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1. Feladat

Hidrogénkarbonat- és karbonat-koncentracio meghatarozasa

A meghatarozas elve

A llUgossag a vizben 1évé savval titrdlhatd anyagok mennyisége. Tiszta vizek esetében a
[igossagot a hidrogén-karbonétion és egyéb ionok (karbonat, szilikat, boréd, stb.) adjak.
Szerves anyagokkal erésen szennyezett vizeknél a lligossagban a fehérjék és egyéb bazikus
tulajdonsagu anyagok, ill. bomlastermékek (pl. peptidek, aminosavak) is szerepet jatszhatnak.
A meghatérozas két sav-bézis titrdlasbol al. A vizminté el6szor fenolftalein indikator mellett
titrdjuk sdsav méréoldattal (p-llgossag meghatérozasa), majd a titraldst tovabb folytatjuk
metilnarancs indiké&or mellett (m-lUgossag meghatarozésa).

Szabad vagy fenolftalein (p) IUgossag: afenti érték, ha a semlegesitést pH = 8,3-ig (a
fenolftalein acsapasa) vegezzik.

Osszes vagy metilnarancs (m) 1Ggossag: afenti érték, ha a semlegesitést pH = 4,5-ig (a
metilnarancs atcsapasa) vegezzik.

A karbonét- és hidrogén-karbonat koncentraciojét a p- és m-llgossagbol hatérozzuk meg.
A karbond- és hidogén-karbonat ionok mennyiségét a fogyasokbdl az 1. tablazat
segitségével szamitjuk. Feltétel, hogy a vizben més ligossagot okozd ion nincs.

Indikétoros végpontjelzésnél a minta szine, ill. zavarossdga zavarhat. llyenkor a
végpontjelzést pH-metridsan is végezhetjik. Az aktiv klor az indikétort roncsolhatja, a
zavarOhatdst néhany kristdly nétrium-tioszulfat adagolasaval sziintethetjik meg. Nagyobb
mennyisegli karbonét esetében a felszabaduld szén-dioxid zavar, ilyenkor a szén-dioxidot a
végponton ki kell forralni. Ha a viz szabad asvanyi savat, vagy szerves bézist tartalmaz, a
[Ggossagbdl a hidrogén-karbonat és karbondt mennyisége nem szamithat6. A szilikat-, boré-,
aluminét-, foszfat- és szulfidion az Osszes llgossdg meghaté&rozasit nem zavarja, de
jelenlétikben az m-ligossag és a hidrogén-karbonét-, karbonat- és hidroxid-ionok kozotti
Osszefliggés nem érvényes. A természetes vizekben eléfordulé metakovasav a meghatérozast

nem zavarja.



S6sav mér goldat faktoranak meghatarozasa

A sbsav oldatot 0,1 mol/dm® KHCO; oldattal faktorozzuk. 1 cm® 0,1 mol/dm® KHCO;
oldatra pontosan 1 cm® 0,1 mol/dm? sésav fogy. A meghatérozashoz 10 cm® reagens oldatot
pipettazunk 250 cm?® titrdllombikokba. 3 parhuzamos titrélast végziink. Desztillalt vizzel kb.
100 cm’-re higitjuk az oldatokat. A titrdlast metilnarancs indik&tor mellett végezziik. Az
atcsapési szin (voréshagymahéj) megjelenésekor az oldatokat kiforraljuk, lehiitjik. Ha lehiités
utan az indikaor ameneti szine eltint, a titrdast tovabb folytatjuk mindaddig, mig az

ameneti szin forralést kbvetéen is megmarad.

V
fogyés

f= a0,1 mol/dm*-es HC| mér3oldat faktora,
Vkaium-hidrogén karborae= @ bemért ké&lium-hidrogénkarbonét oldat térfogata cm®-ben,
Vogyas= atitrélés sorén fogyott sbsavoldat térfogata cm*-ben.

A p- és m ligossag meghatarozasa

Csapviz minta

Els6 |épés (p-lugossag)

1. 100 cm?® térfogattl csapvizet mériink 250 cm® térfogattl titrdl6lombikokba és 2-5 csepp
fenolftalein indikator oldatot adunk hozza. 3 parhuzamost készitlink. Ha az oldatok
rézsasziniek lesznek, akkor aviznek szabad Ilgossaga (p-1Ugossag) van.

2. 0,1 mol/dm® sdsav oldattal, fehér alatét folott éppen szintelenre titréljuk a mintakat. A
titrélast pH-metridsan is végezhetjik 8,3 pH értékig.

p- ligosség (mg xed/dm3) = BFL00 o)

p-ltgosség (p) mg ed/dm®
b= afogyott 0,1 mol/dm?® sdsavoldat cm®-ek szama fenolftalein indikéator mellett
f= asosav odat faktora

V= a meghatérozéashoz hasznélt minta térfogata (cm*-ben).

Mésodik lépés (m-ltgossag)
1. Azokhoz a 100 cm® mintékhoz, amelyek nem lettek a fenolftaleintdl rézsasziniiek, ill. a p-

[Ggossaghoz megtitrdlt mintakhoz 2-5 csepp metilnarancs indikétort adunk.



2. Az oldatokat 0,1 mol/dm® sdsavval addig titraljuk, mig a metilvoros szine hagymavorés
ameneti szinre nem valtozik. Ekkor a mintékat kiforraljuk. Ha lehiités utan az indikétor
ameneti szine eltint, a titrdlast tovabb folytatjuk mindaddig, mig az ameneti szin
forralast kdvetéen is megmarad.

m- 1lgossag (Mg xeé/dm3) = 2440 o)

m-Iligossag (m) mg e&dm>-ben

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

V= a meghatérozéashoz hasznélt minta térfogata (cm®).

I smeretlen minta m-ldgossaganak meghatéarozasa

1. A kapott ismeretlen mintékat (2 db), egyenként, kilén-killon maradéktalanul 100cm®-es
mérélombikokba mossuk 2x ioncserélt vizzel, és jelre toltjuk, lezérjuk, homogenizaljuk. A
100 cm® mintékat, 250 cm® —es Erlenmeyer lombikba &mossuk, majd a mintédkhoz 2-5 csepp

metil narancs indikétort adunk hozza.

2. Az oldatokat 0,1 mol/dm® sdsavval addig titrdljuk, mig a metil narancs szine hagyma
vOrds ameneti szinre nem valtozik. Ekkor a mintékat kiforraljuk. Ha lehiités utan az
indikétor dmeneti szine eltiint, a titrdast tovabb folytatjuk mindaddig, mig az ameneti

szin aforralast kovetéen is megmarad.

m- lgossag (mg xeé/dm3) = 2440 o)

m-lGgosséag (m) mg eé/dm’-ben
a= afogyott 0,1 mol/dm? sdsavoldat cm®-ek szama metil narancs indikéator mellett
f= amérgoldat faktora
V= a meghatérozéashoz hasznélt minta térfogata (cm®).
3. Az ismeretlen mintakra fogyott HCI méréoldat térfogatat és az ismeretlen oldatok, m-
[Ugossag értékét valamint a mérgoldat faktorat kell leadni a gyakorlatot vezets tanarnak,

valamint a jegyzékonyvben feltintetni.



