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Elészo

Eloszo

A 90-es évek elején vetddott fel tanszékiinkon, hogy a fizikai kémiai allandok
meghatarozasat, a fizikai kémiai Osszefliggések sajat kisérleti adatok alapjan torténd
felismerését megkonnyitené, ha a hallgatok az e feladatokra irdnyuld mérési sorozatok
elkezdésekor mar tisztaban lennének az adott modszer alapjaival. Erre szolgalt a jelen jegyzet
1994-ben megirt, hazi sokszorositassal terjesztett elodje, mely az alapvetd mérési technikakat
foglalta 6ssze a vegyészek ,,Bevezetés a fizikai kémiai mérésekbe” c. véalaszthato kurzusara. A
tansegédlet jol szolgalt a Debreceni Egyetemen éppen tiz éve elindult orvosdiagnosztikus
laboratoriumi analitikus (ODLA) féiskolai szak oktatasaban is.

A kétszintli egyetemi képzésben a BSc-t végz6 (kémia, ODLA, kdrnyezettan analitikus
szakirdny) valamint a gyogyszerészhallgatok szaméra kotelezd lett ez a targy, ami a
segédanyag kibdvitését valamint jegyzet forméjaban vald megjelenését igényelte. Ennek
megformalasat szamos tandccsal segitették a DE Fizikai Kémiai Tanszék oktatoi és kutatoi.
Elmeéleti és gyakorlati segitseégiikért halaval tartozunk.

Kiilon koszonet illeti Dr. Osz Katalin egyetemi adjunktust a jegyzet szerkesztése soran
nyljtott Onzetlen segitségéért. Nagyon haldsak vagyunk Dr. Hajésné Dr. Szikszay Eva
lektornak a jegyzet gyors €s igen alapos atnézéséért, valamint a kotelezettségén talmutato,

értékes megjegyzéseiért.

Debrecen, 2008. november 10.

Dr. Csongor Jozsefné
Dr. Horvathné Dr. Csajbok Eva
Dr. Kathé Agnes



Bevezetés

Bevezetés

A Fizikai kémia laboratériumi gyakorlat 1. (Bevezetés a fizikai kémiai mérésekbe)
cimli gyakorlaton a hallgatok olyan mérési modszerekkel ismerkedhetnek meg, amelyek a
kémiai laboratoriumokon tal pl. biokémiai, biologiai, klinikai, kornyezetvédelmi
laboratoriumokban is elterjedten felhasznalasra keriilnek (kalorimetria, pH-potenciometria,
konduktometria, fotometria).

A félév soran elvégzendd gyakorlatokat és azok sorrendjét a gyakorlatvezetdk jelolik
ki. A |hallgatok 0©nall6 munkat végeznek, melyre otthon az elméleti ismeretek
elsajatitasaval/atismétlésével, a mérési jegyzOokonyv eldkészitésével, az otthon elvégzendd
feladatok megoldasaval, jegyzOkonyvben feltiintetésével késziilnek fel. Az Altalanos
tudnivalok™ c. fejezetben 6sszefoglaljuk mindazokat az ismereteket, amelyek sziikségesek egy
j6 mérési jegyzokonyv elkészitéséhez.

Felkésziiltségiiket a gyakorlat elején 15 perces irasbeli beszdmoldval ellendrizziik.
Olyan ismeretekre is iranyulhat kérdés, melyeket az ,,Altalanos tudnivalok” c. fejezetben
irtunk le (értékes jegyek megadasa, egyenes paramétereinek meghatarozasa stb.). Az egyes
gyakorlatok elméleti hatterét felidézo kérdések megvalaszolasaval valamint a gyakorlat soran
eloforduld szamitasokhoz hasonld feladatok megoldasaval a hallgatok ellendrizhetik
felkésziltségiiket.

A hallgatok munkajukat 6nalloan elkészitett mérési jegyzOkonyvben dokumentaljak,
¢s azt a gyakorlat végén az oktatdjuknak atadjak. Valamennyi gyakorlat leirdsa a mérési
feladat rovid leirdsaval kezdddik, majd a mérési modszer ismertetésével folytatodik. Ezutan
feladatokra lebontva kovetkezik a mérés leirdsa. A jegyzokonyv lényeges részét képezi az
egyes feladatok soran elvégzett munka ¢€s a kapott eredmény tomor értékelése (diszkusszio).
Ennek elkészitéséhez néhany szempontot minden gyakorlat leirasanal felsoroltunk. Minden
gyakorlat végén fliggelékként megtalalhatoak azok a tablazatok, amelyek segitik a kapott
mérési €s szamitasi eredmények attekinthetd rogzitéset.

Eredményes munkat kivanunk!



Altalanos tudnivalok

Altaldanos tudnivalok

A fizikai-kémiai méréseket Osszetettségiik miatt csak igen alapos felkésziiléssel, jol
szervezett, tempos munkavégzéssel lehet elvégezni.

Az elvégzett mérésrdl részletes, oldalszamozott jegyzOkonyvet kell késziteni. Az
otthoni felkésziiléshez hozzatartozik, hogy az elméleti ismeretek elsajatitdsan/atismétlésén
kiviil a jegyzOkonyvet is el6készitsiik olyan formaban, hogy egy szakértd olvaso vilagos képet
kaphasson a feladatrol. Az otthon eldkészitett jegyzOkonyv jol attekinthetd modon tartalmazza
a kovetkezoket:

e A mérés cime és idopontja

e A mérést végzd neve (évfolyama, szakja)

e A mérési feladat rovid (egy-két mondatos) 0sszefoglaldsa

e A mérés elvi alapjainak rovid (egy-két oldalas) 0sszefoglalasa

e Az otthon elvégzendd feladatok és azok megoldasai

e A mérés menete (az egyes feladatoknal felhasznalasra keriild Osszefliggésekkel, az
alkalmazott jelolések, roviditések meghatarozasaval, a sziikséges tablazatok ¢&s
grafikonok tervével egyiitt)

Ugyeljiink arra, hogy elegendd helyet hagyjunk a gyakorlaton feljegyzésre keriild mérési
adatoknak, szamitasoknak, és legyen nalunk a sziikséges grafikonoknak megfeleld szamu
milliméterpapir.

A gyakorlat soran minden mérési adatot koételezo kozvetleniil a jegyzokonybe
feljegyezni, és minden esetben fel kell tiintetni a mértékegységet is. Ennek eldsegitését
szolgalo, az egyes gyakorlatok , Fiiggelék”-ében talalhato tabldzatokat otthon kell elkésziteni!

Szerepeljen a jegyzOkonyvben minden szadmitas is, amit elvégziink. A kiértékeléshez
sziikséges grafikonokon minden esetben tiintessiik fel a tengelyeken szerepld mennyiségeket
(mértékegységgel) és a megfeleld tengelybeosztast.

A jegyzOkonyv lényeges része az egyes feladatok sordn elvégzett munka és a kapott
eredmény tomor értékelése (diszkusszid). Segitségiil néhany kérdést is feltettiink, melyekre
egész mondatos, dnmagukban is értelmes valaszokat varunk. Természetesen, szamitunk a
hallgaté 6nallo gondolataira is. A diszkusszidban szerepeltessiik a gyakorlat soran eléforduld,
mérésiinket befolyasolo, emlitésre érdemes eseményeket (pl. aramkimaradas).

A gyakorlat eredményes elvégzéséhez sziikséges egyéb ismereteket az aldbbiakban
roviden 6sszefoglaljuk.



Altalanos tudnivalok

1. Mérési adatok megadasa, a szamolasok soran alkalmazott kerekitések

A mérési adatok megaddsa soran figyelembe kell venniink azok pontossagat,
megbizhatosagat. Az adatok pontossagat szamértékiik értékes szamjegyeivel fejezziik ki,
minél tobb értékes jeggyel adunk meg egy adatot, az annal pontosabbnak szamit. Ertékes
szamjegynek mindsiil az adott szamérték normal alakjaban a decimalis rész. Pl. 0,021 normal
alakja 2,1-10 2, a decimalis rész 2 értékes szamjegyet tartalmaz.

A mérési adatokat azonban mindig csak annyi értékes szamjeggyel adhatjuk meg,
amennyi valoban kovetkezik a mérés pontossagabol. Pl. tomeget tdramérlegen szazad gramm,
a digitalis gyorsmérlegen ezred gramm, analitikai mérlegen tizezred gramm pontossaggal
mérhetlink.

A szamolasok sordn a mérési adatok pontossdgahoz illeszkedd ésszerii kerekitéseket
kell alkalmazni. Altalanos szabaly, hogy az eredmény nem lehet pontosabb, mint azok az
adatok, amelyekbdl azt szamitottuk. A szadmoldsok soran kapott eredmény pontossagat
nemcsak a kiindulasi adatok pontossaga, hanem az azokkal végzett miiveletek is
befolyasoljak.

Szorzésnal vagy osztasndl az eredményben csak annyi értékes jegyet tartunk meg,
amennyi a legkevesebb értékes jegyet tartalmazd mért adatban van. Az igy megadott
eredmény utols6 értékes jegyét a kerekités szabdlyainak megfeleléen képezziik. Pl. 12,7
megszorozva 11,22-vel a szdmoldgép 4altal megadott végeredmény szerint 142,494. A
legkevesebb értékes jegy harom a 12,7-ben. Igy az eredményt is harom értékes jegyig adjuk
meg: 12,7-11,22 = 142.

Osszeadasnél vagy kivondsnél csak annyi szamjegyet adunk meg a tizedesvessz® utan,
amennyi annak a szdmnak van, amely a tizedesvesszd utan a legrovidebb. Az igy megadott
eredmény utolsd értékes jegyét a kerekités szabalyainak megfeleléen képezziik. PI.
5,41-0,398 a szamologép altal megadott végeredmény szerint 5,012. Mivel 5,41 csak két
jegyet tartalmaz a tizedesvessz0 utdn, a végeredményt is két jeggyel adjuk meg a
tizedesvesszo6 utan: 5,41-0,398 = 5,01.

2. Mértékegységek

Mind a mérési adatok megadasanal, mind a veliik végzett szdmitasoknal rendkiviil
fontos a mértékegységek feltlintetése és helyes hasznalata. A megadott egyenletek ¢és
szamitasok csak akkor alkalmazhatéak, ha a szerepld mennyiségek a megfeleld
mértékegységekkel szerepelnek. Pl. ha az Arrhenius-egyenletben a homérsékletet nem
Kelvinben, hanem Celsius fokban adjuk meg, hibas eredményt kapunk.

Ha nagyon kis vagy nagyon nagy szamokkal kell dolgoznunk, akkor a megfeleld
mértékegységeket eldtagokkal latjuk el. A 10 valamely hatvanyaval vald szorzést jel6ld
betiiket és azok jelentését az A-1. tdblazatban foglaltuk 6ssze.
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A-1. tablazat: El6tagok az SI-rendszerben

elétag eldtag jele alapmennyiség szorzoja
piko- P 10°*

nano- n 10°°

mikro- I 10°

milli- m 10°

kilo- k 10°

mega- M 10°

giga- G 10°

tera T 10*

3. Egyenesillesztés, valamint az egyenes meredekségének és tengelymetsze-
tének a meghatarozasa

A kisérleti munka soran gyakran kell a mérési adatokra legjobban illeszkedd egyenes
egyenletét megadni. Sok szamitdgépes programmal (Excel, Origin, Matlab) a legkisebb
négyzetek elve alapjan illeszthetd egyenes. Ennek lényege, hogy minimalizaljuk a mérési
pontok és az illesztett egyenes megfeleld pontjai kdzotti eltérés négyzetdsszegét.

Szamitogéppel valo illesztés hidnyaban jol hasznalhaté a mérési pontok két csoportra
valé osztasanak modszere. Ennek lényege, hogy a mérési pontokat két (lehetéleg azonos
szaml elemet tartalmazd) csoportra osztjuk, majd kiszdmoljuk a mérési pontok atlagat
(sulypontjat), és ezekre illesztjiik az egyenest. Amennyiben tudjuk, hogy az egyenesnek az
origobol kell indulnia, ugy az origot kotjiik dssze a mérési pontok stlypontjaval. Ha az origod
abrazolasa nem lényeges, és a mérési pontok tavol esnek a (0,0) ponttdl, az origé6t nem
szlikséges a grafikonon feltiintetni.

