Debreceni Egyetem

Szervetlen és Analitikai Kémiai Tanszék

A kornyezet analitika szervetlen kémial
modszerel

Osszedllitotta:

Braun Mihdly,
Hubay Katalin, Baranyai Edina, Harangi Sandor

2013



Kornyezet analitika szervetlen kémiai modszerei

2013/2014 1. félév

Torma Andras

Péter Istvan Janos

1. csoport Szab6 Akos Hetes: Okt. 11.
Abran Szabina
Santha Judit Klara
2. csoport Széaszi Eva Bettina Hetes: Okt. 18.
Jano Gizella
Herman Petra
Toth Kitti
. csoport Sarandi Kitti Hetes: Okt. 25.
Nagy Nikolett
Jenei llona Edina
4. csoport Kunsagi Nikoletta Hetes: Nov. 8.
Sandor Evelin
Kreszin Krisztina
Toth Csenge Lili
Molnar Viktor
. csoport Berényi Ménika Hetes: Nov. 15.
Ecsedi Zsolt
Bata Alexandra
. csoport Molnar Vanda Eva Hetes: Nov. 22.
Suta Bettina
Molnar Akos Maté
. csoport Ujfalusi Péter Hetes: Nov. 29.
Buda Aron
Pap Andras
. csoport Kovéacs Rajmund Hetes: Dec. 6.
Schmidt Tamas
1. 2. 3. 4, 5. 6. 7. 8.
csoport | csoport | csoport | csoport | csoport | csoport | csoport | csoport
Okt. 11. | 1. Feladat, 2. Feladat 3. Feladat 4. Felgdat 5dgela6. Feladat 7. Feladat 8. Feladat
Okt. 18. | 2. Feladat, 3. Feladat 4. Feladat 5. Felgdat 6dgela7. Feladat 8. Feladat 1. Feladat
Okt. 25. | 3. Feladat| 4. Feladat 5. Feladat 6. Feladat 7dBela8. Feladai 1. Feladat 2. Feladat
Nov. 8. | 4. Feladat| 5. Feladat 6. Feladat 7.Feladat 8dgetlal. Feladat 2. Feladat 3. Feladat
Nov. 15. | 5. Feladat| 6. Feladat 7. Feladat 8. Feladat 1dBela2. Feladai 3. Feladat 4. Feladat
Nov. 22. | 6. Feladat| 7. Feladat 8. Feladat 1.Feladat 2dBela3. Feladai 4. Feladat 5. Feladat
Nov. 29. | 7. Feladat| 8. Feladat 1. Feladat 2.Feladat 3dBela4. Feladai 5. Feladat 6. Feladat
Dec. 6. | 8. Feladat| 1.Feladat 2. Feladat 3. Feladat 4dgetla5. Feladai 6. Feladat 7. Feladat




1. Feladat

Hidrogénkarbonat- és karbonat-koncentracio meghatar 0zasa

A meghatarozas elve

A lugossag a vizben léwsavval titrdlhatdé anyagok mennyisége. Tiszta viestében a
ligossagot a hidrogén-karbonation és egyéb ionakb@inat, szilikat, borat, stb.) adjak.
Szerves anyagokkal @en szennyezett vizeknél a ligossagban a fehésj@gyeb bazikus
tulajdonsagu anyagok, ill. bomlastermékek (pl. juEght, aminosavak) is szerepet jatszhatnak.
A meghatarozas két sav-bazis titralasbal all. Anireat ebszor fenolftalein indikator mellett
titraljuk sésav méoldattal p-ligossagmeghatarozasa), majd a titralast tovabb folytatjuk

metilnarancs indikator melletin-ligossagneghatarozasa).

Szabad vagy fenolftalein (p) ligossagenti érték, ha a semlegesitést pH = 8,3-ig (a
fenolftalein atcsapasa) végezzik.

Osszes vagy metilnarancs (m) ligossatenti érték, ha a semlegesitést pH = 4,5-ig (a
metilnarancs atcsapasa) végezzik.

e

A karbonat- és hidogén-karbonat ionok mennyiségéfogyasokbdl azl. tdblazat
segitségével szamitjuk. Feltétel, hogy a vizbenligssagot okozo ion nincs.

Indikatoros végpontjelzésnél a minta szine, illvarassaga zavarhat. Illyenkor a
végpontjelzést pH-metriasan is végezhetjuk. Az vakior az indikatort roncsolhatja, a
zavarbhatast néhany kristaly natrium-tioszulfat gadissaval szintethetjiik meg. Nagyobb
mennyisé§ karbonéat esetében a felszabadulé szén-dioxid zdyankor a szén-dioxidot a
végponton ki kell forralni. Ha a viz szabad asvasgvat, vagy szerves bazist tartalmaz, a
ligossagbdl a hidrogén-karbonat és karbonat meéggisem szamithatd. A szilikat-, borat-,
aluminat-, foszfat- és szulfidion az 06sszes lugpssdeghatarozasat nem zavarja, de
jelenlétikben az m-ligossdg és a hidrogén-karbokatbonat- és hidroxid-ionok kdzotti
Osszefliggés nem érvényes. A természetes vizekbfemdelld metakovasav a meghatarozast

nem zavarja.



Sosav mééoldat faktoranak meghatarozasa

A sé6sav oldatot 0,1 mol/diKHCO; oldattal faktorozzuk. 1 cfn0,1 mol/dmi KHCO;
oldatra pontosan 1 ¢h®,1 mol/dni s6sav fogy. A meghatarozashoz 10°eeagens oldatot
pipettazunk 250 chtitral6lombikokba. 3 parhuzamos titralast végzibksztillalt vizzel kb.
100 cmi-re higitjuk az oldatokat. A titralast metilnaranioslikator mellett végezziik. Az
atcsapasi szin (voroshagymahéj) megjelenésekddatokat kiforraljuk, lekitjik. Ha lehités
utan az indikator atmeneti szinetel, a titralast tovabb folytatjuk mindaddig, mig az
atmeneti szin forralast kdwetn is megmarad.

V
f =% ghol

fogyas

f= a 0,1 mol/dmes HCI métoldat faktora,
V kalium-hidrogén-karbon@ & bemért kalium-hidrogénkarbonat oldat térfogmuében,
Viogyas= a titralas soran fogyott sésavoldat térfogatd-bem.

A p- és m ligossag meghatarozasa

Csapviz minta

Elsé lépés (p-lugossag)

1. 100 cm térfogat(l csapvizet mériink 250 térfogaty titral6lombikokba és 2-5 csepp

fenolftalein indikator oldatot adunk hozza. 3 padimost készitiink. Ha az oldatok

rozsaszifiek lesznek, akkor a viznek szabad ligossaga ([s$agp van.