=7z

Az m- és p- lugossag kozotti Osszefliggés alapjan, az aldbbi modon szamithatjuk ki a
hidrokarbonéat és karbonat ionok mennyisegét.

1. téblazat. Az m- és p- lUgosség atszamitésa hidrokarbonéat és karbonat koncentréciora

A p- és m-ltgossag Hidrogén-karbonét Karbonat
viszonya mg e&dm?® mg eédm?®
C) (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
HCOs mg/dm® = a61
COs* mge&dm®=b
COs*> mg/dm® = b30

a- a hidrokarbonét ion mge&/dm® értéke, amit a p és m kerekitetlen értékeibsl a tablazat
szerint szamitunk Ki.

b- akarbonat ion tartalom mgeé/dm? értéke, amit a p és m kerekitetlen értékeibs| a téblazat
alapjan szamitunk ki. Az értékek nem tul szennyezett felszini vizek esetében a halobitas
megitélésére elég pontosak.



2. Feladat

Klorid ion meghatarozasa argentometrias modszerrel
A meghatarozas elve

A Kkloridionokat tartalmazd oldatot ezUst-nitré (AgNQOs) oldattal titréljuk.
Indikatorkeént k@lium-krométot (K,CrO,4) hasznalunk (Mohr szerinti modszer). A titrélés alatt
elébb az oldhatatlanabb eziist-klorid (AgCl) csapadék vélik ki. Ha az oldatban Iévé Gsszes
kloridot lecsaptuk, az AgNOs €elsd foloslegétol vordsharna eziist-kromat (Ag.CrO,) csapadék
valik le, amirél atitralds végpontja észrevehetd. A titralas egyenlete a kovetkezo:

Ag’ + Cl'= AgCI
A meghatérozast pH 6,5-8,5 kdzotti kémhatési mintakon végezhetjik el. A savas, ill. l1Ggos
mintakat semlegesiteni kell. A bromid- és jodid- ionok ekvivalens kloridként jelentkeznek
(termalvizek kloridion koncentrécidjanak meghatérozasakor ezt figyelembe kell venni). A
szulfid-, tioszulfét-, szulfit- és cianidionok zavarjék a meghatarozast. Ortofoszfét ionok 25
mg/l-nél nagyobb mennyiségben ezlistfoszfatként levalnak. Vas jelenléte (Fe>10 mg/l esetén)
avégpont észlelését megneheziti, ilyen esetekben sziikséges a mintak higitasa.

A meghatarozas menete

1. Az eziist-nitrét oldat faktoré néatrium-klorid oldatra hat&rozzuk meg. 5 cm® nétrium-
klorid oldatot pipettazunk 250 cm® térfogatti lombikokba. Desztilldlt vizzel 100 cm®-re
egészitjik ki 8ket. A mintékat olyan eziist-nitrét méréoldattal titraljuk, melynek 1 cm?-
re 1 mg CI" ionnal reagdl. 3 parhuzamos titrdlast végziink. Ekvivalencia ponton az
oldat tartés voroses-barna szinbe csap é. Az amenet nem éles, egy jol titralt mintat
készitink Osszehasonlitésra. Vigyazni kell, mert dlas kdzben a csapadék szine
megvaltozik. Az &csapasi szin érzékelése személyenként valtozhat. Harom
parhuzamos titrdlast végziink, a szamolasokhoz a harom fogyas étlagéat hasznaljuk fel.

2. 250 cm® térfogat( titrdlé lombikokba 100 cm® térfogatli csapvizet mériink és 1 cm®
(~5csepp)  kd@lium-kromét indikédtort adunk hozzguk. Az indikaor adagolasat
pipettdval végezzik. A faktorozéssal azonos modon elvégezzik a CI° ion
meghatérozasét.



3. Az ismeretlen mintdk kezelése:
A kapott ismeretlen mintékat (2 db), egyenként, kilén-kilon maradéktalanul 100cm®-es
mérélombikokba mossuk 2x ioncserélt vizzel, és jelre toltjuk, lezérjuk, homogenizaljuk.
A 100 cm® mintékat, 250 cm® —es Erlenmeyer lombikba &mossuk, majd a mintékhoz 1
cm® (~5 csepp) kélium-kromét indikétort adunk hozzA A faktorozéssal azonos modon
elvégezzik a CI" ion meghatérozésat. (Beadandd a Cl- ion koncentrécid, a méréoldat

faktora és az ismeretlen mintékra fogyott méréoldat térfogata.)

Szamitasok

Az ezlist-nitrét oldat faktoranak kiszamitasa

f:m’ahd

fogyés

f= az ezgt-nitrat oldat faktora,
Vnaci= a bemért nétrium-klorid oldat térfogata cm®-ben,
Viogyas= atitrélés sorén fogyott eziist-nitrét oldat térfogata cm’-ben.

A mintaoldatok kloridion koncentrécidjanak kiszamitasa

f:V. .
Cl” mg/dm? = —"¥* %000, ahol

minta
f= az ezlist-nitrét oldat faktora,

Viogas= atitralasnal fogyott eziist-nitrét mérooldat térfogata cm™-ben,
V mine= a bemért mintaoldat térfogata cm®-ben.
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3. Feladat

Felszini vizek oldott oxigéntartalmanak vizsgalata

A meghatarozas elve

A természetes vizek oldott oxigéntartalma jelentésen befolydsolhatja a vizben
végbemené folyamatokat. | pari alkalmazasokndl pedig a korrdzié szempontjabdél lehet fontos
a vizben oldott oxigén mennyiségének ismerete. A gyakorlaton a Winkler féle oldott oxigén
meghat&rozés Maucha Rezso dtal modositott “félmikro” vétozata ismertetjuk. Ennek
végrehajtasa terepen is egyszertien kivitelezheto.

A llgos kdzegben levdlasztott mangan(l1)-hidroxid a vizben oldott oxigént nagyobb
oxidécios szami mangan-hidroxo vegyuletek képzédése kdzben pillanatszeriien kéti meg. Az
oldat ésavanyitdsa utdn a nagyobb oxidacioszdmi mangan a jodidionokat ekvivalens
mennyisegben jodda oxidélja, mikézben mangan(ll)-ionné redukalodik. A kivalt és a vizben
oldott oxigénnel egyenértékii jodot nétrium-tioszulfat oldattal mérjik keményité indikator
jelenlétében.