Gyors, kényelmes, de szubjektivitdsa miatt gyakran pontatlan a megfeleléen abrazolt
mérési pontok Osszekotése ,,szemre” meghuzott egyenessel. Mivel a gyakorlaton elsGsorban
ezt alkalmazzuk, érdemes néhany, a pontossagot befolyasolé szempontot kiemelni. Fontos,
hogy a milliméterpapiron a mérési pontok mindegyike szerepeljen, és azok a milliméterpapir
teriiletén minél egyenletesebben helyezkedjenek el. Ezért rendkiviil fontos a megfeleld
tengelybeosztas elkészitése. Ha tudjuk, hogy origobol kiinduld egyenest kell kapnunk, az
origd mindenképp szerepeljen a grafikonon, és a (0,0) pontot egyenesillesztéskor is vegylik
figyelembe!

Az egyenes egyenletének altalanos alakja y = m-x + b, ahol m a meredekség (vagy mas
néven az egyenes iranytangense), b pedig a tengelymetszet. Az egyenes meredekségét a
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kovetkezOképpen hatarozhatjuk meg (A-1. abra): kijeloliink két, lehetdleg egymastol tavol esd
pontot az egyenesen (fontos, hogy az egyenes két pontja legyen és nem feltétlentil mérési
pont!). Olvassuk le a pontok koordinatait (xi1,Y1; Xo2,¥2). Szamoljuk ki az egyenes
meredekségét az A-1. abran lathato képlet alapjan.

Az egyenes tengelymetszetét az x = 0 pontban leolvasott y értékbdl adhatjuk meg.
Amennyiben ez nem lehetséges, akkor az egyenes egy adott pontjara az egyenes egyenletébdl,
a meredekség ismeretében kiszamithatjuk (b =y — m-Xx).

y (mértékegyséq)

YZ: -----------------------------------

m = (YY) (X—xq)

V7 S

x (meértékegyseq)

A-1. abra: Egyenes meredekségének és tengelymetszetének meghatarozésa

Linearis interpolacio

Linearis interpolaciot hasznalunk tablazatban megadott fliggvények kozbiilsé értékeinek
meghatarozasahoz. A végzendd gyakorlatok egyikében pl. olyan tablazatot kell hasznalni,
amely kilonbozo 0Osszetételii viz-metanol elegyek strtiségét tinteti fel. A feladatban
ismeretlen Osszetételli elegy stirliségét kell meghatdrozni, és az elegy metanol tartalmat kell
megallapitani a tablazat alapjan.

Eléfordul, hogy a mért stirliséggel pontosan egyezd adat nem talalhato a tablazatban.
Ekkor a szomszédos adatok felhasznalasaval un. linearis interpolacidt célszerii alkalmazni.
Bér a stirliség-0sszetétel Osszefiiggés altaldban nem lineéris, nem kovetiink el nagy hibat, ha a
tablazatban megadott adatok kozott linedris Osszefliggést tételeziink fel.

Az A-2. abran lathato vastagabb gorbe vonal egy adott tartomanyon beliil a stiriiség-
Osszetétel Osszefliggést irja le, amit az adott tartomanyon belill linedrisan (a két pontot
0sszekotd egyenessel) kozelitiink.



Altalanos tudnivalok

y (mértékegyséqg)

Yo Lo 2 o

1 =

X (mértékegység)
A-2. abra: Linearis interpolacio
Ismerjiik az x értéket (slirliség), és keressiik a hozza tartozo y (Osszetétel) értékét. A

tablazatbol kikeressiik a két szomszédos adatparost: (Xo; Yo) a kisebbik és (X1; y1) a nagyobbik
értekll szomszéd. Képezziik az értékek kiillonbségeit:

h=X1—Xo; 4=Yy1—Yo (A-1)
Az A-2. abran lathat6, hogy a sziirke és a pontozott vonallal jelzett haromszog hasonld

haromszdgek, igy a megfeleld oldalak hossza is ardnyos. Az aranyossagok alapjan a kozbiilsd
érték kiszamolhato:

_4 (A-2)

Ez alapjan a tablazatban nem talalhat6 adathoz (X stirliséghez) tartozo ismeretlen mennyiség
(y osszetétel) kiszamolhato:

+(X_Xo)'A

. (A-3)

Y=Y

Az 1j, szamolt értéket is csak ugyanolyan pontossaggal szabad megadni, mint amilyen
a tablazat adataira jellemz6 (a kiszamolt fliggvényérték utolsd szamjegye is annyira lesz
bizonytalan, mint a tablazatos értékek adata).

A linearis interpolacio hibajat is meghatarozhatjuk. Valasszunk ki egy adatpart (X, y) a
tablazatbol. A szomszédos adatparok segitségével linedris interpolacioval szamitsuk ki az X
értékhez tartozo y’ kozelitett értéket. A hibat a tényleges y €s a szamitott y’ kiilonbsége adja
meg.
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101. Siridségmérés piknométerrel
(Oldoszerelegy osszetételének meghatarozasa)

Feladat: 4 gyakorlat sordn két kiilonbozé oldoszer kiviant mennyiségeinek Gsszemérésével

pontosan ismert osszetételii folyadékelegyeket készitiink. Piknométeres modszerrel
meérjiik ezek, ill. a tiszta oldoszerek, valamint egy ismeretlen dsszetételii elegy
suriiseget. A kapott adatokbol keszitett stirliség — osszetétel grafikonrol leolvassuk a
meért suriségnek megfeleld ismeretlen osszetételt.

Elméleti alapok
Abszolut stirliségen (p ) a térfogategységnyi anyag tomegét értjiik:

m
= — 101-1
Ly (101-1)
ahol m a V térfogatu anyag tomege. A gyakorlatban a folyadékok siirfiségét g/em®, gazokét

g/dm? egységben szoktdk megadni, de az SI mértékegység: kg/m®.

A relativ siirliség (orl) két anyag abszolut stiriségének hanyadosa, ennek megfeleléen
mértékegység nélkiili viszonyszam. Két azonos térfogatl anyag esetén p tomegeik
hanyadosaként is megadhatd, mert egyenld térfogatban levd tOmegeik Ugy aranylanak
egymashoz, mint az abszolut slirliségeik. Mivel azonos allapotu gazok egyenld térfogatai egyenld
anyagmennyiségli gazt tartalmaznak, ebbdl kovetkezden két azonos allapotli gaz relativ siirlisége
megadhatdé molaris tomegiik hanyadosakeént is.

Prel = p——m———’:— (101-2)

A folyadékok relativ stirliségét a 4,00 °C hémérsékletli desztillalt vizre szoktdk
vonatkoztatni. A Parizs melletti mértékhitelesitési intézetben 6rzott Pt-1r hengerre vonatkoztatva
1,00 cm?® 4,00 °C hémérsékletli desztillalt viz pontos tdmege 0,999973 g. A folyadékok siirfisége
fligg a homérséklettdl, ezért a viz siirliségét 4,00 °C-tol eltérd hémérsékleteken tablazatosan
kozlik a kézikonyvek (Id.: 101-5. tablazat).

A sliriségmérés gyakran analitikai célokat szolgal, de adatai sokszor sziikségesek
kiilonféle Osszetett mérésekhez is. Elterjedten hasznéljdk bizonyos anyagok azonositasara,
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mindségiik megitélésére vagy az oldatok Osszetételének tapasztalati kalibracios gorbe alapjan
torténd meghatarozasara is (101-1. 4bra).

Ilyen tapasztalati gorbék felvételére elsdsorban redlis elegyek esetén van sziikség.
Amennyiben ugyanis a két komponens idealis elegyet képez, a tiszta komponenseknek nemcsak
a tomege, de a térfogata IS 0sszeadodik, azaz az idealis elegy siirliségét az Osszetétel valamint a
komponensek molsuly- és strliségértékei alapjan ki tudjuk szamolni. A realis elegy térfogata
azonban eltér a komponensek elegyités el6tti térfogatainak Osszegétol. Ha az elegyités hatasara
né a térfogat, akkor clegyitési dilataciordl (,tagulas™), ellenkezé esetben pedig elegyitési
kontrakciorol (,,0sszehtizodas”) beszéliink. Az eltérés mértéke fligg az Osszetételtdl, tehat a
(101-1) egyenletnek a nevezojét nem, csak a szamlalojat tudjuk kiszamitani.

P
(g/cm®) | oA

XA

101-1. abra: Folyadékelegy stirlisége az egyik komponens moltortjének fliggvényében

A folyadékok stiriiségének meghatarozasa leggyakrabban areométerrel, Mohr-Westphal
mérleggel vagy piknométer segitségével torténhet. Ezek koziil a piknométeres modszer a
legpontosabb, amennyiben a tomegek mérésére analitikai mérleget hasznalunk. Tobbféle tipust
piknométer hasznalatos, de mindegyik j6 mindségii tivegbdl késziilt, becsiszolt dugdval zarhato,
legtobbszor hdmérdvel ellatott, kis onstulyu edény. Legfontosabb tulajdonsaga, hogy gondos és
szabalyszertl feltoltés esetén a beletoltott folyadek térfogata nagy pontossaggal mindig azonos.

Tehat ha megmérjiik a széraz, lires piknométer, valamint az ismert stirliségii folyadékkal
(pl. desztillalt vizzel) toltott piknométer tomegét, a (101-1) egyenlet segitségével a piknométer
pontos térfogata kiszamithatd. Az ismeretlen folyadék siirliségét az ismeretlen folyadékkal toltott
piknométer tomegének mérésével, a piknométer pontos térfogatanak és a szaraz, iires piknométer
tomegének ismeretében szamolhatjuk.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elore elvégzendo feladat:

A megadott moltomegek és stirliségek értékeinek felhasznalasaval toltse ki a 101-2. tablazatot,
azaz szamitsa ki, kozelitleg (cm*-es pontossdggal) milyen térfogatokat kell bemérni A-bol és
B-bél, hogy az elkészitett elegyek Ossztérfogata 25 cm®, moltortje pedig A-ra nézve (Xa)
hozzavetdleg 0,2; 0,4; 0,6; illetve 0,8 legyen. A vizsgalando elegy komponenseit (a B anyag a
gyakorlatbeosztasnak megfelelé alkohol, mig az A anyag minden esetben viz) valamint azok
adatait az 1.tdblazatban tlintettiik fel. Az Xa = 0,2 moltorti elegy esetén irja le a szamitas
menetét, és tiintesse fel a részletes szamitasokat is!

A szamitashoz tekintse Ugy, hogy az elegy térfogata (Veeg) a két komponens
térfogatanak Osszegeként adodik. Bar a térfogat nem szigortian additiv mennyiség, ez a kozelités
azért hasznalhato, mert az elegyek tényleges moltortjeit nem a komponensek elegyitett térfogatai,
hanem a pontosabban mérheté tomegei alapjan fogja majd kiszamitani.

Vegye figyelembe azt is, hogy az A anyagra és a B anyagra vonatkozd moltort Osszege eggyel
egyenld (Xa + Xg = 1,000), ahol

ill.  xg= —8 (101-3)

(@hol n a moélok szamat jeloli). A szamitast tobbféleképpen el lehet végezni. Egyik modjat Xa =
0,1 esetén mutatjuk be:

I/1. Szamitsa ki na= 0,1 molnyi A komponens és ng = 0,9 molnyi B komponens térfogatat (Va
és Vp)!

I/2.  Adja 0ssze ezt a két térfogatot (V*=Va+Vp), amely egy moélnyi 6ssz-anyagmennyiségi,
A-ra nézve Xa = 0,1 moltorti elegy térfogatat adja meg.

I/3.  Aranyparral szamitsa Ki, hogy Va-t, illetve Vg-t milyen mértékben kell novelni (vagy
csokkenteni), hogy Velegy = 25 cm® legyen.”