2. 0,1 mol/dm sésav oldattal, fehér alatét folott éppen szintelgitraljuk a mintakat. A

titraldst pH-metridsan is végezhetjik 8,3 pH égeki
p - ligossagmgeé/dn?) =800 ' Jhol

p-lugossag (p) mg eé/dm
b= a fogyott 0,1 mol/dfisdsavoldat cfhek szama fenolftalein indikator mellett
f= a s6sav odat faktora

V= a meghatarozashoz hasznalt minta térfogata-bem).

Masodik lépés (m-lugossag)
1. Azokhoz a 100 cimintakhoz, amelyek nem lettek a fenolftaleint@sdsziiek, ill. a p-

ligossaghoz megtitralt mintdkhoz 2-5 csepp metines indikatort adunk.



2. Az oldatokat 0,1 mol/dinsésavval addig titraljuk, mig a metilvoroés szirmgymavoros
atmeneti szinre nem valtozik. Ekkor a mintékat kdfuk. Ha leliités utan az indikator
atmeneti szine dinht, a titrdlast tovabb folytatjuk mindaddig, mig ammeneti szin

forralast koveien is megmarad.

m- lGgossagmgeé/dny) = A0 Hhol

m-ligossag (m) mg eé/drben
a= a fogyott 0,1 mol/disdsavoldat cfhek szama metilnarancs indikator mellett

f= a méboldat faktora
V= a meghatarozashoz hasznalt minta térfogatd) (cm

Ismeretlen minta m-ligossaganak meghatarozasa

A kapott ismeretlen mintakat (2 db), egyenkd«tlon-kilobn maradéktalanul 100éras

meérlombikokba mossuk 2x ioncserélt vizzel, és jeligjil, lezarjuk, homogenizaljuk. A

100 cnf mintakat, 250 crh—es Erlenmeyer lombikba atmossuk, majd a mintaighbzsepp

metil narancs indikatort adunk hozza.

2. Az oldatokat 0,1 mol/dinsésavval addig titraljuk, mig a metil narancs szfragyma
vOrés atmeneti szinre nem valtozik. Ekkor a mintdkéorraljuk. Ha lefiités utan az
indikator atmeneti szine étfit, a titralast tovabb folytatjuk mindaddig, mig @meneti

szin a forralast kovéen is megmarad.

m- lagossagmgleé/dnt) = 21200 apq)

m-ligosséag (m) mg eé/drben
a= a fogyott 0,1 mol/dirsésavoldat cirek szama metil narancs indikator mellett

f= a méboldat faktora
V= a meghatarozashoz hasznalt minta térfogatd)(cm

3. Az ismeretlen mintadkra fogyott HCI né@tdat térfogatat és az ismeretlen oldatok, m-

ligossag ertékét valamint a rééldat faktorat kell leadni a gyakorlatot vezeanarnak,

valamint a jegyé&konyvben feltlintetni.
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A hidrogén-karbonat és karbonat koncentracidjanak k iszamitasa
Az m- és p- lugossag kozotti 6sszefuggés alapjanalabbi modon szamithatjuk ki a
hidrokarbonat és karbonat ionok mennyiségét.

1. tablazat. Az m- és p- ligossag atszamitasa hidrokarboniérd®néat koncentraciora

A p- és m-ligossag  Hidrogén-karbonét Karbonat
viszonya mg eé/dni mg eé/dni
(a) (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/dri= a
HCO; mg/dnt = a61
COs> mg eé/dm=b
COs* mg/dn? = b30

a- a hidrokarbonat ion meg/dni értéke, amit a p és m kerekitetlen értédet tablazat
szerint szamitunk Ki.

b - a karbonat ion tartalom reg/dni értéke, amit a p és m kerekitetlen értéieibtablazat
alapjan szamitunk ki. Az értékek nem tul szennydeidzini vizek esetében a halobitas
megitélésére elég pontosak.



2. Feladat

Klorid ion meghatarozasa argentometrias modszerrel
A meghatarozas elve

A kloridionokat tartalmazé oldatot ezlst-nitrat gPdO;) oldattal titraljuk.
Indikatorként kalium-kromatot ()CrO4) hasznalunk (Mohr szerinti médszer). A titralaatial
elébb az oldhatatlanabb ezist-klorid (AgCl) csapadélik\ki. Ha az oldatban Iévdsszes
kloridot lecsaptuk, az AgN£els5 foloslegédl vordsbarna ezlst-kromat (AQrO,) csapadék
valik le, amibl a titrdlas végpontja észrevebieh titralas egyenlete a kovetkiez

Ag’ + CI = AgCl
A meghatarozast pH 6,5-8,5 kdz6tti kémhatasu martakegezhetjik el. A savas, ill. lugos
mintakat semlegesiteni kell. A bromid- és jodidna& ekvivalens kloridként jelentkeznek
(termdlvizek kloridion koncentraciojanak meghaté@sakor ezt figyelembe kell venni). A
szulfid-, tioszulfat-, szulfit- és cianidionok zajak a meghatarozast. Ortofoszfat ionok 25
mg/I-nél nagyobb mennyiségben ezlstfoszfatkéninaka Vas jelenléte (Fe>10 mg/l esetén)

a végpont észlelését megneheziti, ilyen esetekhgséges a mintak higitasa.

A meghatarozas menete

1. Az ezist-nitrat oldat faktorat natrium-kloriddatra hatarozzuk meg. 5 €matrium-
klorid oldatot pipettadzunk 250 ¢hérfogatl lombikokba. Desztillalt vizzel 100 tre
egészitjik kibket. A mintakat olyan eziist-nitrat néétdattal titraljuk, melynek 1 cfa
re 1 mg Clionnal reagal. 3 parhuzamos titralast végzink. Ekencia ponton az
oldat tartés voroses-barna szinbe csap at. Az &mesm éles, egy jol titralt mintat
készitink 0Osszehasonlitasra. Vigyazni kell, melésakdzben a csapadék szine
megvaltozik. Az atcsapasi szin érzékelése szemdwen valtozhat. Harom
parhuzamos titrélast végzink, a szdmolasokhozarhfirgyas atlagat hasznaljuk fel.

2. 250 cni térfogatu titralé lombikokba 100 émérfogat(i csapvizet mériink és 1%m
(~5csepp) kalium-kromat indikatort adunk hozzajukz indikator adagolasat
pipettaval veégezzik. A faktorozassal azonos moddwvegezzik a Cl ion

meghatarozasat.



3. Az ismeretlen mintak kezelése:
A kapott ismeretlen mintakat (2 db), egyenkéntpkikilén maradéktalanul 100&ras
mélombikokba mossuk 2x ioncserélt vizzel, és jeligtk, lezarjuk, homogenizaljuk.
A 100 cn? mintakat, 250 crh—es Erlenmeyer lombikba atmossuk, majd a mintakhoz
cm® (~5 csepp) kalium-kromat indikatort adunk hozzafaktorozassal azonos médon
elvégezzik a Clion meghatarozasat. (Beadand6 a Cl- ion koncedirac méboldat
faktora és az ismeretlen mintakra fogyott éoédat térfogata.)