Az oldott oxigén lecsapasakor végbemené folyamatok:
4MnCl, + 8NaOH = 8NaCl + 4Mn(OH),
4Mn(OH), + O, +2H,0 = 4Mn(OH),
AMn(OH), + 6H,S0, + 4Kl = 4MnSO, + 2K SO, +12H,0 +2I,
A Kivalt jod atitralas sorén atioszulféttal az alabbi egyenlet szerint reagdl:
25,0% +1,=S,0> +2I

Ez az eljards csak nitritmentes, és elhanyagolhaté mennyiségii szerves anyagot
tartalmazo vizekben haszndlhatd. A meghatérozas megbizhatdésaga szempontjabél fontos a
mintavétel. A kémszerek hozzaadasakor a levegs oxigénjébsl még nyomnyi mennyiség sem
kertilhet avizsgdlandd vizbe. Ezért szilard vegyszereket, ill. témény oldatokat hasznalunk.
Esetiinkben a reagenseket szilard formaban adjuk a mintéhoz, ezért nem kell ismerniink az
edény térfogatat. Az edénybdl kivett ismert térfogatt rész titraldsét hig tioszulfat oldattal
végezzik, melynek koncentracioja minden alkalommal gondosan ellenérizni kell.

Mintavétel és meghatarozas

A mintavételt 100-200 cm® térfogat(, jol zarddo csiszolattal ellétott tivegedényekkel
végezzik. Fontos, hogy az livegdugd alja gobmbolyt legyen. Csiszolatos jodszam-lombikok
haszndlata esetén el6fordul, hogy a dugé fellletén bemélyedések vannak. Ez esetben az
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edényt nem lehet buborékmentesen lezérni. Célszerii a mintavétel elétt minden egyes edényt
kiprobdlni, ill. direkt erre a célra készitett Uvegedényeket hasznalni. Meritett minta vételekor a

vizmintéat kdzvetlenll a csiszolatos livegedénybe vesszilk.

A vizsgalat elsé szakasza

1

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

A tiszta és szaraz, csiszolt-dugds Uvegedénybe 1-2 nagyobb lveggyongyot ejtink,
majd megtoltjuk 6ket vizmintaval (csapviz).

A sziniltig toltott edényekbe spatula hegynyi mangan(l1)-kloridot, majd kevés
nérium-hidroxid pasztillét ejtink.

Az elére megnedvesitett dugbval az edényeket buborékmentesen bedugaszoljuk. Ha
buborékok maradnak benne, akkor ) mintét kell vennuink!

Az edényekben kialakul6 csapadékot lassu fel-le mozgatassal elegyitjik. Eroteljesen
ne rézzuk, mert akkor az eredetileg pelyhes szerkezetii csapadék Osszetoredezik, és
nehezen Ulepithetéveé valhat. Az edényeket kozvetlen napfénytdl védett helyre alitjuk,
hogy a csapadék Ulepedjék. Ha az edényeket széllitanunk kell, akkor a dugét
parafilmmel rogzitjik, és az edényeket vodorbe dlitva, viz alatt tartva szallitjuk a
laboratoriumba.

A vizsgalat masodik szakasza

1.

Lelllepedés utan az edényeket mianyag tdba alitjuk. Mindegyik edény dugdjat
kivesszilk, és spatula hegynyi kristalyos kélium-jodidot szérunk beléjik Ovatosan,
hogy a csapadék ne keveredjen fel. Ezutdn egyenként 5 cm® 25%-0s kénsavat
pipettazunk az edényekbe, és hirtelen bedugjuk 6ket, mielétt anagy siiriiségti kénsav a
csapadékot felkapna. Fontos, hogy az edény visszazérasa buborékmentes legyen!!

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

A dugokat kivessziik és a mintékb6l 50 cm*-t mériink 100 cm®-es titrdld lombikokba.
Az oldatoka 0,005 N natrium- tioszulféttal titraljuk elészor vildgos sérgaig, majd
néhény csepp keményité hozzéadasa utan szintelenig. Jod jelenlétében a kemeényité
indikétor kékre festi az oldatot. Mintanként két parhuzamos titrdlast végzink. A két
pérhuzamos titrélas kozott idedlis esetben a kiilonbség kisebb, mint 0,05 cn’.
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A tioszulfat oldat faktoranak meghatarozasa

1. A tioszulfa oldatot mindennap faktorozni kell. Ezt 0,01 N kaium-jodat oldattal
végezzink.

2. 5 cm® 0,01 N kélium-joda oldatot pipettdzunk csiszolatos jédszamlombikba
Desztillalt vizzel kb. 50 cm®-re higitjuk, majd késhegynyi kélium-jodidot szérunk
bele. Enyhe rézogatéssal feloldjuk. Ezutdn 5 cm® 25%-0s kénsavat pipettézunk az
edénybe, hirtelen bedugjuk és 6sszerdzzuk. Az oldatot 0,005 N natrium- tioszulféttal
titrdjuk el6szor vildgossargdig, majd néhany csepp keményité hozzéadasa utan
szintelenig. A faktort harom parhuzamos titralas élagabol szamoljuk.

Az ismeretlen meghatarozasa
Az ismeretlen mintak kezelése:
A kapott ismeretlen mintakat (2 db), egyenként, kiilon-kilén maradéktalanul atmossuk
50 cm® es médlombikba 2x ioncserélt vizzel. Utdna ontsik & a csiszolatos
jédszamlobikba, majd késhegynyi kalium-jodidot szérunk bele. Enyhe rézogatassal
feloldjuk. Ezutan 5 cm® 25%-0s kénsavat pipettazunk az edénybe, hirtelen bedugjuk és
Osszerézzuk. Az oldatot 0,005 N natrium- tioszulfattal titraljuk elészor vildgossargaig,
majd néhany csepp keményité hozzéadésa utan szintelenig.
Beadand6: Az ismeretlen mintara fogyott méréoldat térfogata, a faktor, valamint a
csapviz oldott oxigén koncentrécioja és oxigén telitettsége.

Szamitasok

A natrium-tioszulfat oldat faktoranak kiszamitasa

- 2>Vke’iium-jodét ’ ah0|
Vfogyés

f

f= anatrium-tioszulfét oldat faktora,
Viaium{osa= @ bemért kalium-jodat oldat térfogata cm3-ben,
Viogyas= atitradlasnél fogyott nétrium-tioszulfét oldat térfogata cm3-ben.
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Az oldott oxigén koncentraciojanak kiszamitasa

fsv.
0, mg/dm?® = ——¥% 540, ahol

minta

f= anatrium-tioszulfét oldat faktora,
Viogyas= atitralasnal fogyott nétrium-tioszulfat mérdoldat térfogata cm3-ben,
V minta= @ bemért mintaoldat térfogata cm3-ben.