* A szamolasokhoz a

Va = 25X PsM 4 Jilletve a Vg = 25—V (101-4)

XapeMa +(1=X\)paMg

Osszefiiggéseket is hasznalhatja, de csakis abban az esetben, ha mind a két képletet levezeti
(pl. az 1/1-3. pontban leirt megfontolasok alapjan), ¢és a részletes levezetést a
jegyzokonyvében is feltiinteti!
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Sziikséges anyagok, eszkozok:

v A anyag, (viz, spriccflaskaban)
v/ B anyag: 101/a gyakorlatnal CH3CH(OH)CHj3 (i-propanol);
101/b gyakorlatnal CH3OH (metanol)
ismeretlen Osszetételli, A €s B anyagot tartalmazoé elegy (X jelzéssel)
piknométer szaritdsahoz aceton, hajszarito
4 db csiszolt dugds Erlenmeyer-lombik
2 db méréhenger
piknométer csiszolt dugdval €s csiszolatos kupakkal

AN NI NN

1. Mérési feladat: Oldoszerelegyek osszeallitasa

[1/1. Szamozza meg és analitikai mérlegen mérjen le a 4 db tiszta, szdraz csiszolt dugds
Erlenmeyer-lombikot dugdval egyiitt (mg)'c ¥ E-=M!

[1/2. Mindegyikbe mérje be méréhengerrel az A komponens 1. pontban kiszamitott
mennyiségeit. [smét mérje meg analitikai mérlegen a négy lombik tdmegét (Ma).

[1/3. A lombikokba most mérje be a masik méréhengerrel a B komponens megfeleld
mennyiségeit. Ismét mérje meg a lombikok tomegét analitikai mérleggel (mg). 4 mért
adatokat a 101-3. tabldzat megfelel6 rovataiba irja.

I11. Mérési feladat: Oldészerelegyek siiriiségének a meghatarozasa

[11/1.  Mérje meg analitikai mérlegen a tiszta, szaraz piknométer tomegét (m).
[11/2.  Toltse meg a piknométert a tiszta A komponenssel. Ahhoz, hogy a mérésiink megfeleléen
pontos legyen, a tomegmérés pontossagan kiviil gondosan tigyelni kell a kdvetkezdkre is:
e kezdetben a piknométernek teljesen tisztanak és szdaraznak kell lennie,
e a folyadékkal toltott piknométernek buborékmentesnek kell lenni,
e a piknométert a kapillaris zarokupakjanak levétele utan sziniiltig kell tolteni, majd a
csiszolt dugoét hirtelen beledugni, tgy, hogy a folyadék a kapillarison at kifroccsenjen.
A kapillaris kupakjat visszatéve a piknométer kiilsejét papirtorlovel gondosan le kell
itatni, és teljesen szarazra torolni!
e a folyadékok hdmérsékletének minden méréskor azonosnak kell lenni az ismert
stirliségiinek tekintett viz hdmérsékletével.

FIGYELEMY A mérési id6t jelentdsen csokkentheti azzal, hogy a szdmozott lombikok tomegét

el0szor a gyorsmérlegen méri le 3 tizedesjegy pontossaggal, s az ennek megfeleld
sulyokat teszi eleve az analitikai mérlegre, igy itt csupan az utolso tizedesjegyet kell
pontosan meghataroznia. Hasonl6 mdodon célszertli eljarni a tovabbi pontokban leirt
tomegmérések esetén is.
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/3.

/4.

[1/5.

11/6.

Mérje meg analitikai mérlegen a megtoltott, kiviil szaraz piknométer tomegét. A mért
értéket jegyezze fel a 101-4. tablazatba (piknométer tomege, (A)).

Uritse ki, majd acetonos 6blités utdn hajszaritd segitségével teljesen szaritsa ki a
piknométert.

Toltse fel az (1) oldattal a piknométert a 111/2. pontban leirtak szerint. Mérje meg a
megtoltott piknométer tomegét. A mért értéket jegyezze fel a 101-4. tablazatba.

Uritse ki a piknométert az e célra adott gytijtdedénybe. Soha ne ontson szerves oldészert
a lefolyoba! Ismételje meg a Ill/4. pontban leirtakat a (2), (3), (4) szamu
folyadékeleggyel, a tiszta B anyaggal, majd az ismeretlen Osszetételi, A és B anyagot
tartalmazo eleggyel is (X). A mért adatokat a 101-4. tablazat megfeleld rovataiba irja.

IV. A mérési adatok feldolgozasa:

IV/1.

IV/2.

IV/3.

IV/4.

IV/5.
IV/6.

A bemért, és a 101-3. tablazatban feljegyzett tomegek alapjan szamitsa ki az (1) — (4)
elegyek pontos dsszetételét moltortben. (Folytassa a 101-3. tablazat kitoltését.)

A 101-3. tablazat adatai alapjan kezdje el kitolteni a 101-4. tablazatot. A 101-4. tdblazat
elsd oszlopa megegyezik a 101-3. tablazat utolsé oszlopaval!

Szémitsa ki a piknométerben levé A anyag tomegét (a megtoltott piknométer tomegebol
vonja le az lires piknométer tomegét), ebbdl a viz adott hdmérsékleten megadott
striiségének (Id.: 101-5. tablazat) felhasznalasaval a piknométer pontos térfogatat (Vp).

A 101-4. tablazat értelemszer(i tovabbi kitoltésével szamitsa ki eldbb a piknométerben
levé folyadékok tomegeit, a piknométer pontos térfogatanak (V) ismeretében pedig azok
stirliségeit.

Abrazolja milliméterpapiron a kapott siirtiségeket X fiiggvényében.

Az ismeretlen elegy (X) mért slirlisége alapjan olvassa le az abrarol az ismeretlen elegy
Osszetételét.

V. Diszkusszio:

A mérési tapasztalatok és az eredmények alapjan szévegesen értékelje a kapott eredményeket

a kovetkez6 szempontok segitségével:

> {rja le, hogyan valtozik az adott folyadékelegy siirlisége az Gsszetétel (Xa) fiiggvényében.

» Tortént-e kontrakcid vagy dilatacio? Hogyan allapithatd ez meg?

» Mi a feltétele annak, hogy a slriiségmérést Osszetétel meghatarozasara lehessen

felhasznalni? Hogyan fiigg 0ssze a meghatdrozas pontossaga a komponensek stirliségének

kiilonbségével?

» Milyen pontosan tudta mérni az ismeretlen stirtiségét, illetve leolvasni az abrarol annak

moltortjét? Melyikiik hatdrozta meg a végeredmény megadasadnak pontossagat? Mekkora

12
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volt ez kozelitéleg? Hogyan lehetne fokozni az Osszetétel meghatarozasanak pontossagat

adott elegy esetén?

» Miért fontos a hdmérséklet alland6 értéken tartdsa a méréssorozat elvégzése soran?
» Mekkora hibat okozhat a végeredményben az, hogy az elegyek elkészitésekor az A és B
komponenseket meglehetdsen pontatlan eszkozzel, mérdhengerrel mértiik 6ssze?
Fiiggelék
101-1. tablazat: A mérend6 elegyek komponensei, valamint azok M és p adatai
Gyakorlat Ma Mg OA OB
: A B
Szama (g/mol) | (g/mol) | (g/cm®) | (glcm®)
101/a viz | CH3;CH(OH)CHj; 18 60 1,0 0,785
101/b Viz CH3OH 18 32 1,0 0,791
101-2. tablazat: Az elegyek térfogat szerinti Osszetételei
XA Xa Va (cm?) Vg (cm?)
1) 0,8
(2) 0,6
3) 0,4
(4) 0,2
101-3. tablazat: Az elegyek tomeg szerinti 0sszetétele
Ures | Lombik | Lombik
lombik +A +A+B |MaA —mo|mg —ma | Ma/Ma | Mme/Mg
tomege
mo(9) | ma™(g) | mg (g) | Ma(9) mg (g) | Na(mol) | ng(mol) | xa
1)
)
©)
(4)

13
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101-4. tablazat: Az elegyek stirtiségeinek meghatarozasa piknométerrel

« Piknométer | Folyadék p (glem®)
A tomege (g) | tomege (Q)
(A | 1,000 (1d.2101-5. v = ... cm
tablazat)
1)
)
®3)
(4)
(B) 0,000
(X)
A piknométer tomege tiresen: ................. g

101-5. tablazat: A viz stirisége kiillonb6z6 homérsékleteken

T (°C) A viz stirlisége T (°C) A viz stirlisége
(glcm®) (g/cm®)
16,0 0,997798 23,0 0,996599
17,0 0,997659 24,0 0,996386
18,0 0,997510 25,0 0,996164
19,0 0,997349 26,0 0,995931
20,0 0,997177 27,0 0,995689
21,0 0,996995 28,0 0,995438
22,0 0,996802 29,0 0,995177
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

mértékegységét is. Milyen mddszereket ismer a siirliség meghatarozasara?
2. Mi a piknométer, hogyan hasznaljuk stirliség mérésére?

3. Hogyan viszonyul idealis, illetve redlis elegy esetében az elegy térfogata a komponensek
térfogatahoz? Mikor beszéliink elegyitési dilataciorol ill. kontrakciorol?

Szamitasi feladatok:

1. Mennyi az oxigéngaz slirlisége, ha 500 K homérsékleten és 0,100 MPa nyoméson 2,00 m?
térfogatot tolt be? Az oxigént tekintsiik tokéletes gaznak (relativ molekulatomeg: 32,0).

2. CCly és kloroform elegyében a CCly moltortje 0,123. Mennyi a kloroform moltortje, és mi
az elegy tomeg%-os Osszetétele? A CCly és a kloroform molaris tomege rendre
154,0 g mol™ és 119,5 g mol ™.

3. Mi a moltortben kifejezett Osszetétele annak a kloroform-CCl, elegynek, amely a
kloroformra nézve 10,0 tomeg%-0s? A CCls és a kloroform molaris tomege rendre
154,0 g mol ™ és 119,5 g mol ™.

4. Mekkora lesz a kloroform moltortje abban a 20 °C-os folyadékelegyben, amelyet 12,0 cm®
kloroform és 12,0 cm® CCl, sszekeverésével készitettiink? A kloroform molaris tomege
1195 gmol ™, stirlisége 20°C-on 1,499 gcm>, a masik komponens ugyanezen
mennyiségei rendre 154,0 g mol™ és 1,630 g cm ™.

5. Milyen térfogata 2,186 M-o0s, 1,126 g/cm? siirfiségii kénsavoldatot kell 1000 cm® vizhez
keverniink, hogy pontosan 4,8 tomeg%-os oldat képzédjon? A 4,8 tomeg%-0s oldat
stirtisége 1,030 g/cm3.
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102. Kalorimetria

(Fémek hokapacitasanak meghatarozasa)

Feladat: 4 gyakorlaton két kiilonbozd fém fajlagos- és molaris hékapacitasat hatdarozzuk meg
egyszerti, sajat osszeallitasu vizkaloriméterben. A kaloviméter hokapacitasanak
meghatarozasahoz kalorifer segitségével ismert mennyiségii hot kozliink, és az
ekozben bekovetkez6 homérséklet-emelkedésbol —szamitiuk ki a  kaloriméter
hokapacitasat.

Elmé¢leti alapok

A fizikai és a kémiai folyamatokat kisérd energiavaltozas egy jelentds része hdeffektus
forméjaban jelentkezik. Ezeknek a hdeffektusoknak a mérésével a kalorimetria foglalkozik. A
kalorimetria segitségével olyan termodinamikai alapadatok hatdrozhatok meg kozvetleniil,
mint pl. a fajlagos vagy molaris hdkapacitas, oldas-, higitas-, elegyedési-, hidratacio-,
disszociacio-, égésho és egyeb reakciohdk.

