. A mintdkat Ovatosan, kevergetve melegitjiik, nem enged;jiik

szarazra parlodni.

Végrehajtandé6 feladatok
Novényi mintdk roncsolasa atmoszférikus nyomdson (100°C), majd a kélium
oxidaléasat jelenti savak elegyével. A nedves feltards gyorsabb folyamat, mint a hamvasztas,

de allando feliigyeletet igényld miivelet.

Biztonsagi utasitasok: Tomény savak szajjal torténd pipettazasa, ill. automata pipettaval vald
felszivasa szigoruan tilos! Csak az erre a célra gyartott savallo diszpenzert, vagy méréhengert
hasznaljunk! Véddészemiiveg hasznalata kotelezd! A salétromsav adagolast, roncsolést, szlirést

vegyifiilke alatt kell végezni.
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1. El8készitiink 6 db 100 cm® térfogati Erlenmeyer lombikot, melyeket sorszamokkal latunk
el. Ot lombikba 0,1 g mintat mériink analitikai mérlegen, a hatodik (iiresen hagyott)

lombik lesz a vak.

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

ellendrizziik.

3. A lombikokat a vegyifiilke alatt elhelyezett fiitott lapra, vagy homokfiirdére helyezziik. A
lap, ill homokfiird6 hdmérséklete 100-120°C. A roncsolds kezdetén erds habzés 1éphet fel.
Ha a habképzddés megindul, az edényt a roncsoldlaprdl levessziik, €és a fiilke alatt hiilni

hagyjuk. Ha a hab visszahuzodott, az edényt ismét a roncsoldlapra helyezziik.

4. A roncsolast addig folytatjuk, amig az edényben 1év6 minta fel nem oldédik (kb.20-30
min.). Ha a nitrozus gazok képzddése megsziint, a mintakat néhany percig hiilni hagyjuk,
majd dvatosan kevés desztillalt vizet (2-3 cm®) és 1 cm® 30% (m/m) H20,-ot adagolunk a
lombikokba. A mintakat tovabb melegitjiik. A pezsgés rovid idén belill megsziinik, az

oldatok kitisztulnak.

5. Lehiilésiiket kdvetden a lombikok tartalmat 250 cm® mérélombikba sziirjiik. A sziirdpapirt

elézoleg 0,1 mol/dm?® salétromsavval mossuk at.

6. A sziirépapiron dsszegyiilt oldds maradékot 0,1 mol/dm? salétromsavval atmossuk, majd a

lombikot jelig toltjik. A lezart lombik tartalmat razassal homogenizaljuk.

e rer

crer

forgalomba, rendszerint 100-500 cm?® térfogatti folyadék iivegekben. Mivel ezek az oldatok
igen dragék, csak a szilikséges mennyiséget hasznaljuk fel! A standard oldatot tartalmaz6 gyari
iivegbe sohasem nyulunk bele semmilyen eszkozzel, hogy az esetleges szennyezddést
elkeriiljiik. A torzsoldat kis részletét el6zdleg masra nem haszndlt, tiszta és jol zarodo

mianyag edénybe toltjiik. A sziikséges mennyiségeket ebbdl mérjiik ki mikropipettaval.
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crer

kalibrald oldatokat.

2. A torzsoldatbol az 5.tablazatban talalhato térfogatokat mérjik ki 100 cm®-es

crer

mérélombikokba. A lombikokat 0,1 mol/dm? koncentracioju salétromsavval toltsiik jelig.

5. tablazat. Standardoldatok készitéséhez sziikséges bemérések

Standard vak 1 2 3 4 5
K koncentraci6 (mg/dm?®) 0 2 4 6 8 10
Bemérés térfogata a torzsoldatbol (cm®) 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

A mikrohulldmt plazmas mérések a gyakorlatvezetd altal kijelolt helyen és késziiléken
folynak. A késziilék mikodtetésének modjat és koriilményeit a helyszinen ismertetjik. A

késziilék beallitasat a gyakorlat vezetdje végzi.

1. A jegyzokonyvbe jegyezziikk fel a késziilék bedllitdsanak paramétereit: elemzdévonal,

kiolvasasi 1d6, porlasztogdz nyomasa stb.

2. A standard- és mintaoldatok mérésekor minden esetben 5 alkalommal jegyezziik fel az

intenzitas értékeket. A szamitasokhoz ezek atlagat hasznaljuk fel.

3. A késziilék optikai kalibralast kovetden a standard oldatok intenzitasat méri, majd a

nedves roncsolassal el6készitett oldatokkal folytatja.

A magnesesen gerjesztett mikrohulldmu plazmaforrds nitrogén gazzal miikodik, amelyet a
késziilékhez kapcsolt generator és kompresszor segitségével a laboratorium levegdjébdl
allitunk eld. A plazmaégd (torch) radidlis allasu, a megfigyelés azonban axidlisan torténik. A
kialakuldo plazma hdémérséklete 5000-6000 K, a detektalast CCD detektor végzi. A
hattérkorrekcio a méréssel szimultdn, a vonalakat leképezi és a vonal kornyezete is
megjelenik a spektrumban. A program illesztett spektrummal szamol, ami jo

reprodukalhatosagot és alacsony jel/zaj viszonyt eredményez.

Szamitasok

1. Elséként meg Kell, hatarozzuk a koncentracid/jel fiiggvényt. Abrazoljuk a standard
oldatokra kapott intenzitas értékeket a koncentracio fiiggvényében. Hatarozzuk meg az

egyenes egyenletét.
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cyey

crer

crer

ban, szaraz tomegre vonatkoztatva adjuk meg.

(KMinta - Kvak) -V

minta

K (mgkg) =

crer

cm?®-ben kell a képletbe behelyettesiteni
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