Az oxigén-telitettseg kiszamitasa

Az oxigén-telitettség azt jelenti, hogy a vizben a mintavétel idején uralkod6 kortlmények
kozott a levegével egyensilyban 1évé oxigén mennyiségének hany szazaléka van oldva. Az
oxigén oldodésa figg a homérséklettél és a légnyomdstdl. A gyakorlaton csak a
homérséklettsl valdé fliggest vesszik figyelembe, az aldbbi tébldzat segitségével. A
hémérsékletet 0,1°C pontossaggal hatarozzuk meg, a téblézat adatai alapjan az aktudlis
telitettséget interpoléacioval kell megdllapitani.

1. téblazat. A légkdri nyomési (101 kPa) levegovel érintkez6 vizben oldott oxigen
koncentrécidja kulonbdzé homérsekleteken.

°C | Oz(mg/dm®) °C 0, (mg/ dm°) °C 0, (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
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Példa az interpolaciora

Példankban a viz hémérséklete 18,3°C volt. A téblazatbdl kikeressik a 18°C és a 19°C-hoz
tartozo oldott-oxigén értékeket. Ha a hémeérséklet 18°C-rél 19°C-rand, akkor az oldott oxigén
koncentraciéja 9,18 mg/I-r61 9,01 mg/I-re csokken.

1°C homérsékletnbvekedésre az O, koncentracidjanak valtozasa: 9,01-9,18 = -0,17 (mg/l)
Esetiinkben a keresett hémérséklet 18,3-18,0 = 0,3°C-kal tér el a tablazatban taldhat6
értéktol. 0,3°C homérsekletndvekedésre a véltozas a kdvetkezo: 0,3.(-0,17) =-0,051
18,3°C-on az oldott oxigén koncentrécidja: 9,18-0,051 = 9,129 mg/dm3

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

Példa az oxigéntelitettség kiszamitasara

A 18,3 °C homérsékletii vizbol vett mintabol meghataroztuk az oldott oxigén koncentracidjét,
ez 8,43 mg/dm>-nek adddott.

Az 1. tabldzat adataibol interpolécioval meghataroztuk, hogy ezen a homérsékleten, 1égkori
nyoméason maximéalisan 9,13 mg oxigén oldodhat vizben. Ezt az értéket tekintjik 100%-nak.

14
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4. Feladat

A kémiai oxigénigény (KOlsun) meghatarozasa

A permangandtion erésen savanyl kodzegben nagy standardpotencidllal oxidal (1.
egyenlet), ezért a kdium-permangandhbdl készilt oldat alkalmas a redukadszerek (pl. a
természetes vizekben |évé szervesanyag) mérésére.

MnO, +8H" +5¢° =Mn* +4H,0  +152V [1]

A reakciokorulmeényektol fliggben a rendszernek nemcsak standard redoxipotencidlja,
hanem a reakciotermék is valtozik. Ezért a permangana egyenértéktomege a redoxi-
reakcidban az oldat kémhatasatol figgéen a molekulatdmeg egyttode lesz.

A kadlium-permanganat méréoldat analitikai elterjedését annak is kdszonheti, hogy a
titrdlés végén az elsd csepp méréoldat felesleg élénk ibolya szine a végpontot kildn indikéator
nélkdl jelzi. A mérdoldat hatéértéke a tarolas kdzben csokkenhet. Ma mikromennyiségi
szervesanyag szennyezés (pl. por) hataséra részleges redukciot szenved. A redukcid terméke,
a mangan-dioxid pedig katalizélja a permanganétion bomlasat. A bomlas autokatalitikus, a
termel6dé mangan-dioxid a bomlast tovabb katalizlja. A fenti hibé csokkenthetjik azzal,
hogy nem haszndlunk frissen készlllt méréoldatot. A hasznélat el6tt az oldatot kb. egy hétig
alni hagyjuk. Ezalatt a bomlast okoz6 szervesanyagok oxidacidja befejezédik. Az oldatban
jelenlév6 mangan-dioxidot Uvegsziirén megszirve viszonylag alandé koncentréciéju
méréoldathoz jutunk. Ha stirgésen szilkségiink van méréoldatra, az egyhetes térolast egy 6réig
tartd forralassal helyettesithetjik. A lehilt oldatot (vegsziiron megsziirve hasznaljuk.
Célszerti a mérboldatot sotét tivegben térolni, mert abomlast afény is el6segiti.

Fontos tudnivalk

A kdlium-permanganattal savas kdzegben végzett kdzvetlen mérések legfontosabb tudnival i

a kovetkezok:

1. A meghatérozas korilményei rogzitettek. Az oldatok koncentrécidjara, a forralas
idétartaméra és az edények tisztasdgéra szigoruan Ugyelni kell.

2. A természetes vizekbol két féle kémiai-oxigénigény (KOlgn) hatérozhaté meg: a
felrazott (a), és a szervetlen sziirén sziirt (b) mintak oxigénigénye. Sziirésre csak
zsugoritott Gvegsziirs, vagy Uvegrost sziirélap hasznalhato.

3. A moédszerrel higitds nélkil 10 mg/dm®, a maximélisan megengedett higitassal
legfeljebb 100 mg/dm® oxigénigény hatérozhaté meg.
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Erésen savanyu, halogenidmentes kdzegben titrdlunk. Savanyitasra a legtébb esetben
kénsavat, ritkébban perklérsavat haszndlunk.

A reakcibelegyet 60-80°C-ra melegitjik.

A reakci6 sebességét mangan(l1)-ionoknak MnSO, alakjdban valé hozzaadésaval
fokozhatjuk.

A titrdéasra haszndlt permangandt oldat koncentracidja altaldban a feladattdl fliggéen
0,1 N, 0,01 N, ill. 0,001 N.

Indikétorra az esetek tobbségében nincs szilkség, mert a permanganét szine még 10°
N oldatban (100 ml oldatra szamitott 1 csepp 0,1 N KMnQO, oldat) is j6l észlelheto.

A mérdoldat faktoranak meghatarozéasa

A faktor bedllitasara oxdlsav oldatot haszndlunk. A permanganation savas kdzegben az

oxalattal az alabbi egyenletek szerint reagal:

2.

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

Az oxalsav oldat titrdlasat meleg oldatban végezzik. A titralas elején a permanganat
szine megmarad, jelezve, hogy a permanganat- és az oxalédionok kozotti reakcio
lassan indul meg. A titrdlas el6rehaladtaval a reakcid felgyorsul, indikélva, hogy a
permangana redukcidja sordn keletkez6 mangén(ll)-ionok az oxidacids reakciot
katalizaljdk. A kezdeti, Un. indukcios periodust meggyorsithatjuk, ha a titrdlandé
oldathoz kevés mangan(l1)sot adunk. A permanganét és az oxaldt kozotti reakcid kis
sebessége azzal magyarazhatd, hogy a manganét-ion redukcidja tébb 1épésben megy
végbe. A keletkezé kbzbenss termékek kozll egyesek nagyon lassan, masok gyorsan
reagalnak az oxalattal.