Amikor egy T; hémérsékletli testtel megfelelé koriilmények kozott Q hot kozliink,
annak homérséklete a h6kozlés kovetkeztében To-re n6 gy, hogy a To— T1 = AT hémérséklet-
valtozas aranyos a kozolt hé nagysagaval:

Q=C-AT (102-1)

ahol a C aranyossagi tényez0 az illetd test hokapacitasa. Ez nem mas, mint az a hdmennyiség,
amely ahhoz sziikséges, hogy az egész test homérsékletét 1,00 K-nel noveljiikk. Extenziv
sajatsag, mértekegysége J K™

Egykomponensti (kémiailag egységes), m tomegtli, ill. n anyagmennyiségi test C
hékapacitasa a ¢t fajlagos, illetve a ¢, molaris hokapacitasok segitségével is megadhato:

C=ci-m; C=cp-n (102-2)
A két egyenlet jobb oldalanak 6sszevetésébdl kovetkezik, hogy:

m

Cm = C
"n

=¢¢ - M, ahol M a molaris tomeg. (102-3)

A cr fajlagos hokapacitas (fajhd) az anyag 1,00 g-janak hdkapacitasa, azaz az a
hémennyiség, amely ahhoz sziikséges, hogy a test 1,00 g-janak homérsékletét 1,00 K-nel
noveljiik. Mértékegysége: J Kt gfl.
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A cp molaris hékapacitas (m6lhd) az anyag 1,00 moljanak hdkapacitdsa, azaz az a
hémennyiség, amely ahhoz sziikséges, hogy a test 1,00 moljanak hémérsékletét 1,00 K-nel
néveljiik. Mértékegysége: J K mol ™,

A fajlagos és molaris hdkapacitas anyagi mindségre jellemz6 fontos, intenziv jellegii
fizikai-kémiai sajatsag. Bar fiigg a hdmérséklettdl, nem tal igényes szamitasoknal, ill. sziikebb
homérséklettartomanyban ettdl a fiiggéstdl eltekinthetiink. A fajlagos, illetve moldaris
hdkapacitds meghatarozasa igen fontos feladat, mert ismeretiik a termodinamikai fliggvények
(U, H, S, G) kiszamitasahoz sziikséges.

Egy elméleti uton levezetett Gsszefiiggés, az un. Dulong—Petit-szabaly szerint a szilard
elemek molaris hokapacitasa ¢y = 3'R (R az egyetemes gazallandod), azaz a hémérséklettdl és
anyagi mindségtél fliggetlen allando. A szabaly azonban nem altalanosan, hanem csak
meghatarozott, korlatozott feltételek kozott teljesiil, ezért a hdkapacitds kisérleti
meghatarozasa nem Keriilhetd el. A szabaly érvényességének megallapitasahoz érdemes a
kisérleti adatot a Dulong—Petit-szabaly szerint szamitottal is 6sszehasonlitani.

A kalorimetrias mérések kisérleti eszkoze a kaloriméter. A kaloriméter a kornyezetétdl
hészigetelt berendezés, amelyben az adott hdeffektus halmazallapotvaltozast (izotermikus
kaloriméter), ill. hdmérsékletvaltozast (nem izotermikus, vagy adiabatikus kaloriméter) idéz
eld.

Izotermikus kaloriméterek:

Ezekben a késziilékekben a mérendd hd megvaltoztatja a kaloriméterben levd anyag egy
részének a halmazallapotat, mikdzben a kalorimétert a halmazallapot-valtozasnak megfeleld
atalakulasi homérsékleten tartjuk. Az atalakulasi entalpiavaltozast ismerve és az atalakult
anyag mennyiségét mérve, a kaloriméterbe jutott vagy abbol elvont hé kiszamithato. Ilyen pl.
a jégkaloriméter, amelyben az egyensulyi, 0,00 °C-os viz-jég rendszerben levd jég egy része
megolvad a k6zolt hé hatasara. Ha mérjiik a jég tomegét hokozlés elott és utan, a megolvadt
jég tomegeébdl és a jég fajlagos olvadashdjebdl a kozolt hd kiszamithatd:

Q = olv ° Amjég (102-4)

Ilyen tipusu kalorimétert a gyakorlaton nem hasznélunk.

Nem-izotermikus (adiabatikus) kaloriméterek:

Ezek folyadékot tartalmazo edények, amelyek idedlis esetben a kornyezettdl hdéatmenet
szempontjabol tokéletesen elszigeteltek, ilyen mododon milkodésiik adiabatikus. A
leggyakrabban hasznalt nem-izotermikus kaloriméter a vizkaloriméter. Ha a kaloriméterben
hofejlodéssel vagy hoelnyelddéssel jard folyamat jatszodik le, akkor a kaloriméterben levd

17



102. Kalorimetria

folyadék homérséklete megvaltozik, ¢és ebbdl a hoémérsékletvaltozasbol a kaloriméter
hdkapacitasanak ismeretében kiszamithat6 a kaloriméterrel k6zolt hdmennyiség:

Qkaloriméter = Ckaloriméter ’ ATkaloriméter (102'5)

ahol Qyalorimeter @ kaloriméterrel k6zolt hdmennyiség, Cyajorimeter @ kaloriméter hokapacitasa,

AT katorimeter PAIQ @ Kaloriméter-folyadék hémérsékletvaltozasa.
A kalorimetrids mérések két f6 1épésbdl allnak:
1. A kaloriméter hokapacitasanak meghatarozasa:

A kaloriméter hdkapacitasa a benne levd viz ¢és a vizbe meriild melegedd részek
hékapacitasabol tevodik 0ssze. Leggyakrabban gy hatarozzuk meg, hogy a kaloriméterrel
ismert mennyiségll Qxalorimeter hOt kozliink, mérjiilk az okozott ATyaorimeter hOmérséklet-
valtozast, s a (102-5) dsszefiiggés segitségével szamitjuk Ki a Cyaiorimeter-t.

Jol meghatarozott mennyiségli hd kozlésének egyik egyszerii eszkdze az elektromos
kalorifer, amely egy kis teljesitményii elektromos fiitdszal (meriild forrald). A fiit6testbe
betaplalt elektromos energiat pontosan lehet mérni, mert az elektromos energia teljes
egészében atalakul hévé, és az alkalmazott U (volt) fesziiltség, a mért | (amper) aramerdsség
€s a fiités tges (s) idOtartamanak ismeretében kiszamithato:

Qkaloriméter =U -1t (102'6)
2. Az ismeretlen hdmennyiség meghatarozasa:

Ha azt akarjuk meghatarozni, hogy egy vizsgalando folyamatban a kaloriméterrel
mekkora Q; hémennyiséget kozoltiink, ezt gy végezziik, hogy mérjiik a kaloriméternek azt a
ATkatorimeter,1 hOmérsékletvaltozasat, amely a Q; hatisidra bekovetkezett, s mivel az el6z6
mérésbol Cyalorimeter mar ismert, a (102-1) dsszefliggéssel Q; kiszamithato.

Ql = Ckaloriméter ' ATkaloriméter,l (102-7)
Amennyiben ezt a Q; hémennyiséget pl. egy forré fémdarab (vagyis a kaloriméterénél
magasabb hdémérsékletli rendszer, melynek kezdeti hdémérséklete Tgmo) adta at a

kaloriméternek, a kezdetben forr6 fém addig hiil, kozben melegitve a kalorimétert, amig
hémérsékletiik azonos nem lesz (Tygss)-

AT fem = Tkozos — Tem0 (102-8)
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Mivel a fém homérséklete lecsokken, ATy, értéke negativ. Az, hogy ekdzben a fém mennyi
hot ad le, az a fém hokapacitasatol fiigg:

Q2 = Cm - ATgem (102-9)

Mivel a fém hét ad le, Q, értéke negativ. Tekintve, hogy az adiabatikus kaloriméter és
kornyezete kozott idedlis esetben nincs hdcsere (mas szoval a fém altal leadott hdmennyiséget
a kaloriméter melegedo részei veszik fel):

Qi+ Q2=0 (102-10)

A (102-10) egyenletbe behelyettesitve a (102-7) és (102-9) egyenletek jobb oldalat, a fém

hokapacitasa Cialorimeter ismeretében, AT katorimeter.1 €5 AT fem mérésével kiszamolhato:

Cfém — QZ - Ql =— Ckaloriméter : ATkanriméter,l (102_11)
AT, AT, AT,

fém fém fém

A (102-2) és (102-3) egyenlet segitségével, a fémrad tomegének és a fém molaris tomegének
ismeretében az adott fém fajlagos és molaris hékapacitasa is szamithato.

3. A kornyezettel valo hdcsere szamitasos korrekcidja:

Az eddig leirtak a kaloriméterek tokéletesen adiabatikus mikodését tételezik fel, azaz hogy a
folyamatban leadott hot teljes egészében a kaloriméter vette fel, abbol semmi sem jutott ki a
kornyezetbe, és onnan sem jutott be hé a kaloriméterbe, vagyis a kaloriméter hdszigetelése
tokéletes. Csak ekkor igaz, hogy az észlelt hdmérsékletvaltozas teljes egészében a kdzolt hotol
szarmazik. A valosdgban azonban a kornyezettel vald hdcsere nem kiiszobolhetd ki teljesen,
igy a kozolt ho egy része vezetés, aramlas vagy sugarzas Utjan a kérnyezetbe tavozik.

A kisérletileg ki nem kiiszobolhetd hdkicserélddést szamitassal kell korrekcidba venni.
Egyszerti grafikus mddszert célszerti alkalmazni. Az ehhez sziikséges adatokat ugy gytjtjik,
hogy az Osszeallitott kaloriméter homérsékletét a hokozlés elott 10 percig percenként
leolvassuk (eldszakasz). Ezutan elinditjuk a hdeffektussal jard folyamatot, és lehetdleg
stiribben mérjilk a homérsékletet az 1do fiiggvényében (fészakasz). A hdeffektussal jard
folyamat megsziinése utan a hdmérséklet valtozasa lelassul és a belsé hdkiegyenlitddés utan
ismét egyenletes lesz. A homérséklet alakulasat tovabbi 10 percig kovetjiik percenkénti
leolvasassal (utoszakasz).

A homérséklet-1d6 adatparokat dbrazoljuk mm papiron:
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eloszakasz fOszakasz  utdszakasz

102-1.abra: A kaloriméter hdmérsékletének iddbeli valtozasa
a f6szakaszban tortént h6kozlés hatasara

Vonalzoval hosszabbitsuk meg mind az eld-, mind az utdszakaszt a fOszakasz
iranyaba. Ahol a meghosszabbitas elvalik a mérési gorbétdl, jeldljiik be Ti-et €s To-t (az dbran
sziirke pontokkal jel6lve). Szamitsuk ki (T1+T2)/2-t és keressiik meg, hol van ez az érték a
foszakaszon (az abran szintén sziirke ponttal jeldlve). Ez a foszakasz kozéppontja. Allitsunk
az ordinataval parhuzamos egyenest a f6szakasz kdzéppontjaba. Ez az egyenes metszi az elo-
¢€s utodszakasz meghosszabbitasat. A két metszésponthoz tartoz6 homérsékletek kiilonbsége
lesz a AT aioriméter-

Minél tokéletlenebb a kaloriméter hdszigetelése, anndl tobbet valtozik a hdmérseklet
az el6- és utoperidodus soran, azaz annal jelentdsebb korrekciora van sziikség.

Tapasztalat szerint elonyosebb, ha ebben a specialis esetben elobb mérjiik — egymds
utan — a ket forro fémdarab dltal leadott hot, és csak utina végezziik a kaloriméter
hokapacitasanak meghatarozasat.
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Kisérleti utmutato

|. Otthon elére elvégzendo feladat:

I/1.

/2.

Szamolja ki, hogy a Dulong—Petit-szabaly (1d.: Elméleti alapok) alkalmazasaval milyen
értékek kaphatok a réz €s a vas molaris hokapacitasara, és hasonlitsa 0ssze a tablazatban
talalhato irodalmi (forras: www.webelements.com) moélhé értékekkel.