Szamitasok

Az ezUst-nitrat oldat faktoranak kiszamitasa

V
f =2 "ahol
fogyas

f= az ezust-nitrat oldat faktora,
Vnaci= @ bemért natrium-klorid oldat térfogata &ben,
Viogyas= a titralas soran fogyott ezust-nitrat oldat tgefta cm-ben.

V4

fFIV, .
CI" mg/dnt =——"°2* 1000,ahol

minta

f= az ezlst-nitrat oldat faktora,
Viogyas a titralasnal fogyott eziist-nitrat mérooldatdéeta cri-ben,
Vmint== @ bemért mintaoldat térfogata thren.
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3. Feladat

Felszini vizek oldott oxigéntartalmanak vizsgalata

A meghatarozas elve

A természetes vizek oldott oxigéntartalma jeleah befolyasolhatja a vizben
végbeme# folyamatokat. Ipari alkalmazasoknal pedig a kad&Gzempontjabdl lehet fontos
a vizben oldott oxigén mennyiségének ismerete. @kggtaton a Winkler féle oldott oxigén
meghatarozas Maucha Rézsaltal modositott “félmikro” valtozatat ismertetjikEnnek
végrehajtasa terepen is egysizer kivitelezhet.

A lagos kézegben levalasztott mangan(ll)-hidroa&idiizben oldott oxigént nagyobb
oxidaciés szamu mangan-hidroxo vegytletek Kégze kozben pillanatsien koti meg. Az
oldat atsavanyitdsa utan a nagyobb oxidaciészamigdna a jodidionokat ekvivalens
mennyiségben jodda oxidalja, mikézben mangan(Hyéo redukalodik. A kivalt és a vizben
oldott oxigénnel egyenértékjodot natrium-tioszulfat oldattal mérjuk keméryindikator
jelenlétében.

Az oldott oxigén lecsapasakor végbemhéolyamatok:

AMNCI, + 8NaOH = 8NaCl + 4Mn(OH)
AMN(OH), + O, + 2H,0 = 4Mn(OH)
AMN(OH), + 6H,S0, + 4Kl = 4MnSQ+2 K, SQ+ 12H @ 2

A kivalt jod a titralas soran a tioszulfattal aalabi egyenlet szerint reagal:
2505 +1,=S,0 +2I

Ez az eljards csak nitritmentes, és elhanyagolmaéhnyiséf§ szerves anyagot
tartalmazo6 vizekben hasznalhaté. A meghatarozadirteatésaga szempontjabdl fontos a
mintavétel. A kémszerek hozzadadasakor a léveggénjéldl még nyomnyi mennyiség sem
kerllhet a vizsgalando vizbe. Ezért szilard vegykad, ill. tomény oldatokat hasznéalunk.
Esetlinkben a reagenseket szilard formaban adjukntmoz, ezért nem kell ismernink az
edény térfogatat. Az edénjlbkivett ismert térfogatl rész titralasat hig tiolat oldattal
végezzik, melynek koncentraciojat minden alkalomgoaldosan ellgirizni kell.

Mintavétel és meghatarozas
A mintavételt 100-200 citérfogatu, j6l zar6do csiszolattal ellatott tivegegekkel
végezzik. Fontos, hogy az Uvegdugé alja gombtdgyen. Csiszolatos jodszam-lombikok

hasznalata eseténdétrdul, hogy a dugoé feliletén bemélyedések vanrtak.esetben az
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edényt nem lehet buborékmentesen lezarni. Célszenintavétel éitt minden egyes edényt
kiprobalni, ill. direkt erre a célra készitett Ueegnyeket hasznalni. Meritett minta vételekor a

vizmintat kdzvetlenll a csiszolatos lUvegedénybseaids

A vizsgalat els 6 szakasza

1. Mintavételkor megmeérjuk a levégs a viz Bmérseékletét. A émérsékletet legalabb
0,1°C pontosséggal kell megadni.

2. A tiszta és széaraz, csiszolt-dugos lUvegedényRendgyobb Uveggyongyot ejtink,
majd megtoltjlkoket vizmintaval (csapviz).

3. A szinlltig toltétt edényekbe spatula hegynyingan(ll)-kloridot, majd kevés
natrium-hidroxid pasztillat ejtiink.

4, Az ebre megnedvesitett dugoval az edényeket buboréksmnteedugaszoljuk. Ha
buborékok maradnak benne, akkor Uj mintat kell \erkh

5. Az edényekben kialakuld csapadékot lassu fandegatassal elegyitjuk. &eljesen
ne razzuk, mert akkor az eredetileg pelyhes szetkesapadék Osszetdoredezik, és
nehezen llepithéé valhat. Az edényeket kdzvetlen napféhyedett helyre allitjuk,
hogy a csapadék llepedjék. Ha az edényeket smalkakell, akkor a dugoét
parafilmmel régzitjuk, és az edényeket vodorbetvalliviz alatt tartva széllitjuk a

laboratériumba.

A vizsgalat masodik szakasza

1. Lellepedés utdan az edényekefianyag talba allitjuk. Mindegyik edény dugodjat
kivesszik, és spatula hegynyi kristalyos kaliumigotl szérunk beléjik oOvatosan,
hogy a csapadék ne keveredjen fel. Ezutdn egyenként® 25%-0s kénsavat
pipettazunk az edényekbe, és hirtelen bedugjjeit, miebtt a nagy 8riisédi kénsav a
csapadékot felkapna. Fontos, hogy az edény vissmhuborékmentes legyen!!

2. Az edények fel-le mozgatdsaval homogenizaljulrealmukat. A kivalo jod sargéara
festi az oldatot.

3. A dugokat kivessziik és a mintakbol 50°¢rmériink 100 crhes titrald lombikokba.
Az oldatokat 0,005 N natrium- tioszulfattal titnéj elbszor vildgos sargaig, majd
néhany csepp keményihozzdadasa utan szintelenig. Jod jelenlétébemmerikgts
indikator kékre festi az oldatot. Mintanként kétrip&zamos titrdlast végzunk. A két
parhuzamos titralas kozott idedlis esetben a kiséglkisebb, mint 0,05 ¢m
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A tioszulfat oldat faktoranak meghatarozasa

1. A tioszulfat oldatot mindennap faktorozni ketzt 0,01 N kalium-jodat oldattal
végezziunk.

2. 5 cmf 0,01 N kalium-jodat oldatot pipettazunk csiszagatdszamlombikba.
Desztillalt vizzel kb. 50 crhre higitjuk, majd késhegynyi kalium-jodidot székun
bele. Enyhe razogatassal feloldjuk. Ezutan 5 @B%-0s kénsavat pipettdzunk az
edénybe, hirtelen bedugjuk és dsszerazzuk. Az ailda®05 N natrium- tioszulfattal
titraljuk elészor vildgossargaig, majd néehany csepp keménlgiizzaadasa utan

szintelenig. A faktort harom parhuzamos titraldag@tbol szamoljuk.