A kélium-permanganét oldat faktord minden alkalommal ellenérizzik. Ehhez 20 cm®

0,01 N ox&sav oldatot 100 cm’-re higitunk desztilllt vizzel. 5 cm® 25% kénsavat adunk az

oldathoz, valamint néhany Uveggydngyot, majd felforraljuk. Forrédn titrdjuk a 0,01 N
KMnO;-oldattal. A faktort harom parhuzamos titrélas atlagabol szamoljuk. Az oldat faktora
nem lehet 1,1-nél nagyobb és 0,9-nél kisebb.
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Meghatarozas

1. El6z6leg savas kdlium-permanganat oldattal kif6zott, masra nem haszndlt, pormentes
helyen tarolt 250 cm®-es Erlenmeyer lombikokba 100 cm® mintét (csapviz) mériink.
Szilkség esetén a vizmintékat sziirjuk.

3. Vakproba készitink. 100 cm® desztilldlt vizet mériink 250 cm®-es Erlenmeyer
lombikba és a mintékkal teljesen azonos modon kezeljik. Itt is hd&rom parhuzamos
mintat készitink.

4. A mintékhoz 5 cm® 25%-0s kénsavat adunk, majd néhany Uveggydngyot ejtiink az
oldatokba. Gyorsan forrasig hevitjik 6ket.

5. A forrésban lévé oldatokba 20 cm® 0,01 N koncentraci6ji KMnO, oldatot engediink
birettabol.

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

7. A pontosan 10 percig tarté forralast kovetéen 20 cm® 0,01 N koncentréci6ji oxélsav
oldatot pipettazunk a mintékhoz. Ha nem szintelenedik el azonnal az oldat, tovébbi
melegitést igényel.

8. A forré szintelen elegyet 0,01 N KMnOy-oldattal kezd6 rézsasziniire titrajuk. A
fogyast feljegyezzik.

0. A vakprébara is elvégezzilk a hdrom parhuzamos titrdlast, és feljegyezzik a fogyasok
ertékét.

Ismeretlen meghatarozasa

Az ismeretlen mintdk kezelése:

1. A kapott ismeretlen mintakat (2 db), egyenként, killdn-kilén maradéktalanul mossuk
100 cm® es mérdlombikba. 2x ioncserélt vizzel, majd jelre toltjuk., lezérjuk,
homogenizaljuk.

2. El6z6leg savas kdlium-permanganat oldattal kif6zott, masra nem haszndlt, pormentes
helyen tarolt 250 cm®-es Erlenmeyer lombikokba mossuk maradéktalanul a 100 cm®
mintat.

3. A forr6 szintelen elegyet 0,01 N KMnOy-oldattal kezd6 rézsasziniire titrajuk. A
fogyast feljegyezzik.

4. Beadandé: a faktor, az ismeretlenre fogyott méréoldat térfogata, ill. a csapviz kémiai

oxigénigénye.
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Szamitasok
A méréoldat faktoranak kiszamitasa

\VA
f =24 ghol
fogyés
f= akalium-permanganét oldat faktora,
Viogyas= atitrdlasnal fogyott méréoldat térfogata cm’-ben,
Voxasn= abemért oxalsav oldat térfogata cm®-ben.

K émiai oxigénigény kiszamitasa

Vs - Vo ) 280
KOl,, O, mg/dm?® = Wi Y ) ,ahol

minta

Viogyas= 8z ismeretlen mintéra fogyott KMnO, oldat térfogata cm’-ben

Vvac= avakprébéra fogyott KMnO, oldat térfogata cm*-ben

f=a0,01 N KMnO, oldat faktora

Vmine= a higitasra kertilt minta térfogata (cm*-ben), higitas nélkil V=100 cm®

18
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5. Feladat

Nitrition meghatarozasa fotometrias modszerrel

A meghatarozas elve

A nitritionok és a szulfanil-amid reakciojabdl savas kdzegben diazonium vegyulet keletkezik,
amely N-naftil-aminnal (NAD) piros szinii azo-szinezeékké alakul. Az oldat szinintenzitasa —
meghatérozott pH — értéken ardnyos a nitrition koncentréciéval.

+ +
NHs N=NI
= HY
+ N02 —— + HQO
SOzH SO5H
N diazéniumso
NH, hEH

O Q — O
+ E—
SO4H

1. dbra. Reakcidegyenlet

Standardoldat készitése

1. A standardoldatokat 50 mg/dm® nitrit koncentraciéji torzsoldatbdl készitjik el
(2.téblézat). Elsvesziink 6 db 50 cm? térfogatti mérélombikot. A lombikokat az alabbi
téblazatnak megfeleléen jeldljik, és a megfelel6 térfogatokat mérjik be a nitrit
torzsoldatbdl automata pipettaval.

2. téblazat: Standardoldatok készitéséhez szilkséges bemérések

Oldat koncentréacio
NOZ‘(mg/dm3) 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Beméréstérfogata a
torzsoldatbdl, cm®

00 | 0,10 | 0,20 | 0,30 | 0,40 | 0,50

2. A lombikba kb. 25 cm® desztillalt vizet toltiink, majd hozzdadunk 1,0 cm® szulfanil-
amid oldatot, elegyitjilk, és 5 perc &las utdn 1,0 cm® N-naftil-amin-oldatot (NAD)
mértink hozza és azonnal elegyitjik, ésjelig toltjuk ioncserélt vizzel.
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Az oldatok abszorbancigjat 20 perc varakozés utan spektrofotométerrel mérjik,
520nm-en.

A mérési eredményeket téblazatba rendezzik. A nitrit koncentrécid flggvényében
dbrézoljuk az 520 nm-en meért abszorbanciat. Egyenest illesztiink. Meghatarozzuk az
egyenes egyenletét.

A minték vizsgalata

1.

A vizsgélatra kapott ismeretlen minta 50 cm’-es mérélombikba mossuk. Ugyeljiink
ra, hogy atérfogat kb. 25,0 cm® legyen.

Hozzéadunk 1,0 cm® szulfanil-amid oldatot, elegyitjiik, majd 5 perc dlas utan 1,0 cm®
N-naftil-amin-oldatot (NAD) mértink hozza és azonnal elegyitjik, és jelig toltjik
ioncserélt vizzel.