Szamolja ki a (102-3) Osszefiiggés alapjan a Dulong—Petit-szabaly alapjan kaphat6 és az
irodalmi molhé értékekbdl a fajho értékeket. Toltse ki az 102-1. tablazatot!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

AN N N NN

<

<

ANER NI NN

rézrad, vasrud

ioncserélt viz

nagyméretli f6zOpohar a vizfiird6hoz

elektromos f6z6lap

hungarocell doboz fedével a meleg vizflirddbe merild fémrudak allando
hémérsékleten tartasdhoz

0-100 °C-0s méréstartomanyil hdmérd a vizfiirdé és a belemeriild fémrudak
hémérsekletének leolvasasahoz

kaloriméter Osszes tartozékaval (termosz, milanyag pohar, milanyag lapra szerelt kémcso,
magneses keverdbot, hdméro)

magneses keverd

mérShenger

pipetta

stopper (technikustol kérhetd)

Il. A kaloriméter és a mérések elokészitése:

/1.

/2.

/3.

Centigramm pontossdggal mérje meg a mintarudak (vasrud és rézrid) tomegét. Az
eredményt jegyezze fel a 102-2. tdblazatba.

A nagyméretii f6z6poharba tegyen fel 500 cm® vizet melegedni az elektromos féz6lapra.

Tegye bele a mintarudakat. Idénként kevergetve melegitse a vizet 90-95 °C kozé. A viz
hémérsékletét idonként hdmérdvel ellendrizze! Fokozott dvatossdggal dolgozzon, hogy
a forr6 viz illetve f6z6lap okozta sériiléseket elkertilje!

Amig a viz és a fémrudak felmelegszenek, allitsa Ossze a kalorimétert: Mérjen a
termoszban talalhaté miianyag poharba mérShengerrel 150 cm® ioncserélt vizet.
Helyezze a pohéarba a szekrényben taldlhatd magneses keverdtestet. Helyezze vissza a
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mianyaglapot és az arra szerelt kaloriméter-tartozékokat (keverd, fiitészal, kémcso, 0-35
°C-0s h6mérd) a termoszra. Mérjen a kémesébe pipettaval 5,00 cm® vizet. A termoszt
helyezze a magneses keverd lapjara.

[1/4. A kalorifer aramkorének Osszeallitasat a mellékelt kapcsolasi rajznak (102-2. abra)
megfelelden végezze. Kapcsolja be az dramatalakito késziiléket, és allitsa be a kimend
fesziiltségét a berendezésen jelzett értékre! Ezutin kapcsolja ki a késziiléket. (A
kaloriferre csak az V. mérési feladatban lesz sziikség.)

[1/5. Ekodzben a 11/2. pontban elékészitett vizfiirddben a fémrudak felmelegedtek 90-95 °C
kozé. A szekrényben taladlhatd kesztytit felhiizva helyezze a forrd poharat a kisebbik,
kerek hungarocell dobozba, ezt pedig a nagyobbikba. A dobozra tegye ra a fedelét, s az
egyik nyilasba illessze be a 0-100 °C méréstartoményt hémérét, a masik kettén
keresztiil 16gassa be a fémrudakat. A hdszigetelt dobozban a hémérd és a fémek
ugyanabba a forrd vizbe meriilnek, ennek koszonhetéen a fémek mindenkori
hémérséklete a hdmérordl leolvashato. Készitse eld a stopperorat.

220V

‘ ‘

Ver

— +
o =

aramatalakito

fiitdszal —' |+ . -
& & | w aramer6sség-

-
A

2. abra: A kalorifer aramkorének kapcsolasi rajza

Az ezt kdvetd mérési feladatokat (111.-V.) az igy elokészitett késziilékkel fogja elvégezni.

FIGYELEM! Ertékes idét takarithat meg, ha a IV. Mérési feladatot kozvetleniil a III. Mérési
feladat, az V. Meérési feladatot pedig kozvetleniil a IV. Meérési feladat
befejezése utan, folytatolagosan veégzi ugy, hogy az el6z6 mérés utoperiodusat

egyben a kovetkezo mérés eloperiodusaként hasznalja fel. Ekkor folyamatosan
hasznalhatja a stopperorat, az egyes mérések, ill. periodusok kozott sem kell
kikapcsolnia!
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1. Mérési feladat: Rézrud fajhdjének meghatarozasa

/1.

/2.

11/3.

11/4.

Kapcsolja be a magneses keverdt. 10 percig percenként mérje és jegyezze fel a
kaloriméter hdmérsékletét (eloperiddus). Az iddmérést stopperoraval végezze.

Az eléperiodus 10. percében pontosan olvassa le a rézrud kezdeti hémérsékletét
(Tcuo), és jegyezze fel a 102-2. tablazatba! Majd gyors mozdulattal a miianyag
zsinegnél fogva helyezze at a mintadarabot a vizflirdébél a mintatartd kémcsdbe,
kézben folytassa a kaloriméter hdmérsékletének leolvasasat, de most félpercenként
(foperiodus). A fészakasz addig tart, amig a homérséklet leolvasasakor egy kezdeti
gyors emelkedést kdvetden, hdromszor egymds utdn ugyanazt vagy csokkend értéket
nem kap.

Folytassa a hémérséklet-id6 értékparok észlelését még tiz percig (utdoperidodus). Ismét
elegendd percenkénti leolvasas.

A mért id6-hémérséklet adatparokat a 102-2. tablazat megfeleld cellaiba jegyezze fel.
Jelolje egy vizszintes vonallal a 102-2. tablazatban, meddig tartott az eldperiodus, a
foperiddus €és az utoperiodus.

IV. Mérési feladat: Vasrud fajhéjének meghatarozasa

IV/1.

IV/2.

IV/3.

IV/4.

10 percig percenként mérje és jegyezze fel a kaloriméter hdmérsékletét (eloperiodus).
Az 1démérést stopperoraval végezze. FIGYELEM! Ha a IV. Meérési feladatot
kozvetleniil a III. Mérési feladat utan végzi, a IIl. Mérési feladat utoperiodusat egyben
a 1IV. meérési feladat eloperiodusaként hasznalhatja fel, igy ezt kiilon nem kell
elvégeznie.

Az el6periddus 10. percében pontosan olvassa le a vasrud kezdeti hémérsékletét
(Treo), és jegyezze fel a 102-2. tablazatba! Majd gyors mozdulattal a miianyag
zsinegnél fogva helyezze 4t a mintadarabot a vizfiirdébdl a mintatartd kémcsdébe a
rézrud helyére, kdzben folytassa a kaloriméter hdmérsékletének leolvasasat, de most
félpercenként (foperiddus). A fészakasz addig tart, amig a hdmérséklet leolvasasakor
egy kezdeti gyors emelkedést kdvetden, haromszor egymds utdn ugyanazt vagy
csokkend értéket nem kap.

Folytassa a hdmérséklet-ido értékparok észlelését még tiz percig (utoperiodus). Ismét
elegend6 percenkénti leolvasas.

A mért ido-hdmérséklet adatparokat a 102-2. tablazat megfeleld cellaiba jegyezze fel.
Jelolje egy vizszintes vonallal a 102-2. tablazatban, meddig tartott az eldperiddus, a
féperiddus és az utoperiodus.
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V. Mérési feladat: Kaloriméter hokapacitasanak meghatarozasa

V/1.

V/2.

V/3.

10 percig percenként mérje €és jegyezze fel a kaloriméter hdmérsékletét (eloperiddus).
Az idOomérést stopperoraval végezze. FIGYELEM! Ha az V. Mérési feladatot kézvetleniil
a lV. Méresi feladat utan végzi, a IV. Mérési feladat utoperiodusat egyben az V. mérési
feladat eloperiodusakent hasznalhatja fel, igy ezt kiilon nem kell elvégeznie.

A 10. percben kapcsolja be az aramatalakitot, ezzel megkezdi a kaloriferrel a hokozlést.
Jelolje be a 102-2. tablazatban, mikor kapcsolta be a futéaramot. Jegyezze fel a 102-2.
tablazatba az alkalmazott aramerdsséget és a fesziiltséget. Folytassa a homérséklet
leolvasasat félpercenként (fdperiddus). Miutan a hémérséklet 4-5 °C-ot emelkedett,
kapcsolja ki a fiitéaramot. Jeldlje be a 2. tabladzatban, mikor kapcsolta ki a fiitdaramot.
Meérje az utoperiodust is 10 percig, percenkénti leolvasassal. A mért id6-hdmérséklet
adatparokat a 102-2. tablazat megfeleld celldiba jegyezze fel. Jelolje egy vizszintes
vonallal a 102-2. tablazatban, meddig tartott az el6periodus, a fOperiodus és az
utoperiodus.

V1. A mérési adatok feldolgozasa:

VI/1.

Abrazolja milliméterpapiron a mért id3-hémérséklet adatparokat. Amennyiben
folyamatosan mérte a kaloriméter hdmérsékletét, egyetlen milliméterpapiron abrazolhatja
mindharom mérését, és egy, a 102-3. abra sematikus rajzahoz hasonld, 3 1épcsot
tartalmazo gorbét kell kapnia.

T(°C)

. merés elbszakasz
1. mérés foszakasz

Il merés utdszakasz
I méres eldszakasz
IV . mérés fiszakasz
I mérés utdszakasz
V.o meres elfszakasz
W.omeérés foszakasz

V. merés utoszakasz

t (perc)

102-3. abra: A kalorimetrikus mérési feladat soran kapott gérbe sematikus rajza
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VI/2.

VI1/3.

VI/4.

VI1/5.

V1/6.

VI/T.

A bevezetésben ismertetett grafikus korrekcioval hatdrozza meg egyenként a
1épcsékhoz  tartozo ATatorimeter(11),  ATxatorimeter(1IV.),  ATxalorimeter(V.) hOmérséklet-
valtozasokat. Jegyezze ezeket fel a 102-3. tablazatba.

Allapitsa meg a grafikonrol a gorbék utdperiodusai alapjan a rézrad és a kaloriméter,
valamint a vasrad ¢és a kaloriméter kozos homérsékletét az egyes kisérletekben
(Trozos(M1.), (Twszss(1V.)). A 102-2. tablazatbol keresse ki a fémrudak kezdeti
hémérsékletét (Treo; Tcupo) €s szamitsa ki, mennyit valtozott a fémek hémérséklete a
héatadas kozben (ATre; ATcy ). Ugyeljen a hémérsékletvaltozasok eldjelére!

A kaloriméter hdkapacitasanak meghatdrozasahoz U, | valamint a flités pontos
id6tartamanak (tges) ismeretében, az (102-6) egyenlet felhasznalasaval szamolja ki,
mennyi hoét vett fel a kaloriméter az elektromos fiit6szaltdol (Qxaiorimeter(V.)). A
kaloriméter hokapacitasat (Cyaorimeter) @ (102-5) egyenlet alapjan, Qyalorimeter(V.) €és
AT kalorimeter(V.) ismeretében szamolja ki.

Szamolja ki a (102-11) egyenlet alapjan a vas hokapacitasat (Cge), a kaloriméter
hékapacitasa (Cyalorimeter), @ kaloriméter hdmérséklet-emelkedése, (ATaorimeter(1V.) és a
vas homérséklet-csokkenése (ATge) ismeretében.

A vasrid tomegének és a vas molaris tomegének ismeretében a (102-2) egyenlet
atrendezésével, a vasrid hokapacitasabol (Cre) szamolja ki a vas fajlagos és molaris
hékapacitasat (Cm,re; Cr,re). Az eredményeket jegyezze fel a 102-3. tablazatba!

A rézrad hokapacitasanak (Ccy) és a réz molaris és fajlagos (Cm,cu; Chrcu)
hokapacitasanak kiszamitasahoz ismételje meg az VI/5. és VI/6. pontban leirtakat a
III. Mérési feladat adataival (Ccy; ATxalorimeter(111.); ATcy). Az eredményeket jegyezze
fel a 102-3. tablazatba!

VII. Diszkusszio:

A mérési tapasztalatok és a szamoldsi eredmények alapjan szévegesen értékelje a kapott

eredményeket a kovetkezé szempontok segitségével:

» A grafikon alapjan mit mondhatunk a kaloriméteriink hdszigetelésér6l? Volt-e sziikség

jelentds korrekcidra a ATalorimeter meghatarozasa soran?

» Hasonlitsa 0ssze a mért fajlagos és molaris hokapacitas értékeket az otthoni feladatban

kiszamolt, az 102-1. tablazatban feltiintetett valodi adatokkal. Ertékelje a tapasztalatat, és

magyarazza meg az esetleges eltérést!