Az ismeretlen meghatarozasa
Az ismeretlen minték kezelése:

A kapott ismeretlen mintakat (2 db), egyenkéntphikilon maradéktalanul atmossuk
50 cn? es méblombikba. 2x ioncserélt vizzel. Utdna ontsiik &t sisaolatos
jédszamlobikba, majd késhegynyi kalium-jodidot s bele. Enyhe razogatassal
feloldjuk. Ezutan 5 crh25%-o0s kénsavat pipettadzunk az edénybe, hirteddndjuk és
0sszerazzuk. Az oldatot 0,005 N natrium- tiosztdfditraljuk ebszor vilagossargaig,
majd néhany csepp kemértyftozzaadasa utan szintelenig.

Beadandd: Az ismeretlen mintéra fogyott éoédat térfogata, a faktor, valamint a

csapviz oldott oxigén koncentracidja és oxigéndttiege.

Szamitasok
A natrium-tioszulfat oldat faktoranak kiszamitasa
21V

f _ kalium-jodat

, ahol
V

fogyas

f= a natrium-tioszulfat oldat faktora,
Viaium-jods= @ bemért kalium-jodat oldat térfogata cm3-ben,
Viogyas= a titralasnal fogyott natrium-tioszulfat oldatftgata cm3-ben.

12
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Az oldott oxigén koncentraciojanak kiszamitasa

fIV, .
0, mg/dn? =——"¥% 0 ahol

minta

f= a natrium-tioszulfat oldat faktora,
Viogyas a titralasnal fogyott natrium-tioszulfat ndétdat terfogata cm3-ben,
Vminte= @ bemért mintaoldat térfogata cm3-ben.

Az oxigén-telitettség kiszamitasa

Az oxigén-telitettség azt jelenti, hogy a vizbemintavétel idején uralkodo kortlmények
kozott a levegvel egyensulyban lévoxigén mennyiségének hany szazaléka van oldva. Az
oxigén oldédasa flugg aomérsékleil és a légnyomastol. A gyakorlaton csak a
homérsékletil vald fliiggést vesszik figyelembe, az aldbbi tadlazegitségével. A
homérsékletet 0,1°C pontossaggal hatarozzuk megpblaztt adatai alapjan az aktualis
telitettséget interpolacidval kell megallapitani.

1. tablazat. A légkoéri nyomasu (101 kPa) lewer érintked vizben oldott oxigén

koncentracidja kulonb@zhémérsékleteken.

°C | O,(mg/dm’) °C O, (mg/ dnT) °C O, (mg/ dnT)
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

13
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Példa az interpolaciora

Példankban a vizdmérséklete 18,3°C volt. A tablazatbdl kikeressik8aC és a 19°C-hoz
tartozo oldott-oxigén értékeket. Ha énterséklet 18°C-rol 19°C-rasnakkor az oldott oxigén
koncentracidja 9,18 mg/bt9,01 mg/l-re csdkken.

1°C hvmérsékletndvekedésre az kbncentraciéjanak valtozasa: 9,01-9,18 = -0,17/jlmg
Esetiinkben a keresettrnérséklet 18,3-18,0 = 0,3°C-kal tér el a tablazatbalalhato
ertékbl. 0,3°C lbmeérsékletndvekedésre a valtozas a kovétkes.(-0,17) = -0,051
18,3°C-on az oldott oxigén koncentracioja: 9,180Q,8 9,129 mg/dm3

Az értéket két tizedes pontossagra kerekitjiik: sy&in?

Példa az oxigéntelitettség kiszamitadsara

“ sz

ez 8,43 mg/driinek adddott.
Az 1. tabl4zat adataibdl interpolacioval meghatrozhogy ezen admérsékleten, 1égkari

nyomason maximalisan 9,13 mg oxigén oldodhat vizBehaz értéket tekintjik 100%-nak.
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4. Feladat

A kémiai oxigénigény (KOl ¢v,) meghatarozasa

A permanganation é&sen savanyu kozegben nagy standardpotenciallalaloXid
egyenlet), ezért a kalium-permanganatbdl készidatobhlkalmas a redukalészerek (pl. a
természetes vizekben &gzervesanyag) mérésére.

MnO; +8H* +5¢ =Mn** +4H,0  +1,52V [1]

A reakcidkoralményeld figgoéen a rendszernek nemcsak standard redoxipotencialja
hanem a reakciétermék is valtozik. Ezért a permadigaegyenértéktomege a redoxi-
reakcidban az oldat kémhatésatol fégyg a molekulatomeg egyotdde lesz.

A kélium-permanganat méoldat analitikai elterjedését annak is kdszonHigy a
titralas végeén az e@lscsepp méioldat felesleg élénk ibolya szine a végpontot Kiihitikator
nélkidl jelzi. A méboldat hatéértéke a tarolas kdzben csokkenhet. M&romennyiséd
szervesanyag szennyezés (pl. por) hataséara részladakciot szenved. A redukcid terméke,
a mangan-dioxid pedig katalizdlja a permanganébomlasat. A bomlas autokatalitikus, a
termebdé mangan-dioxid a bomlast tovabb katalizalja. A ifdnbat csokkenthetjik azzal,
hogy nem hasznalunk frissen készult dofdatot. A hasznalat &t az oldatot kb. egy hétig
allni hagyjuk. Ezalatt a bomlast okozé szervesaokamxidacioja befejeik. Az oldatban
jelenlés  mangan-dioxidot (veg#mwn megsiarve viszonylag allandé koncentracioju
meér6oldathoz jutunk. Ha stégen szikséglnk van néétdatra, az egyhetes tarolast egy oraig
tarto forralassal helyettesithetjik. A {dth oldatot Uvegsiron megsirve hasznaljuk.

Célszeti a méboldatot sotét tivegben tarolni, mert a bomlast g férbseqiti.

Fontos tudnivalok

A kalium-permanganéattal savas kdzegben végzettettimv mérések legfontosabb tudnivaldi

a kovetkedk:

1. A meghatédrozas korulményei rogzitettek. Az akakoncentraciojara, a forraléds
idétartamara és az edények tisztasagara szigoruamiiggk.

2. A természetes vizekb két féle kémiai-oxigénigeny (KQWn) hatarozhaté meg: a
felrazott (a), és a szervetlenigin s#irt (b) mintdk oxigénigénye. $msre csak
zsugoritott Uvegdir6, vagy Uvegrost sxélap hasznalhato.