Az oldatok abszorbancigjat 20 perc varakozas utan spektrofotométerrel mérjik, 540
nm-en Az eljards a 0,01-05 mg/dm® kozotti NO, koncentrécié tartomanyban
hasznal hato.

A kalibréciés egyenes egyenletének haszndlataval kiszamitjuk az ismeretlen minta
nitrit  koncentraciojat. A szamitdsoknd az 50 ml térfogatra toltétt minta
koncentrécidjét kell figyelembe venni!
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6. Feladat

A talaj szénsavas meésztartalmanak meghatarozasa kalcimeterrel

A meghatarozas elve

A CaCOs; jelenléte vagy hianya, kilugozésa és felhalmozddasa, mennyisége és eloszlasa a
talgjszelvényben a talajtipus egyik fontos ismertetje. Jelenléte kisebb mennyiségben
kedvezéen befolyasoljaatalgj fizikai és kémiai tulajdonségait. A tulsdgosan nagy mennyiségi
CaCO:; fiziolbgiailag szérazza teszi a talajt. A talagjban taldlt CaCO3 hatékonysaga nagyrészt
attél fugg, hogy milyen finom eloszlasban van jelen. Nagyobb mennyiségi finom eloszlést
mész (Un. fiziolbgias mész) a novényeknél klordzist idézhet el6, elsésorban a vas €s a mangéan
lekdtése miatt. A ndvényélettani vonatkozasokon tll a mész kedvezéen alakitja a talajok
szerkezetességét és a tala) szerkezeti elemeinek stabilitasat. A tala) szerkezetén keresztil a
megfelelé mészdllapot kedvezéen befolyasolja a talgjok viz-, hé-, és levegégazdalkodasat,
valamint ezen keresztlil a tapelemek feltarédasdhoz elengedhetetlen mikrobiolégiai
folyamatokat. A talajok szénsavas mésztartalma alapvetéen befolyasolja azok kémhatasat, igy
akulonbozo tdpelemek felvehetosegét is.

CaCOs-tartalom meghatarozasa kalciméterrel
A meghatérozas elve, hogy erés savak hatdséra a kalcium-karbonétbdl szén-dioxid szabadul
fel:

CaCO;s + 2 HCI = CaCl, + H20 + CO,
A CaCOs-ot 10%-0s HCl-val elbontjuk és a fejl6dé CO.-gaz térfogatat mérjik. Ebbd|
szamitjuk ki a CaCO3; mennyiségét, amit %-osan adunk meg.
A tala) szénsavas mésztartalma alapjan az aldbbi kategoridkat kilonboztetjik meg
(3.tablazat):

3. téblazat: A talaj szénsavas mésztartalmanak hatérértékei

CaCO3 (%) CaCO; kategoriak

0 Mészhiadnyos

0,1-4,9 Gyengén meszes
5,0-19,9 K 0zepesen meszes

20- Erésen (tulzottan) meszes
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2. dbra: A Scheibler-féle kalciméter
(1. U-alakt cso; 3. harom furatl csap; 4. reakcidedény;

5. savadagol6; 6. reakcidedény; 7. szintez6edény)

1. A vizsgélathoz 10,00 g légszéraz talgjmintat mériink ki dorzsmozsarba és teljesen
elporitjuk. A gyakorlaton dltaldban hdrom parhuzamos mintét készitiink el.

2. Az elporitott talgjmintabol 2,00 g-ot mérlink be a reakciéedénybe (a mintdk mért
tomegét 4 tizedes pontosséggal jegyezzik fel).

3. A késziilék savadagoléjaba (5) 10 ml 10%-0s sosavat ontiink (méréhengerrel), majd
areakcidedényt a savtart6 folé szerelt gumidugdval elzarjuk. Az U alaku csé (1) haromfuratt
csapjd (3) olyan helyzetbe dlitjuk, hogy a készlilék légtere a kulso légtérrel dljon
Osszekttetéshen. 4. Ezutén a szintezé edeny (7) emelésével a mérécsdben (gézbiretta, 1)
a zaréfolyadékot a skdla 0 pontjara dllitjuk. A haromfuratt csapot (3) gy forgatjuk el, hogy a
késziilék légtere a reakcidtérre kerlljon Osszekottetésbe, majd a sdsavat részletekben a
bemért talajra adagoljuk.

5. A CO, fejl6dés megindulasakor a zérdfolyadék nivojat megfelelé mértékben
csOkkentjuk. A reakcidedény tobbszori razogatédsaval a CO, fejlodését elésegitjik. E
miveletnél Ugyeljink arra, hogy a test hémérséklete dltal okozott gaztérfogat valtozast
elkertiljik, ezért areakcidedényt ne tenyérbe tartsuk, hanem annak peremét hdrom ujjal fogva
razogassuk.
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6. A reakcid befejeztével a folyadéknivot az U alaki csb két szérdban pontosan
kiegyenlitjik és leolvassuk a fejlodott CO, gaz térfogatd. A reakcidt akkor tekintjik
befejezettnek, haa mitvelet utan két perc milvais egy mil-nél kevesebb CO, fejlédik. A mérés
befejezésekor leolvassuk a légkdri nyomas és hdmérséklet értékét is.

Szamitasok

A vizsgdlt talajminta szénsavas mésztartalmat CaCO3(%)-ban kifejezve az aldbbi 6sszefliggés
alapjan szamitjuk ki:

W (CaC0s) = (V * f) / m,

ahol f az aktualis hémérséklettél és nyomastol fliggd szorzészam (tébléazathbdl),
V afejlodott CO,-géz térfogata mi-ben
m a bemért talaj tdmege g-ban.

Talaggmintak Arany-féle kotottségi szamanak (K ») meghatar ozasa

A modszer elve

A fizikai talajféleség vizsgalatat legegyszeriibben az Arany-féle kotottségi szam (Ka)
meghaté&rozéséval végezhetjik. A Ka azt a 100 g légszéraz talajra vonatkoztatott
vizmennyiséget adja meg, amelyet a vizsgdlt talgj a képlékenység és higfolydssag hataran
tartalmaz. Mértéke elsdsorban a talaj eliszapolhatd frakcidjanak (iszap- és agyagfrakcio)
mennyisegétol fligg, ezért hasznalhat6 fel afizikal talajféleség meghatérozéséra.

A vizsgélat menete

1. Taramérlegen mianyagtélba vagy dérzsmozsarba mériink 50 g talajmintat.

2. 50 ml-es birettdodl alandé keverés kodzben addig adagolunk desztillalt vizet a
mintahoz, amig talajunk a képlékenység és higfolydssag hatardig jut. A talajpép ekkor teljesen
atnedvesedett, egynemii, csomomentes, a talgj az un. fonalprobét adja. Ezt Ugy érzékeljuk,
hogy a talajpépbé! hirtelen kirantott és vizszintesen tartott keveréboton, illetve az edényben
[évé talajpépen talajklp keletkezik és hegye lehajlik.
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3. A sikeres fondlprobéat kovetéen leolvassuk és feljegyezzik a fogyott desztillalt viz
mennyiségeét.