» Vesse Ossze a kapott adatokat a Dulong—Petit-szabaly alapjan kapott értékkel. Mit

allapithat meg?

» Becsiilje meg az elvégzett mérés pontossagat. Hol lehet a mérés legnagyobb hibajat

elkovetni (tomegmérés, hoémérsékletmérés, aramerdsség mérés, ATialorimeter grafikus

meghatdrozasa, a fémrud kezdeti hdmérsékletének meghatarozasa, stb.)?
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Fiiggelék

102-1. tablazat: A vas és a réz hokapacitas értékei

. L cm (I mol P K e (g Kt
Fém, cm (I mol* K™ m ( ) ) cc(JgtK™ (g .)
laris t5 . i Dulong—Petit- . . Dulong—Petit-
molaris tomeg irodalmi ] L irodalmi ] L
szabaly alapjan szabaly alapjan
Cu
24,4
M=....... g/mol
Fe
25,1
M=....... g/mol
102-2. tablazat A kaloriméter hOmérsékletének idobeli valtozasa
III. Mérési feladat IV. Mérési Feladat V. Mérési feladat
mCu i iiiiienenes g mFe S iieieiaens g U S i iiiieraens V
TCu,0: ............ °C TFe,O e °C = .. A
t T t T t T
0 0 0
(perc) | (°C) (perc) | (°C) (perc) | (°C)
W 2] ‘M w
RS HERS %’ 2 RERES
< B < % 2 8 < B
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T g g SgE |2€ & © 5 g
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102. Kalorimetria

102-3. tablazat: A kaloriméter, valamint a fémek hékapacitasainak meghatarozasa

Kaloriméter Vas moldris és fajlagos | Réz molaris és fajlagos
hoékapacitasanak hoékapacitasanak hoékapacitasanak
meghatarozasa meghatarozasa meghatarozasa
V. Mérési feladat IV. Mérési Feladat III. Mérési feladat
ATkaloriméter(V-) = ATkaloriméter(IV-) = ATkaloriméter(“'-) =
°C °C °C
Trozss(IV.) = Tronss(111.) =
U v e o
= ... A TFe,O S iiieeee OC TCu,O TP OC
Thites = «vvvnnvnnnn. S ATpe= ool °C ATeu= ... °Cc
Qkaloriméter(v-) =
............... J
Ckaloriméter = Ckaloriméter = Ckaloriméter =
............... JK? e JKE e JKE
Qkaloriméter(lv-) = Qkaloriméter(l I I) =
............... J e
Cre= ..., J/K Cou=eveannnnn. J/K
CmyEe = Crmicu =
............ Jmol K™ e Jmol K
CriFe = Cricu =
............ Jg71K7l ............Jg’lK’1
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Mi a hdkapacitas? Adja meg egy tiszta anyag fajlagos és moldris hdkapacitasanak

srer

2. Mi a kaloriméter? Milyen lényegi kiillonbséget lat az izotermikus ¢és adiabatikus
kaloriméterek kdzott?

3. Hogyan miikodnek az adiabatikus kaloriméterek? Irja fel azokat az Osszefiiggéseket,
amelyeket az ilyen tipusi kalorimetrias mérések soran hasznal. Adja meg az
egyenletekben szerepld szimbolumok nevét €s mértékegységét is.

4. Mi a kalorifer és milyen szerepe van a kalorimetrias mérések, illetve konkrétan e
gyakorlat szempontjabol? irja fel a hasznalt egyenletet is, a benne szereplé szimbolumok
jelentésének és mértékegységének pontos magyarazataval egylitt.

5. Hogyan hatarozzuk meg a kaloriméter hokozlés hatasara bekovetkezd AT homérséklet-
valtozasat? Szamértékben kiilonbozik-e a Celsius-fokban, illetve Kelvinben megadott
homeérséklet-valtozas? Miért kell a gyakorlat sordn eld-, f6- és utdszakaszt mérniink és
hogyan tessziik ezt?

Szamitasi feladatok:

1. Adiabatikus kaloriméter vizébe meriil6 kaloriferen 6,00 percen keresztil 0,780 A
fitdaramot engediink at 17,0 V fesziiltség mellett, s ekkor a kaloriméter hdmérséklete
6,20 °C-kal megemelkedik. Mennyi a kaloriméter hékapacitasa? Feltessziik, hogy nincs
energiaveszteség.

2. Egy 700 JK™ h@kapacitasi adiabatikus kaloriméterbe 74,009 g tomegii fémdarabot
helyezve a kaloriméter homérséklete 25,72 °C-rol 27,60 °C-ra emelkedett. A fémdarab
kezdeti hdmérséklete 80,80 °C volt. Mennyi a fém fajlagos hdkapacitasa?

3. Mennyit valtozik a kezdetben 22,8°C-os kaloriméter hdmérséklete, miutan egy 75,52 g
tomegli, 82,6 °C-os fémdarabot helyeziink bele és megvarjuk a termikus egyensuly

kialakulasat? A kaloriméter hdkapacitasa 820 J K, a fém fajlagos  hdkapacitasa
0,234 J K g™
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103. Elektolitok vezetése

103. Elektrolitok vezetése
(Az oldott anyag minoségének és koncentracidojanak
hatasa az oldat elektromos vezetésére)

Feladat: 4 gyakorlat két részbdl all.
A) Az oldott anyag mindségének hatisa az elektromos vezetésre: (i) Azonos

crer
crer

e rer

ismeretlen anyagi mindségii oldatok vezetését mérjiik, és megdllapitjuk, hogy
azok erds, gyenge, vagy nemelektrolitok kézé sorolhatok-e be .

crer

crer

elektrolit esetében is.

Elméleti alapok

Az elektromos 4ram vezetése szempontjabol az anyagokat két nagy csoportra osztjuk: a
szigetelok nem, mig a vezetok vezetik az elektromos aramot. Ez utobbiakban szabad mozgasra
képes, toltéssel bird részecskék vannak, amelyek elektromos potencialkiilonbség hatasara
egyiranyu rendezett mozgast végeznek.

A vezetdk két nagy csoportjat az elsdrendli vagy elektronvezetdk illetve a masodrendii
vagy ionvezetOk alkotjak. Az utobbiba tartozokat elektrolitoknak is szokas nevezni.

Az elsérendll vezetdkben (fémek és a grafit) potencialkiilonbség hatisara delokalizalt
elektronok, az elektrolitokban pedig pozitiv és negativ toltésii ionok mozdulnak el.

Az elektrolitok lehetnek: (a) olvadék-elektrolitok és
(b) elektrolit-oldatok (ezen beliil erds és gyenge elektrolitok).

A sok (ionkristalyok) ionjai szilard allapotban helyhez kotottek, ezért nem vezetik az
elektromos aramot. Olvadékukban azonban mar elmozdulhatnak, igy olvadékuk elektromos
vezeto.

A gyakorlo kémikus szempontjabol a vizes oldatok a legfontosabbak. Maga a kémiailag
tiszta viz igen rossz elektromos vezetd (dm>-ként néhanyszor 10~" mol iont tartalmaz), de igen jo
olddszere sok vegyiiletnek. Az ionkristalyok kitlinéen oldédnak vizben, az apolarisak viszont
egyaltalan nem. A kovalens vegyiiletek koziil jol (vagy szerényebb mértékben) azok oldodnak
vizben, amelyek polérisak és H-kotésre képesek.

29




103. Elektolitok vezetése

Kovalens vegyiilet molekularis allapotban val6 oldasakor a képzodott vizes oldat nem
tartalmaz tovabbi ionokat a tiszta vizhez képest, ezért nem vezeti az elektromossagot. Az ilyen
oldatokat nemelektrolitoknak hivjuk. Nemelektrolit pl. a kiilonféle alkoholok vizes oldata.

Amikor egy vegyiilet oldédasakor a vizzel valo reakcido — elektrolitos disszociacid —
kovetkeztében hidratalt ionok jonnek Iétre, elektrolitoldat keletkezik. A disszociacid egyensulyra
vezet6 folyamat. Ha az egyensulyi allando értéke nagy (azaz a disszociacié gyakorlatilag teljes),
erés elektrolitrol beszélink. Ha azonban a disszociacios egyensulyi allandd kicsi (az ionokra
torténd disszociacid kis mértékii), gyenge elektrolit jon 1étre. A sok (ionkristalyok), valamint az
erés savak és erés bazisok (sésav, salétromsav, alkalifém-hidroxidok, stb.) vizes oldata mindig
erds elektrolitként viselkedik. Gyenge elektrolit a gyenge savak és gyenge bazisok (szerves savak
tobbsége, N-tartalmu bazisok, stb) vizes oldata.

Az elektromos vezetokre érvényes az Ohm-torvény:
U=1-R (103-1)

ahol U a fesziiltség (V), | az aramerdsség (A), R a vezetd ellenallasa (ohm, Q). Az ellenallas
fiigg a homogén vezetd anyagi mindségétdl és méreteitdl:

R=p— (103-2)

ahol R a vezetd ellenallasa (ohm), | a vezetd hossza (cm), A a vezetd keresztmetszete (cm?), p
pedig a vezetd fajlagos ellenallasa. Az anyagi mindségre jellemz6 allandot (p) az egységnyi
hosszusagu és egységnyi keresztmetszeti vezetd ellenallasaként definidljuk (Sl-egység: Q m;
gyakorlati egység: Q2 cm). Minél kisebb egy vezetd ellenallasa, annal jobb vezetd. Azonos méretii
vezetoket Osszehasonlitva ugyanez mondhato a fajlagos ellenallasokrol.

Parhuzamosan kapcsolt vezetok ered6 ellenallasat a (103-3) egyenlet irja le:
IR=1R; +1/Ry + ... (103-3)

Elektrolitok esetén a (103-2) és (103-3) dsszefliggéseket nem ebben a formaban hasznaljak, az R
helyett annak reciprokaval, a G vezetéssel jellemzik a vezet6t:

G = 1/R; mértékegysége Q' = S (siemens) (103-4)
Igy a (103-2) egyenlet megfelel6 alakja elektrolit vezetokre:

A
|

=1 (103-2a)
p
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103. Elektolitok vezetése

1/p = x; neve fajlagos vezetés (jele a gorog kappa betii), mértékegysége S m* (gyakran S cm ™).
Ertelmezésével és meghatirozasaval a késbbiekben (112. gyakorlat, Elméleti alapok)
foglalkozunk.

Ezek értelmében minél nagyobb egy elektrolit G vezetése — azonos méretli (azonos
hosszusagl és keresztmetszetll) vezetoket dsszevetve pedig a x fajlagos vezetése — annal jobban
vezeti az elektromossagot.

A (103-3) egyenlet megfelel alakja elektrolitok esetén:
G=G1+Gy+... (103-3a)

Jelentése az, hogy amikor egyidejiileg tobbféle elektrolit van az oldatban, az eredd vezetés az
egyes komponensek vezetéseinek Gsszege.

Az elektrolitok vezetése adott hdmérsékleten az oldatban levd ionok szamatol és azok
toltésétol is fiigg. Egy erds elektrolit oldaskor teljes mértékben disszocial, igy oldataban sokkal
nagyobb. A koncentracio novelésével az ionok szama (igy a vezetés is) mindkét tipusu elektrolit
oldataban egyarant nd. Amint a 103-1.a 4bréan lathato, a koncentraciofiiggés egyik esetben sem
linedris.

a Glc : b:
G (S) (S dm* mol™*

er6s elektrolit

( erés elektrolit

TN NN TN T Y AN TN TR (NN SN N N N B

S Y Y Y S I Y I A I Y |

gyenge elektrolit gyenge elektrolit

L L L 1 LI LI T 1 1 1 1 T 1 1 1 1 T 1 1 1

¢ (mol/dm®) V = 1/c (dm*mol )

103-1. abra: Erds és gyenge elektrolitok (a.) vezetése a koncentracio, illetve
(b.) egységnyi koncentraciora es6 vezetése (G/C) a higitas fliggvényében

Bar a novekedés mértéke nem azonos, mégsem észlelhetd jellegzetes kiilonbség a
koncentracio novekedésével az erés és gyenge elektrolitok G = f(c) fliggvényének alakjaban.
Sokkal felttinébb a kiilonbség azonban, amikor a x/C vagy G/c értékeket abrazoljuk 1/c, vagyis a
koncentracio reciproka figgvényében (Id.: 103-1.b. abra). A vezetés koncentraciofiiggésének
linearistol vald eltérését a koncentracid novelésével ugyanis a gyenge elektrolitok esetén a
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disszociaciofok csokkenése, erds elektrolitok esetén pedig az ionok egymés mozgasat
akadalyozo6, ,,arnyékold” hatasanak a ndvekedése okozza, és ez a két kiillonbozd ok két
kiilonbo6z6 tipusu fliggést eredményez.