3. A modszerrel higitas nélkil 10 mgfRjma maximéalisan megengedett higitassal

legfeljebb 100 mg/drhoxigénigény hatarozhaté meg.
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E6sen savanyu, halogenidmentes kézegben titralunkary@asra a legtobb esetben
kénsavat, ritkabban perklorsavat hasznalunk.

A reakcidelegyet 60-80°C-ra melegitjik.

A reakcido sebességét mangan(ll)-ionoknak Mn®fakjaban valé hozzaadasaval
fokozhatjuk.

A titrélasra hasznalt permanganat oldat konéertja altaldban a feladattol fggn
0,1 N, 0,01 N, ill. 0,001 N.

Indikatorra az esetek tobbségében nincs sziikséd,a permanganat szine még 10
N oldatban (100 ml oldatra szamitott 1 csepp OKIMMO4 oldat) is jOl észlelhét

A mér 6oldat faktoranak meghatarozasa

A faktor bedllithsara oxalsav oldatot hasznalunkpéfmanganation savas kdzegben az

oxalattal az alabbi egyenletek szerint reagal:

2.

2MnQO; +5(CO0)>” +16H" = 2Mn** +10CO, +8H,0
Az oxalsav oldat titralasat meleg oldatban veégkz A titralas elején a permanganat
szine megmarad, jelezve, hogy a permanganéat- éxaationok kodzotti reakcio
lassan indul meg. A titralas ée€haladtaval a reakcio felgyorsul, indikalva, hagy
permanganat redukcidja soran keletkenangan(ll)-ionok az oxidacios reakciot
katalizaljadk. A kezdeti, Un. indukciés periédust gggorsithatjuk, ha a titralando
oldathoz kevés mangan(ll)sét adunk. A permangasatzeoxalat kozotti reakcio kis
sebessége azzal magyarazhatd, hogy a manganaedokcidja tébb Iépésben megy
végbe. A keletkeZ kbzbens termékek kozil egyesek nagyon lassan, masok gyorsa
reagalnak az oxalattal.
A kalium-permanganét oldat faktorat minden akahal ellewrizziik. Ehhez 20 cth

0,01 N oxalsav oldatot 100 éme higitunk desztillalt vizzel. 5 ¢h25% kénsavat adunk az

oldathoz, valamint néhany lveggyongy6t, majd fe#lpuk. Forrén titraljuk a 0,01 N

KMnOg-oldattal. A faktort hdrom parhuzamos titralas gédladl szamoljuk. Az oldat faktora

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

1. Elbzéleg savas kalium-permanganat oldattabkitt, masra nem hasznalt, pormentes
helyen tarolt 250 crfhes Erlenmeyer lombikokba 100 &mnintat (csapviz) mériink.
Szilkség esetén a vizmintakaiirgak.

3. Vakprobat készitiink. 100 éndesztillalt vizet mériink 250 ches Erlenmeyer
lombikba és a mintakkal teljesen azonos mdédon Kézeltt is harom parhuzamos
mintat készitink.

4, A mintakhoz 5 crh25%-0s kénsavat adunk, majd néhany tveggydngyinlejpz
oldatokba. Gyorsan forrasig hevitjtket.

5. A forrasban 1é¥ oldatokba 20 ch0,01 N koncentraci6ju KMnoldatot engediink
burettabol.

6. A lombikok szjara kis tolcsért helyeziink, ésitpean 10 percig egyenletes, enyhe
forrasban tartjuk. Ha az elegy elszintelenedik,yvampgbarnul, az eljarast kevesebb
vizmintaval megismételjiik. Fontos, hogy a térfogattben az esetben is 100°%cm
egészitjuk ki.

7. A pontosan 10 percig tartd forralast kidest 20 cmi 0,01 N koncentraciéji oxalsav
oldatot pipettazunk a mintakhoz. Ha nem szintelénetlazonnal az oldat, tovabbi
melegitést igényel.

8. A forré szintelen elegyet 0,01 N KMgOldattal kezd rbézsaszitire titraljuk. A
fogyast feljegyezzik.

9. A vakprébara is elvégezzik a harom parhuzam@dast, s feljegyezzik a fogyasok
értéket.

Ismeretlen meghatarozasa

Az ismeretlen mintak kezelése:

1. A kapott ismeretlen mintakat (2 db), egyenk&iton-kilén maradéktalanul mossuk
100 cni es méslombikba. 2x ioncserélt vizzel, majd jelre toltjiikezarjuk,
homogenizaljuk.

2. Elzéleg savas kalium-permanganat oldattabkdtt, masra nem hasznalt, pormentes
helyen tarolt 250 cfhes Erlenmeyer lombikokba mossuk maradéktalanudGachrt
mintat.

3. A forr6 szintelen elegyet 0,01 N KMgOldattal kezd rdzsaszitire titraljuk. A
fogyast feljegyezzik.

4, Beadando: a faktor, az ismeretlenre fogyottémidat térfogata, ill. a csapviz kémiai

oxigénigénye.
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Szamitasok

A méréoldat faktoranak kiszamitasa

f = Voxélsav , ah0|
fogyas

f= a kalium-permanganat oldat faktora,
Viogyas a titralasnal fogyott méoldat térfogata criben,
Voxaisar @ bemért oxalsav oldat térfogata’een.

Kémiai oxigénigény kiszamitasa

(v V.. )[f 180

fogyas -

KOl,, O, mg/dn? = ,ahol

minta

Viogyas az ismeretlen mintara fogyott KMn©ldat térfogata cfaben

Vva= @ vakprébara fogyott KMnbldat térfogata crhben

f=a 0,01 N KMnQ oldat faktora

Vmin= @ higitasra keriilt minta térfogata feben), higitas nélkil V=100 ¢m

18
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5. Feladat

Nitrition meghatarozasa fotometrias modszerrel

A meghatarozas elve
A nitritionok és a szulfanil-amid reakciéjabdl saud@zegben diazonium vegytulet keletkezik,

amely N-naftil-aminnal (NAD) piros szinazo-szinezékké alakul. Az oldat szinintenzitdsa —
meghatarozott pH — értéken aranyos a nitrition katrécioval.

.
NHs N=NI
- Ht
+N02 e + HQO
SOzH S05H
. diazéniumso
NHa N=N
@ é @ Hs N:N@803H
+ —_—
SO4H

1. abra. Reakcioegyenlet

Standardoldat készitése

1. A standardoldatokat 50 mg/dmitrit koncentraciéji térzsoldatbél készitjik el
(2.tablazat). Hivesziink 6 db 50 chtérfogatt méflombikot. A lombikokat az alabbi
tabldzatnak megfelébn jeloljuk, és a megfelél térfogatokat mérjik be a nitrit
térzsoldatbol automata pipettaval.