M egjegyzés. Az edény falara és a keverére tapadt talajpépet idénként célszerii letisztogatni az
edény aljéra, hogy ez ataajrész is erételjesen atnedvesedjen.

A homokos és erésen humuszos talajok nem adjak a fonalprobét. Ezeknél addig adagoljuk a
blrettabol a vizet dlandd eldolgozés mellett, mig a talgjpép felllete nem csillog, vagy a
talajpép az edény hirtelen megdontésénédl illetve itésénél elére nem csiszik.

Arany-féle kotottségi szam (K a) kiszamitasa

Vim)
Ka=—"-%100, ahol
Mg)

Vm : A fogyott desztillalt viz térfogata ml-ben
mg: A bemért talajminta tdmege g-ban
A fizikai talajféleseg meghatarozasa

A Ka szém és a talg) szOvete kozott asvanyi talajok esetén j6 Osszefliggés van (6.
tablazat), igy értékébol atalg) fizikal félesége meghatarozhato.
Megjegyzés. A sok humuszt, Na-sot vagy Nariont tartalmazo talajok K, értéke magas. A vas-
és aluminium-hidroxidot tartamazo talajok és a |6sz nagyobb K, értéket adnak. A vulkani

tufak malladékanak Ka -janem jellemzé érték.

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

A talaj szovete, fizikai félesege Kaérték

Durva homok 25>

Homok 25-30

Homokos valyog 30-37

Vélyog 37-42

Agyagos valyog 42-50

Agyag 50-60
Nehéz agyag 60<
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7. Feladat

NHs kimutatasa a labor légterébél

A meghatarozas elve

1. Mérjiink ki mérshengerrel 20 cm® 1%-0s kénsavat és 6ntsilk a gdzmosoba. 30 percen &
buborékoltassunk &t levegot ismert sebességgel (A sebességet rotaméterrel mérjik, a pontos
értéket jegyezzik fel.).

Ek6zben készitsik el avizsgdlathoz szilkséges standard oldatsorozatot.

Standardoldat készitése

2. Az 1000 mg/l koncentrécioji ammoénia-oldatbdl higitassal készitsiink 50,0 cm® 50,0 mg/l
koncentraciéju amménia-oldatot. A standard oldatokat az elkészitett 50,0 mg/l koncentrécioju
oldatbdl készitjik el.

4. téblazat: Ammoniakalibrélé oldatokhoz szilkséges koncentraciok és bemérések

Standard oldat koncentracio
NH3 (mg/l)
Beméréstérfogata a
térzsoldatbdl (cm?®)

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

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

3. Az 50,0 mg/l koncentréciéju térzsoldatbél 50 cmi-es mérslombikokba mérjik az alabbi
térfogatokat (4 .téblézat). A standard oldatokhoz 20 cm® 1%-0s kénsavat adagolunk, majd
meg lGgositjuk 1,00 cm® 30%-0s NaOH oldattal. Pipettazzunk hozza 5,00 cm® Indofenol , A”
(LA” oldat: natrium-szalicil& + trindrium-citrat  +  natrium-nitrozo-pentaciano-
ferrét(11))oldatot, és nagyon alaposan razzuk dssze. Ezutén 5,00 cm® Indofenol ,B” oldatot
(,B” oldat: NaOH + HYPO NaOCI + NH3 b NH,CI + NaOH) adjunk hozza, majd toltsiik
jelig alombikokat. Parafilmmel lezarva alaposan rézzuk dssze a mér6lombikok tartalmat.

4. A 0,0 mg/l koncentréciéju NH3 oldat lesz a vakprdba. A fentieknek megfelel6en kezeljik, a
tobbi oldattal egyditt.

5. A 30 perc letelte utan alitsuk le a buborékoltatast, és a gazmoso tartalmat keveés desztillalt
vizzel mossuk & egy 50 cmP-es mérélombikba, adjunk hozza 1,00 cm® 30%-0s NaOH oldatot
illetve 5,00 cm® Indofenol , A” oldatot és alapos 6sszerdzés utan 5,00 cm® cm® | ndofenol ,, B”
oldatot pipettdzzunk hozza, és téltsik jelig a lombikot. Parafilmmel zérjuk le és alaposan
razzuk ossze és 30 percig hagyjuk alni az oldatokat.
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6. 30 perc utan (ekkorra érik el az oldatok a végleges szinliket) fotometrids méréssel, 665 nm-
en készitsiink kalibracids gorbét, és alapitsuk meg a labor légterének ammoniatartalmat
mg/m® értékben.

7. Ismételjik meg az el6bbi mintavételt Ugy, hogy a méréhelytél kb. 1m tévolsagra
helyezziink el 1 percre egy nyitott ammonias Uveget. Majd az elsé mintavételnek és minta
elokészitésnek megfeleléen jarjunk el.

NaOCl + NH; b NHCl + NaOH
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8. Feladat

Noveényi mintak elemdsszetételének vizsgalata
A meghatarozas elve

A gyakorlaton névényi mintdk elemanalizisét végezzik el. A mintdk kaium
koncentraciéja Mikrohulldml Plazma Atomemisszios Spektrometrias (MP-AES) médszerrel
hatérozzuk meg. A mintékat nedves roncsolassal készitjuk elé az analizishez. A minték
szé&ritasa és homogenizdlasa idéigényes, ezért a gyakorlaton elére el6készitett (széritott és
dardldssal homogenizalt) novényi mintdk elemanalizisére kerll sor. A nedves feltérés
(roncsolés) a szerves nitrogén és foszforvegyuletek alapveto elokészitési modszere, de sok
mas elem meghatarozédsa szempontjdbdl is gyakran megbizhatd. Erés oxidaldszerként
koncentralt salétromsavat haszndlunk. A reagensek lehetek nyomelemmel szennyezettek,
ezért legaldbb alt. (analitikailag legtisztdbb) minéségi vegyszereket kell haszndlnunk, és
minden esetben kontroll mintat (vakot) kell késziteniink.

A nedves feltarast végezhetjik Kjeldahl-lombikban, roncsolé csovekben, Erlenmeyer-
lombikban, vagy fézépoharban is. Roncsolasra gyakran haszndlunk salétromsavat és
hidrogén-peroxidot. A habzas elkerllése végett a nbvényi mintara elészor a salétromsavat
mérjuk ra, majd késdbb cseppenként a hidrogén-peroxidot. A hidrogén-peroxid adagolasakor
a mint&k meggyulladhatnak. Ezt elkerilhetjik, ha a mintakhoz a peroxid adagolasa el6tt
kevés desztilldlt vizet adunk. A mintédkat dvatosan, kevergetve melegitjik, nem enged;ik
szérazra parlodni.