Az oldatok vezetésének mérése soran tulajdonképpen ellenallast mériink un.
Wheatstone-hidas kapcsolassal:

R, R,
T 7
Ger
L, L,
Tm R
Uy

103-2. abra: Wheatstone-hidas kapcsolas sematikus rajza

A Wheatstone-hidas kapcsolasnal a négy ellenallas koziil az egyik, Ry az ismeretlen, az
R1 és az Ry értékei egy adott mérésnél ismert, rogzitett értékek. Az R, valtoztathatd ellenallas,
értékét addig modositjuk, amig a G galvanométer nulla aramot nem jelez (a hid ki van
egyenlitve). A nulla aram azt is jelenti, hogy a galvanométer két vége azonos potencialon van.
Ekkor l1-Ri=15-Ry, illetve Ii'Ro=1- Ry Atrendezéssel: Ry=Ry- R4/ R;.

A méréberendezés két fo részbdl all: a mérd-(harang)elektrédbol €s a mérdmiiszerbol
(konduktométer). A meérdelektrod legfontosabb része a 2 db, egymdstol adott tdvolsagban
rogzitett, adott feliiletdi, téglalapalaku platinazott Pt-elektrod. Késziilnek olyan harangelektrodok
is, amelyek harom gylrfialaki platindzott platina elektroddal rendelkeznek. Azonban ez a 3
elektrod is csak két polust jelent, mert az als6 és a felsd Ossze van kapcsolva. Az elektrodok
kornyezetét (feliil helyenként lyukas) tivegharanggal valasztjuk el az elektrolit f6 tomegétdl, ami
jol definidlt effektiv vezetési hossz és keresztmetszet révén fix celladllandét ad a
harangeletrédnak, és egyuttal kizarja a konvektiv (azaz az oldat keveredésébdl szadrmazo)
aramokat.(103-3. dbra) Meérés kozben a harangelektrod tetején 1évod lyukaknak az elektrolit-
felszin alatt kell lennie. Kiilondsen fontos ezt betartani titralasoknal és reakciok kovetésénél.
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Uvegharang
// N,

platinazctt platina
elektrddok

103-3. abra: Harangelektr6d sematikus rajza

Amikor az elektrodokra gyenge valtdaramot® kapcsolunk, az elektrodok kozé keriilt
ionok vandorolni kezdenek a sajat toltésiikkel ellentétes toltésti elektrod iranyaba, azaz vezetik az
aramot. A mérémuszer az elektrédok kozotti oldat ellendllasan eso fesziiltséget méri, skalajan
pedig a G (vezetés) értékét mutatja.

vezetesi EIGSItS &8

cella /1 egyeniranyitd
i T [muiveleti erdsitd)
L8 )

feszlltsggforrds ¢
ivaltakozd  ~ Uy P
feszilltségl) Q 4 U
- - -
n m"ero_lr —" analég
{ ellenallas feszilitsegmers
J [vezetéere
= |, skalazva}
dramjarta
vezetdszakaszok

103-4. abra: A konduktométer miikodési elve

A konduktométer hasznalati utasitasat a helyszinen talalja.

* Egyenaram jelen esetben nem hasznalhato, mert annak hatasara elektrolizis indulna meg, s
ez megvaltoztatna az elektrodok potencialjat (polarizacio).
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Kisérleti utmutato

|. Otthon elére elvégzendo feladat:

I/1.
/2.

I/3.

Ismételje at az SI mértékrendszerben hasznalatos eldtagok jelentését!

A 103-1. tablazat kitoltésével allapitsa meg a példaként felsorolt anyagokra, hogy vizes
oldatban erds, gyenge vagy nemelektrolitként viselkednek. frja fel az esetlegesen
végbemend disszociacié soran keletkezd anionok és kationok nevét, a disszocidcio
kémiai egyenletét.

Rajzolja le a Wheatstone-féle hid kapcsolasi rajzat, és egy par mondatban magyarazza el
annak lényegét!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

DN N N N NN N W R N

desztillalt viz

0,0100 mol/dm?® HX-oldat (X = CI, NOs', ClO, stb.)

0,0100 mol/dm? karbonsavoldat (RCOOH, ahol R = H; CH; sth.)

0,0100 mol/dm® KX-oldat

0,0100 mol/dm® NaX-oldat

0,0100 mol/dm? alkohol (R’OH, ahol R = CH3; CsHj stb.) vizes oldata

2 db 0,0100 mol/dm? ismeretlen anyagot tartalmazé oldat

25 cm®-es f8zépoharak

konduktométer, hozza kapcsolodd méréelektroddal, hasznalati utasitassal

Il. Mérési feladat: A vezetés fiiggése az oldott anyag mindségétol

/1.

/2.

25 cm-es fézOpoharban mérje meg a desztillalt viz vezetését. Ha 10 uS-nél nagyobb
érteket mér, mossa le az elektrodot tobbszor, a poharat is 6blitse at, majd mérje meg Ujra.
Ezt addig ismételje, mig két 6blités utan azonos értéket nem kap.

25 cm®-es fézOpoharba ontve ebben a sorrendben mérje meg a 0,0100 mol/dm?
koncentracioju alkohol- (R’OH), karbonsav- (RCOOH), NaX-, KX- és HX-oldat vezetését
(az X, R valamint R’ helyére a kiadott vegyszernek megfelel6 vegyjeleket tiintesse fel). Az
egyes mérések utan desztilldlt viz helyett a soron kovetkezd oldattal Oblitse a
fézépoharat és az elektrodot. A Kkapott értékek alapjan melyik lehet a nemelektrolit, a
gyenge elektrolit és az erds elektrolit? Eredményeit és megallapitasait jegyezze fel a 103-2.
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/3.
/4.

/5.

tablazat megfeleld celldiba. Ugyeljen arra, hogy a mért értékeket siemens mértékegységgel
adja meg.

Mossa tisztara az elektrodot desztillalt vizzel.

25 cm3-es fozépoharba toltve mérje meg a két ismeretlen oldat vezetését. Az egyes
mérések elott desztillalt viz mellett a soron kovetkezo oldattal is oblitse at a f6z6poharat
¢és az elektrodot A Kkapott értékek alapjan a két ismeretlen oldat nemelektrolit, gyenge
elektrolit vagy erds elektrolit? Eredményeit €s megallapitasait jegyezze fel a 103-2. tablazat
megfeleld cellaiba.

Mossa tisztara az elektrodot.

1. Mérési feladat: A vezetés fiiggése a koncentraciotol

/1.

/2.
/3.

/4.

A leghigabb oldattal kezdve, 25 cm>-es f8zépoharba toltve mérje meg az 1,00-10°3;
5,00-10° 1,00-10% 5,00-10% 0,100 és 0,500 mol/dm®  koncentracioji
karbonsavoldatok vezetését ugy, hogy az egyes mérések utan desztillalt viz helyett a
soron kovetkezd oldattal oblitse a fézdpoharat ¢€s az elektrodot. Eredményeit a 103-3.
tablazatba jegyezze fel.

Mossa tisztara az elektrodot.

Ismételje meg a IlI/1. pontban leirtakat a HX-oldatokkal is. Eredményeit a 103-3.
tablazatba jegyezze fel.

Mossa tisztara az elektrodot.

IV. A mérési adatok feldolgozasa:

IV/1.

IV/2.

IV/3.

Az ismeretlen oldatok vezetését Osszevetve az ismertekével dontse el az adott
ismeretlenrdl, hogy az erds elektrolit, gyenge elektrolit vagy nemelektrolit.

A 103-4. tablazat fennmaradd celldinak értelemszert kitoltésével szamitsa ki mindkét
méréssorozat adatainak felhasznalasaval a vezetés és a koncentracié hanyadosat (G/c) és
az egyes karbonsav- és HX-oldatok higitdsat (V)! Higitason az oldat azon térfogatat
értjiik, amely €ppen 1,00 mol oldott anyagot tartalmaz. A meghatarozasbol kovetkezden
V = 1/c, ahol ¢ az oldat molaritasa.

Abrazolja mm-papiron az RCOOH és a HX esetében is (6sszesen négy abra)...

a) a mért G -értékeket a ¢ koncentracio fliggvényében,

b) a G/c adatokat a V higitas fiiggvényében!

Ugyeljen a tengelyek megfelelé beosztisara, hogy az erds és a gyenge sav eltérd
nagysagrendii értékeit azonos abran tudja feltiintetni! Elemezze a kapott gorbéket a
bevezetdben leirtak alapjan!
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V. Diszkusszio:

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitdasi eredményeket, abrdakat a kovetkezo, ajanlott

szempontok felhasznalasaval:

>

crer "

Mekkora kiilonbséget talalt az azonos koncentracioju erés elektrolit, gyenge elektrolit, illetve
a nemelektrolit vezetése kozott? Meg tudta-e allapitani egyértelmiien a mérések alapjan,
milyen jellegli volt a két ismeretlen oldat? Fontos volt-e, hogy mindegyik Osszehasonlitott

crer

s

Jelentds-e a kiilonbség a sav €s a sok vezetése kozott? Ha igen, akkor hogyan magyarazhato
ez? Milyen sorrend allapithatd meg a kationok vezetésével kapcsolatban? Megegyezik-e ez a
sorrend az ionméreteik szerintivel? Milyen kapcsolat lehet-e két paraméter kozott?

Fligg-e a vezetés a koncentraciotol? N6 vagy csokken a vezetés a koncentracio novelésével?
Az abra alapjan mutatkozik-e jellegzetes kiilonbség a gyenge ¢és az erds elektrolit
vezetésének koncentraciofiiggésében?

Van-e¢ jellegzetes kiilonbség a G/c higitastol valo fliggésében az erés és a gyenge elektrolit
k6z6tt? Magyarazza meg a tapasztalatait!
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Fiiggelék

(4

« g

Milyen elektrolit?

anyag (er6s, gyenge, nem-)

kation, anion neve.

Az elektrolitos disszociacio (ha van) egyenlete,

salétromsav

Na-nitrat

K-nitrat

ecetsav

metanol

103-2. tablazat: Elektrolitok csoportositisa vezetésiik mérésével

anyag

G (S)

Milyen elektrolit?
(er6s, gyenge, nem-)

0,0100 mol/dm® R’OH

0,0100 mol/dm*® RCOOH

0,0100 mol/dm® HX

0,0100 mol/dm® ismeretlen I.

0,0100 mol/dm?® ismeretlen II.

103-3. tablazat: Gyenge és erds sav vezetésének fiiggése az oldat koncentraciojatol

RCOOH

HX

c V
(mol/dm®) | (dm*mol)

G
(S)

Glc
(Sdm®mol™)

(S)

Glc
(Sdm®mol™)

0 -

1,00-10°3

5,00-107°

1,00-1072

5,00-1072

0,100

Nlo|al A~ L N e

0,500
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Elektromos vezetok fogalma €s csoportositasa.

2. Fogalmazza meg Ohm torvényét vezetdszakaszra. Mi a térvényben szereplé mennyiségek
jele és mértékegysége? A vezetés €s a fajlagos vezetés fogalma, jele, mértékegysége.

3. Hogyan valtozik a gyenge- és az erds elektrolitok fajlagos vezetése a koncentracioval? Mi

lehet a magyardzat?