2. tablazat Standardoldatok készitéséhez sziikséges bemérések

Oldat koncentracio
NO, (mg/dn?) 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Bemérés térfogata ja
torzsoldatbdl, crh

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

2. A lombikba kb. 25 crhdesztillalt vizet toltiink, majd hozzaadunk 1,0°csaulfanil-
amid oldatot, elegyitjik, és 5 perc allas utan dn N-naftil-amin-oldatot (NAD)
mérink hozza és azonnal elegyitjuk, és jelig tblifincserélt vizzel.
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Az oldatok abszorbancigjat 20 perc varakozas gpektrofotométerrel meérjik,
520nm-en.

A mérési eredményeket tablazatba rendezzik.tdt kbncentracié fliggvényében
abrazoljuk az 520 nm-en mért abszorbanciat. Egyelesztiink. Meghatarozzuk az

egyenes egyenletét.

A mintak vizsgalata

1.

A vizsgélatra kapott ismeretlen mintat 50°@s méslombikba mossuk. Ugyeljiink
r4, hogy a térfogat kb. 25,0 &iegyen.

Hozzéadunk 1,0 chszulfanil-amid oldatot, elegyitjilk, majd 5 pertadlutan 1,0 crh
N-naftil-amin-oldatot (NAD) mériink hozza és azonmdegyitjuk, és jelig toltjuk
ioncserelt vizzel.

Az oldatok abszorbanciajat 20 perc varakozas gpgektrofotométerrel meérjuk, 540
nm-en Az eljagrds a 0,01-0,5 mgfinkdzotti NOQ' koncentracié tartomanyban
hasznalhaté.

A kalibracios egyenes egyenletének hasznalaté@gabmitjuk az ismeretlen minta

nitrit  koncentraciojat. A szamitasoknal az 50 mirfdgatra toltétt minta

koncentracidjat kell figyelembe venni!
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6. Feladat

A talaj szénsavas mésztartalmanak meghatarozasa kal  ciméterrel

A meghatarozas elve

A CaCQ jelenléte vagy hidnya, kilugozasa és felhalmozadasennyisége és eloszlasa a
talajszelvényben a talajtipus egyik fontos isméjeet Jelenléte kisebb mennyiségben
kedveden befolyasolja a talaj fizikai és kémiai tulajdagait. A tulsagosan nagy mennyigég
CaCQ fiziologiailag szarazza teszi a talajt. A talajatalt CaCQ hatékonysaga nagyrészt
attol fugg, hogy milyen finom eloszlasban van jelBlagyobb mennyiségfinom eloszlasu
mész (un. fiziolégids meész) a nbvényeknél klordziérhet &, elisorban a vas €s a mangan
lekdtése miatt. A ndvényélettani vonatkozasokonaumnész kedvéen alakitja a talajok
szerkezetességét és a talaj szerkezeti elemeiabHitasat. A talaj szerkezetén keresztil a
megfeleb mészéllapot kedvéen befolyasolja a talajok viz-6h és leve§igazdalkodasat,
valamint ezen keresztil a tapelemek feltarédasaktengedhetetlen mikrobioldgiai
folyamatokat. A talajok szénsavas mésztartalmavatéen befolyasolja azok kémhatasat, igy
a kulonb6d tapelemek felvehéségét is.

CaCOgs-tartalom meghatarozasa kalciméterrel
A meghatarozas elve, hogyésrsavak hatasara a kalcium-karbonatbdl szén-diseadbadul
fel:

CaCQ + 2 HClI=CaCl+ H,0 + CQ
A CaCG-ot 10%-os HCl-val elbontjuk és a #&@6 CO,-gaz térfogatat meérjuk. EBb
szamitjuk ki a CaC@mennyiségét, amit %-osan adunk meg.
A talaj szénsavas mésztartalma alapjan az alabbégéraakat kulonbdztetjuk meg
(3.tablazaj:

3. tablazat: A talaj szénsavas mésztartalmanakérsikei

CaCOs (%) CaCOg; kategoriak

0 Mészhianyos

0,1-4,9 Gyengén meszes
5,0-19,9 Kozepesen meszes

20- Esen (tulzottan) meszes
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2. 4braA Scheibler-féle kalciméter
(1. U-alaku c8; 3. harom furatu csap; 4. reakcioedény;
5. savadagolo; 6. reakcioedény; 7. szibeelZny)

1. A vizsgalathoz 10,00 g légszaraz talajmintatimié ki dérzsmozsarba és teljesen
elporitjuk. A gyakorlaton altalaban harom parhuzammintat készittink el.

2. Az elporitott talajmintabdl 2,00 g-ot mérink daeakciéedénybe (a mintak mért
tomegét 4 tizedes pontossaggal jegyezzik fel).

3. A készulék savadagolgjaba (5) 10 ml 10%-oswadsintink (mérhengerrel), majd
a reakcidedényt a savtarto folé szerelt gumidugélzrjuk. Az U alaku & (1) haromfuratd
csapjat (3) olyan helyzetbe allitjuk, hogy a kéékilégtere a ks légtérrel alljon
0sszekottetéesben. 4. Ezutan a szihedeny (7) emelésével a miégben (gazbiretta, 1)

a zaroéfolyadékot a skala 0 pontjara allitjuk. Admafurata csapot (3) ugy forgatjuk el, hogy a
készulék légtere a reakcidtérrel keriljon Osszekésbe, majd a sOsavat részletekben a
bemert talajra adagoljuk.

5. A CQ fejlédés megindulasakor a zarofolyadék nivojat medfelaertekben
csokkentjuk. A reakcidedény tobbszoéri rdzogatdsévallQ fejlodését dlseqitjik. E
miiveletnél Ugyeljink arra, hogy a testnmérséklete altal okozott gaztérfogat valtozast
elkertljuk, ezért a reakcidedényt ne tenyérbeulrtsanem annak peremét harom ujjal fogva

razogassuk.
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6. A reakcid befejeztével a folyadéknivét az Ukéalacs két szaraban pontosan
kiegyenlitjik és leolvassuk a féflott CQ gaz térfogatat. A reakciot akkor tekintjik
befejezettnek, ha aiimelet utan két perc mulva is egy ml-nél kevesebb f&{lbdik. A mérés

befejezésekor leolvassuk a légkdri nyomassdsdnseklet ertekét is.

Szamitasok

A vizsgalt talajminta szénsavas mésztartalmat Géban kifejezve az alabbi 6sszefliggés

alapjan szamitjuk ki:

w (CaCQ) = (V *f) / m,

ahol f az aktualis dmérsekletil és nyomastol fliggszorzoszam (tablazatbadl),
V a fejlédott CQ-gaz térfogata ml-ben
m a bemért talaj témege g-ban.