Végrehajtando feladatok

Novényi mintdk roncsoldsa atmoszférikus nyoméson (100°C), majd a kalium
koncentraciéjanak meghatarozdsa MP-AES moédszerrel. A nedves feltards a ndvényi anyag
oxidalasét jelenti savak elegyével. A nedves feltaras gyorsabb folyamat, mint a hamvasztas,
de dllando felligyeletet igényl6 miivelet.

Biztonsagi utasitasok: Tomény savak szajjal torténd pipettazésa, ill. automata pipettéaval valo
felszivasa szigortan tilos! Csak az erre a célra gyartott savallo diszpenzert, vagy méréhengert
haszndljunk! Védészemiiveg haszndlata kotelez6! A salétromsav adagolast, roncsolast, sziirést
vegyifllke alatt kell végezni.
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1. Elskészitiink 6 db 100 cm® térfogatti Erlenmeyer lombikot, melyeket sorszémokkal 1atunk
el. Ot lombikba 0,1 g mintd mériink analitikai mérlegen, a hatodik (iiresen hagyott)

lombik lesz avak.

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

ellendrizzik.

3. A lombikokat a vegyifilke alatt elhelyezett fitdtt lapra, vagy homokfurdére helyezzik. A
lap, ill homokfirdé homérséklete 100-120°C. A roncsolés kezdetén erds habzés léphet fel.
Ha a habképzédés megindul, az edényt a roncsololaprol levesszik, és a fllke alatt hilni
hagyjuk. Ha a hab visszahlizodott, az edényt ismét a roncsolélapra helyezziik.

4. A roncsolést addig folytatjuk, amig az edényben lévé minta fel nem oldddik (kb.20-30
min.). Ha a nitrézus gazok képzédése megsziint, a mintékat néhany percig hiilni hagyjuk,
majd Gvatosan kevés desztilldlt vizet (2-3 cm®) és 1 cm® 30% (mVm) H,0,-ot adagolunk a
lombikokba. A mintakat tovabb melegitjik. A pezsgés rovid idén belll megsziinik, az
oldatok kitisztulnak.

5. Lehiilésiiket kdvetden alombikok tartalmét 250 cm® mérélombikba sziirjilk. A sziirépapirt
el6zéleg 0,1 mol/dm® salétromsavval mossuk &t.

6. A szlirépapiron 6sszegyiilt oldas maradékot 0,1 mol/dm? salétromsavval &mossuk, majd a
lombikot jelig toltjuk. A lezart lombik tartalmat rézassal homogenizaljuk.

7. Az igy elkészitett oldatok kalium koncentraciéjadt MP-AES modszerel hatarozzuk meg.

A minték kalium koncentrécidjanak meghatéarozasa M P-AES médszerrel
Standard oldatok készitése

Elemanalitikai mérésekhez 1000 mg/dm® koncentraciéji standardoldatokat hoznak
forgalomba, rendszerint 100-500 cm? térfogatti folyadék tivegekben. Mivel ezek az oldatok
igen drégék, csak a sziikséges mennyiséget hasznaljuk fel! A standard oldatot tartalmazé gyari
Uvegbe sohasem nydlunk bele semmilyen eszkdzzel, hogy az esetleges szennyezédést
elkertljik. A torzsoldat kis részletét el6zéleg masra nem haszndlt, tiszta és jol zarddd
miianyag edénybe toltjik. A szikséges mennyiségeket ebbdl mérjuk ki mikropipettaval.
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1. Az 1000 mg/dm?® k&lium koncentréci6ju, FLUKA gyartmény( standardbol készitjik el a
kalibrdl6 oldatokat.

2. A torzsoldatbdl az 5.téblézatban taldlhaté térfogatokat mérjik ki 100 cm’-es
mérélombikokba. A lombikokat 0,1 mol/dm?® koncentréacij salétromsavval toltsik jelig.

5. tablazat. Standardoldatok készitéséhez sziikséges bemérések

Standard vak 1 2 3 4 5
K koncentrécié (mg/dn) 0 2 4 6 8 10
Bemérés térfogata a torzsol datbdl (cm?) 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

A mikrohullami plazmés mérések a gyakorlatvezeté altal kijelolt helyen és késziiléken
folynak. A készlilék miikddtetésének moédjat és korilményeit a helyszinen ismertetjik. A
késziilék bedllitésat a gyakorlat vezetdje vegzi.

1. A jegyzékonyvbe jegyezzik fel a készilék bedllitasanak paramétereit: elemzévonal,
kiolvasési id6, porlasztégaz nyomasa sth.

2. A standard- és mintaoldatok mérésekor minden esetben 5 alkalommal jegyezzik fel az
intenzitas értékeket. A szamitasokhoz ezek étlagat hasznaljuk fel.

3. A késziulék optikai kalibraldst kovetéen a standard oldatok intenzitédsat méri, majd a
nedves roncsoléssal elokészitett oldatokkal folytatja.

A mégnesesen gerjesztett mikrohullami plazmaforrés nitrogén gazzal mikodik, amelyet a
késziilékhez kapcsolt generator és kompresszor segitségével a laboratérium levegéjébol
alitunk el6. A plazmaggé (torch) radidlis allast, a megfigyelés azonban axialisan torténik. A
kialakuld plazma hémérséklete 5000-6000 K, a detektdast CCD detektor végzi. A
héttérkorrekcié a méréssel szimultén, a vonalakat leképezi és a vonal kornyezete is
megjelenik a spektrumban. A program illesztett spektrummal szdmol, ami |6
reprodukdl hat6sagot és alacsony jel/zaj viszonyt eredményez.

Szamitasok
1. Elssként meg kell hatérozzuk a koncentrécid/jel fiiggvényt. Abrézoljuk a standard

oldatokra kapott intenzités értékeket a koncentrécio fliggvényében. Hatarozzuk meg az
egyenes egyenletét.
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2. Az egyenlet alapjan szdmitsuk ki a minta és avak oldatok kélium koncentraciojat.

3. A minta tdmegének (m), a mintdbdl készitett oldat térfogaténak (V) és koncentréciojanak
(ck) ismeretében szamitsuk ki a mintdk kalium koncentrécidjét. Az eredmeényeket mg/kg-
ban, széraz tdmegre vonatkoztatva adjuk meg.

K (mg/kg) — (KMinta - Kvak) A/

minta

A kélium koncentréciéjd mg/dm’-ben, a minta tdmegét g-ban, a mintaoldat térfogatét
cm’-ben kell a képletbe behelyettesiteni
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