Talajmintdk Arany-féle kotottségi szamanak (K,) meghatarozasa

A modszer elve

A fizikai talajféleség vizsgalatat legegysiieben az Arany-féle kotbttségi szamajK
meghatarozasaval végezhetjik. Aa Kazt a 100 g légszaraz talajra vonatkoztatott
vizmennyiséget adja meg, amelyet a vizsgalt talkgplékenység és higfolydssag hataran
tartalmaz. Mértéke alsorban a talaj eliszapolhatd frakciojanak (iszap-a@yagfrakcio)

mennyiségéi fligg, ezért hasznalhato fel a fizikai talajfélgsgeghatarozasara.

A vizsgéalat menete

1. Taramérlegen tianyagtalba vagy dérzsmozsarba mériink 50 g talgmint

2. 50 ml-es burettabdl allando keverés kozben gaddiagolunk desztillalt vizet a
mintahoz, amig talajunk a képlékenység és higfeghataraig jut. A talajpép ekkor teljesen
atnedvesedett, egynémcsomomentes, a talaj az un. fonalprébat adja.Ugytérzeékeljtk,
hogy a talajpépll hirtelen kirantott és vizszintesen tartott kélton, illetve az edényben
lév6 talajpépen talajkup keletkezik és hegye lehajlik.
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3. A sikeres fonalprébat kovetn leolvassuk és feljegyezzik a fogyott desztild#t
mennyiségeét.
Megjegyzés:Az edény falara és a kevee tapadt talajpépetddként célszdr letisztogatni az

edény aljara, hogy ez a talajrész &teljesen atnedvesedjen.

A homokos és ésen humuszos talajok nem adjak a fonalprébat. Etedddig adagoljuk a
blrettdbdl a vizet allandd eldolgozas mellett, raigalajpép felilete nem csillog, vagy a

talajpép az edény hirtelen megdontésénél illetesditél €lre nem csuszik.

Arany-féle kotottségi szam (K.) kiszamitasa

Vv
Ka=—" 1100, ahol
M)

Vi : A fogyott desztillalt viz térfogata ml-ben
My): A bemert talajminta tomege g-ban
A fizikai talajféleség meghatarozasa
A Ka szam és a talaj szbvete kozott asvanyi talajokérspg Osszefliggés van (6.

tablazat), igy értékéba talaj fizikai félesége meghatarozhato.
MegjegyzésA sok humuszt, Na-so6t vagy Na-iont tartalmazéjoidd o értéke magas. A vas-

és aluminium-hidroxidot tartamazé talajok és a Ibagyobb K értéket adnak. A vulkani
tufak malladékanak K-ja nem jellemé érték.

6. tablazat. A fizikai talajféleség és az Arany-féle kotottségam kozotti kapcsolat

A talaj szovete, fizikai félesége Kértek
Durva homok 25>

Homok 25-30

Homokos valyog 30-37
Valyog 37-42

Agyagos valyog 42-50

Agyag 50-60

Nehéz agyag 60<
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7. Feladat

NH; kimutatasa a labor légteréb 6l

A meghatarozas elve

1. Mérjiink ki mééhengerrel 20 cth1%-os kénsavat és ontsiik a gazmoséba. 30 percen &t
buborékoltassunk at levégismert sebességgel (A sebességet rotaméterr@giknérpontos
értéket jegyezzik fel.).

Ekozben készitsuk el a vizsgélathoz sziikségesasthnttatsorozatot.

Standardoldat készitése
2. Az 1000 mg/l koncentraci6ji amménia-oldatbélitsigsal készitsiink 50,0 &r60,0 mgl/l
oldatbol készitjuk el.

4. tablazat Ammonia kalibralé oldatokhoz sziikséges koncenikaés bemérések

Standard oldat koncentraci¢
NH3 (mg/l)
Bemérés térfogata a
torzsoldatbol (crf)

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

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

3. Az 50,0 mg/l koncentréciéju torzsoldatbdl 50°a@s méslombikokba mérjikk az alabbi
térfogatokat (4 .tablazat). A standard oldatokh6zc&t 1%-os kénsavat adagolunk, majd
meg ltgositjuk 1,00 crB0%-o0s NaOH oldattal. Pipettazzunk hozza 5,00 lomiofenol ,A”
(LA” oldat: natrium-szalicilat + trindtrium-citrat + natrium-nitrozo-pentaciano-
ferrat(lll))oldatot, és nagyon alaposan razzuk és&zutan 5,00 ciindofenol ,B” oldatot
(,B” oldat: NaOH + HYPO NaOCI + NEl= NH.Cl + NaOH) adjunk hozza, majd toltsuk
jelig a lombikokat. Parafilmmel lezarva alaposarvtk 6ssze a mélombikok tartalmat.

4. A 0,0 mg/l koncentraciéju Ndbldat lesz a vakpréba. A fentieknek megfédel kezeljik, a
tobbi oldattal egyuitt.

5. A 30 perc letelte utan allitsuk le a buborékéaks és a gazmoso tartalmat kevés desztillalt
vizzel mossuk &t egy 50 éres méslombikba, adjunk hozza 1,00 ér80%-0s NaOH oldatot
illetve 5,00 cn Indofenol ,A” oldatot és alapos 6sszerazas ut& snt cn® Indofenol ,B”
oldatot pipettazzunk hozza, és toltsik jelig a ltkmb Parafiimmel zarjuk le és alaposan

razzuk ossze és 30 percig hagyjuk allni az oldatoka
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6. 30 perc utan (ekkorra érik el az oldatok a vg@egesziniket) fotometrias méréssel, 665 nm-
en készitsink kalibraciés gorbét, és allapitsuk raelgbor Iégterének ammdéniatartalmat
mg/nt értékben.

7. Ismételjuk meg az @bbi mintavételt Uugy, hogy a ntdrelytsl kb. 1m tavolsagra
helyezziink el 1 percre egy nyitott ammonias Uvelfetid az el§ mintavételnek és minta

elokészitésnek megfeli@n jarjunk el.

NaOCl + NH; = NH,CI + NaOH
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8. Feladat

Noveényi mintdk elemdsszetételének vizsgalata
A meghatarozas elve

A gyakorlaton novényi mintdk elemanalizisét végdzzel. A mintak kalium
hatarozzuk meg. A mintakat nedves roncsolassalitkiiszls az analizishez. A mintak
szaritasa és homogenizalaséigényes, ezért a gyakorlatonsed ebkészitett (szaritott és
daréldssal homogenizéalt) novényi mintak elemarsdiei kerlil sor. A nedves feltaras
(roncsolas) a szerves nitrogén és foszforvegyllategved elokészitési mdodszere, de sok
mas elem meghatarozasa szempontjabdl is gyakrarbinmedo. Edés oxidaldszerként
koncentralt salétromsavat hasznalunk. A reagensbhktek nyomelemmel szennyezettek,
ezeért legalabb alt. (analitikailag legtisztdbb) ésigi vegyszereket kell hasznalnunk, és
minden esetben kontroll mintat (vakot) kell készitek.

A nedves feltarast végezhetjik Kjeldahl-lombikbammcsolé csdvekben, Erlenmeyer-
lombikban, vagy dzépoharban is. Roncsoldsra gyakran haszndlunk saigéat és
hidrogén-peroxidot. A habzéas elkeriilése végett w@mgi mintara €iszor a salétromsavat
merjuk ra, majd kédbb cseppenként a hidrogén-peroxidot. A hidrogémxydradagolasakor
a mintak meggyulladhatnak. Ezt elkertlhetjuk, hanatakhoz a peroxid adagolasatel
kevés desztillalt vizet adunk. A mintakat Ovatoskeyergetve melegitjik, nem engedjuk

szarazra parlodni.

Végrehajtando feladatok
Novenyi mintak roncsolasa atmoszférikus nyomas@f0iC), majd a kalium
oxidalasat jelenti savak elegyével. A nedves fatggyorsabb folyamat, mint a hamvasztas,

de allando feligyeletet igérymiivelet.

Biztonsagi utasitasok:.Témény savak szjjal tortémpipettazasa, ill. automata pipettaval valo
felszivasa szigoruan tilos! Csak az erre a céléatgit savallo diszpenzert, vagy réiéengert
hasznaljunk! Védszemliveg hasznalata kotdleA salétromsav adagolast, roncsoléstirést

vegyifulke alatt kell végezni.
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. EBkészitiink 6 db 100 ciiérfogati Erlenmeyer lombikot, melyeket sorszanabhkitunk

el. Ot lombikba 0,1 g mintat mériink analitikai neggn, a hatodik (iiresen hagyott)
lombik lesz a vak.

A lombikokba 5 cri65% (m/m) salétromsavat adagolunk diszpenzerrelaldnintaba is
bemeérjik a fenti savmennyiséget. Ez lesz a kontnaita, mellyel a sav szennyezettségét

ellendrizzik.

A lombikokat a vegyifiilke alatt elhelyezefitétt lapra, vagy homokfutae helyezzuik. A
lap, il homokflurd homérséklete 100-120°C. A roncsolas kezdetés babzas léphet fel.
Ha a habképmés megindul, az edényt a roncsoldlaprol levesszsilg fiilke alatt iHini

hagyjuk. Ha a hab visszahUzddott, az edényt ismanesoldlapra helyezzik.

A roncsolést addig folytatjuk, amig az edényb®é minta fel nem oldédik (kb.20-30
min.). Ha a nitr6zus gazok ké&jése megsmt, a mintakat néhany perciglhi hagyjuk,
majd 6vatosan kevés desztillalt vizet (2-3°pgs 1 cm 30% (m/m) HO,-ot adagolunk a
lombikokba. A mintakat tovabb melegitjik. A pezsgésid idon belll megsinik, az
oldatok kitisztulnak.

Lehilésiiket kdveten a lombikok tartalmat 250 érméwlombikba s#rjik. A sZirdpapirt

elézéleg 0,1 mol/dm salétromsavval mossuk At.

A sdirdpapiron 6sszediyt oldas maradékot 0,1 mol/drealétromsavval atmossuk, majd a
lombikot jelig toltjuk. A lezart lombik tartalmateassal homogenizaljuk.

Az igy elkészitett oldatok kalium koncentracidfP-AES modszerel hatarozzuk meg.

A mintdk kélium koncentraciojanak meghatarozasa MPAES modszerrel

Standard oldatok készitése

s

forgalomba, rendszerint 100-500 timérfogatt folyadék tivegekben. Mivel ezek az olkato

igen dragak, csak a szikséges mennyiséget hadefelljd standard oldatot tartalmazo gyari

Uvegbe sohasem nyudlunk bele semmilyen eszkdzzely ez esetleges szenngdest

elkeruljuk. A torzsoldat kis részletétéebleg masra nem hasznalt, tiszta és jol zarddo

mianyag edénybe toltjuk. A szikséges mennyiségekét etérjik ki mikropipettaval.
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kalibrél6 oldatokat.

2. A torzsoldatbol az 5.tdbladzatban taldlhatd wafokat mérjik ki 100 crres

s

5. tablazat. Standardoldatok készitéséhez szilkséges bemérések

Standard vak 1 2 3 4 5
K koncentracio (mg/di) 0 2 4 6 8 10
Bemérés térfogata a térzsoldatbdl f):m 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

A mikrohullama plazmas mérések a gyakorlatvézéltal kijelolt helyen és késziléken
folynak. A készilék rikddtetésének modjat és korilményeit a helyszinererietjik. A
készilek beallitasat a gyakorlat véietvegzi.

1. A jegydkodnyvbe jegyezzik fel a késziulék beallitasanak métereit: elemévonal,

kiolvasasi id, porlasztégaz nyomasa stb.

2. A standard- és mintaoldatok mérésekor mindetbeses alkalommal jegyezzik fel az

intenzitas értékeket. A szamitasokhoz ezek atlaggenaljuk fel.

3. A készulék optikai kalibralast kovetn a standard oldatok intenzitasat meéri, majd a

nedves roncsolassabkEszitett oldatokkal folytatja.

A magnesesen gerjesztett mikrohullama plazmafoniiegén gazzal fikodik, amelyet a
készillékhez kapcsolt generator és kompresszorséggitel a laboratérium lewggbol
allitunk eb. A plazmaég (torch) radialis allasu, a megfigyelés azonbamlean torténik. A
kialakul6 plazma &mérséklete 5000-6000 K, a detektalast CCD detekidgzi. A
hattérkorrekcid a méréssel szimultan, a vonalakkégdezi és a vonal kornyezete is
megjelenik a spektrumban. A program illesztett spwhkmal szamol, ami 6
reprodukalhatésagot és alacsony jel/zaj viszoradr@enyez.

Szamitasok

1. Elsként meg kell hatarozzuk a koncentracid/jel fugguérAbrazoljuk a standard
oldatokra kapott intenzitas értékeket a koncendrddggvényében. Hatarozzuk meg az

egyenes egyenletét.
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2. Az egyenlet alapjan szamitsuk ki a minta éskeol@datok kalium koncentraciojat.

V4

(ck) ismeretében szamitsuk ki a mintak kalium kondendjat. Az eredményeket mg/kg-

ban, szaraz tomegre vonatkoztatva adjuk meg.

K (mg/kg)= (K Minta Kvak) w

minta

A kalium koncentraci6jat mg/diben, a minta tdémegét g-ban, a mintaoldat térfagata

cm®-ben kell a képletbe behelyettesiteni
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