4. Hogyan valtozik a gyenge- ¢és az erds elektrolitok fajlagos vezetésének ¢és

crer

5. Hogyan, milyen berendezéssel mérjiik az elektrolitok vezetését? Miért hasznalunk
valtakozo6 dramot a mérés soran? Miért vezet a desztillalt viz?

Szamitasi feladatok:

crer

420,0 Q. Mekkora a KCl-oldat dm*/mol-ben kifejezett higitasa (V)? Mekkora a G/c érték
erre az oldatra, ahol G az oldat vezetése, C pedig az oldat koncentracioja?

2. Széamitsuk ki a két egymassal parhuzamosan elhelyezkedd egymastol 1,50 cm-re levd
elektrod feliiletét, ha KCl-oldatba meritve az clektrodot és mérve a vezetést az 0,0444
ohm *-nek adédott. Ismert még, hogy a KCl-oldat fajlagos ellenallasa 60,0 ohm cm.

crer

ellenallasa 1440 Q. Mennyi a CuSO;-oldatra a G/c hanyados, ahol G az oldat vezetése, C
pedig az oldat koncentracidja?

4. Egy konduktometrias cellaba toltott 0,010 M-os KCl-oldat vezetése 25 °C-on 4,50 mS.
Ugyanebbe az edénybe toltott 1,0-10* M-os ecetsavoldaté 44,1 uS. Szamoljuk ki a G/c
hanyadost az ecetsavra és a KCI-oldatra is.
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104. Spektrofotometria

104. Spektrofotometria
(Szines oldott anyag koncentraciéjanak a meghatarozasa)

Feladat: 4 gyakorlat harom részbél all.

(i) Szines vegyiiletet ismert koncentracioban tartalmazé oldat abszorpcios
spektrumdnak  felvétele: kiilonbozé  hullimhosszakon megmérjiik az oldat
fényelnyelését, és meghatarozzuk a legnagyobb fényelnyeléshez tartozo
hullamhosszat.
az abszorpcios maximum hullamhosszan. Az abszorbanciat dabrazolva a
koncentracio fiiggvényében, ellendrizziik a Lambert-Beer-torvény érvényességét.
Ervényesség esetén a pontokra kalibrdcios egyenest illesztiink, és az egyenes
meredekségébol kiszamitjuk a moldris abszorpcios koefficienst.

(ili)Megmeérjiik az adott anyagot ismeretlen koncentracioban tartalmazo oldat
fényelnyelését. A kalibracios gorbeérdl leolvassuk a mért abszorbancidhoz tartozo
koncentraciot, és odsszehasonlitiuk a molaris abszorpcios koefficiens alapjan
kiszamitott értékkel.

Elmé¢leti alapok

A spektroszkopia az anyagi részecskék energiadllapotdnak megvaltozasat eldidézo,
vagy e valtozast kiséré sugarzasokat tanulmanyozza. Alcsoportja, a spektrofotometria a
fényabszorpcid mérésével, mindségi- €s mennyiségi analitikai célokra valo alkalmazasaval
foglalkozik. Széles korben hasznaljdk kémiai reakciok egyensulyi ¢€s  kinetikai
tanulmanyozasara, valamint molekulak szerkezetvizsgélatara is.

A fényelnyelés torvényei:

Ha fény jut anyagi kozegbe, akkor annak egy része a hatarfeliileten visszaverddik,
masik része a kozegben elnyelddik, harmadik része pedig a kozegen 4thalad. A
spektrofotometria szempontjabol a fényelnyelés a lényeges. Ha lp intenzitdsu fény egy
abszorbealod anyag | cm vastagsagu rétegén halad at, intenzitasa |-re csokken. Az intenzitas
csOkkenése kapcsolatos az anyagi rendszer mindségével, Osszetételével, az athaladt fény
hullamhosszaval, az anyagi kdzegben megtett tttal (un. rétegvastagsaggal, vagy mas néven
optikai uthosszal) és a hémérséklettel. Egy adott hulldmhosszon és hdOmérsékleten a
kvantitativ osszefiiggést a Lambert-torvény adja meg:
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104. Spektrofotometria

| =1p-10 """, vagy mas formaban IL=10"°"I (104-1)
0
ahol o a linearis abszorpcios egyiitthatdo, amely szamszerlileg megegyezik annak a
rétegvastagsagnak a reciprok értékével, amelyen athaladva a fényintenzitds az eredeti
értékének a tizedére csokken. Az abszorpcios egyiitthatd az anyagi mindség €s a fény
hullamhosszanak a fiiggvénye. Az 1/ly hanyadost transzmittancianak (T) nevezziik. Ennek
értéke 0,00 és 1,00 (vagyis 0,00 és 100 %), azaz a teljes fényelnyelés és a tokéletes atlatszosag
kozott valtozhat.
Azok az anyagok, amelyeknek az abszorpcids egyiitthatoja a szinkép lathatd részében
(A =400-800 nm) fliggetlen a hullamhossztol, fehér fényen szintelennek (fehérnek, sziirkének,
feketének) latszanak. A szines anyagok abszorpcids egyiitthatdja egy vagy tobb
hullamhosszon 1ényegesen nagyobb, mint a tobbin (abszorpcids maximum), melynek helye €s
nagysaga az illetd anyagra jellemzd, ezért bizonyos esetekben annak azonositdsara is
hasznalhat6. A kovetkez6 tablazat mutatja, hogy milyen Osszefiiggés van egy anyag lathato
szine és az anyag abszorpciés maximumanak helye (az elnyelt fény szine vagy hullamhossza)
kozott. Ha ugyanis az 0sszetett fehér fénybol az anyag egy adott hullamhosszi fényt elnyel, az
athalado egyéb komponensek az un. komplementer szint adjak.

104-1. tablazat: Az oldat lathat6 szine és az elnyelt fény szine kozotti kapcsolat

az oldat lathato szine “az“ elny:el.t fény' szine
(koriilbeliili hullamhossz)
sargas-zold ibolya (400 nm)
sarga kék (450 nm)
vOros kékes zold (500 nm)
lila z6ld (550 nm)
kék sarga (600 nm)
kékes zold vOros (650 nm)

A fényelnyelést szokds a fény hulldimhosszdnak, hullamszdmanak, esetleg
frekvencidjanak figgvényében abrazolni. Az igy nyert gorbéket abszorpcios spektrumoknak
nevezziik (104-1. dbra).

A gyakorlatban legtobbszor oldatokkal dolgozunk. Az oldatok elnyeldképességére
vonatkozik a Beer-féle torvény. Ennek értelmében az oldott anyag abszorpcios egyiitthatoja
olyan hulldmhosszon, amelyen az olddszer nem, csupan az oldott anyag abszorbedl, ardnyos a
koncentraciéval (c, mol/dm?®), feltéve, hogy higitaskor az oldott anyag nem megy at
molekularis valtozason:

a=¢-C (104-2)
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ahol & az oldott anyag koncentraciotol fliggetlen molaris abszorpcids egyiitthatoja
(koefficiense).

= A 4
| | | | | | I | I | | | | |

/1m ax

| A (nm)

104-1. abra: A fényelnyelés valtozasa a hullamhossz fiiggvényében (abszorpcids spektrum)

Az oldatkémia teriiletén a fényintenzitas csokkenésének mértékéil a transzmittancia
helyett célszer(i annak negativ logaritmusat hasznalni, amit abszorbancianak (A) neveziink:

A=—IgT=a-l=¢-c-I (104-3)

A T, az a és az A dimenzi6é nélkiili szamok. Az & molaris abszorpcids egyiitthato
mértékegysége SI-ben mol™ m? a gyakorlatban azonban elterjedten a mol™ dm®cm™
egyseéget hasznaljak.

A Lambert és a Beer-torvény egyesitésével egy oldat i fényelnyelé komponensére
felirhat6 a kovetkez6 0sszefiiggés:

Ai=g-GCi- | (104-4)

A Lambert-Beer-térvény tehat kimondja, hogy az i oldott anyag abszorbanciaja
Az aranyossagi tényez0 az anyag & molaris abszorpcids egyiitthatoja. Fontos megjegyezni,
hogy a koncentraciovaltozassal jar6 kémiai folyamatok, mint pl. disszociacio, asszociacio,
szolvatacios allapot megvaltozasa esetén a torvény nem érvényes. Ilyen esetekben a Lambert—
Beer-torvénytdl valo eltérés gondos vizsgalatabol kvantitativ kovetkeztetések vonhatok le a
megfeleld kémiai folyamatra.
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Koncentraciomeghatarozas a Lambert—Beer-torvény alapjan:

A Lambert—Beer-térvény hig oldatokra érvényes hatartorvény. Adott kisérleti koriilmények
(azonos monokromatikus sugarforras, allando hdmérséklet, azonos oldodszer ¢€s kiivetta) esetén
& és | ismeretében meghatarozhatjuk az abszorbeald anyag koncentraciojat. Ha a
meghatdrozandé oldott anyagon kiviil az oldat mas fényelnyelé komponenst nem tartalmaz,
elegendd egyetlen hullimhosszon megmérni az abszorbanciat, mégpedig célszerlien az
abszorpcids gorbe egyik maximumdan. Minél nagyobb ugyanis az illetd anyag abszorpcios
egylitthatoja az adott hulldmhosszon, anndl érzékenyebben valtozik az oldat fényelnyelése a
koncentraciéval. Ekkor a Lambert—Beer-torvény szerint az oldat abszorbancidja egyenesen

crer

koncentracid kiszamithato:

A=¢-C- I,azazc:iI (104-4a)
8.

Ha nem ismerjiik a molaris abszorpcios egylitthatot, kisérletileg kell meghatarozni.
Ismert koncentracioju oldatok abszorbancidjanak mérése alapjan megszerkesztjikk az A = f(c)
hitelesité gorbét, ami a Lambert—Beer-torvény érvényessége esetén origbn atmend egyenes.
Az egyenes meredekségébdl ¢ konnyen kiszamithato (104-2. abra).

A spektrofotometrids mérések soran arra kell térekedni, hogy a mért abszorbancia
lehetbleg 0,1 és 1,0 kozott legyen. Ez a kiivetta (rétegvastagsag) és a koncentracio-intervallum
megfeleld megvalasztasaval érhetd el. Az abszorbanciamérés relativ hibdja anndl nagyobb,

minél inkébb kiesik ebbdl a tartomanybol a mért érték.

meredekség = ¢

0 ¢ (mol/dm?)

104-2. abra: Az oldat abszorbanciaja a koncentracié fiiggvényében
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Spektrofotométerek: az abszorbanciamérés eszkozei

A spektrofotométer f6 részei: sugarforras, monokromator, rés, minta, detektor, regisztralo. A
sugarforras fényét a monokromator felbontja. Megfeleld lencsék ¢€s tiikrok rendszerén at jut a
monokromatizalt fény egy résen keresztiil a mintara. A mintaba belép6 és onnan kilépd fény
intenzitasat a detektor hasonlitja 6ssze, és elektromos jellé alakitja. Az elektromos jel jut a
regisztralora, vagy digitalizalas utan szamitdgépre.

Sugarforrasok:

Folytonos szinképek eldallitasara a lathatd szinképtartomdnyban wolframszalas izzolampak
hasznalatosak. Ultraibolya sugarforrasként alkalmasak a kiilonbozd gaztoltésli lampak
(hidrogénldmpa, deutériumlampa, xenonldmpa). Ezek megfeleld gazzal toltott kvarccsovek,
amelyekben alkalmas elektroddk kozott elektromos ivkisiilést generdlnak. A lampak altal
kibocsatott sugarzas 180 és 400 nm kozott folytonos. Monokromatikus sugérzas eldallitasara
az ultraibolya és foként a lathatdo tartomdnyban a vonalszegény, de intenziv vonalakat
kibocsato gazkisiilési csovek (spektrallampak) is alkalmasak, mivel az egyes vonalak
monokromatorral vagy sziirékkel nagyon jol elvalaszthatok.

Szinsziirok, monokromatorok:

A folytonos szinképbdl a sziikséges szinképtartomanyt a szelektiv optikai sziirékkel valasztjuk
ki. Keskenyebb szinképtartomany monokromatorral valaszthaté ki. A monokromator lelke a
felbontd elem, amely egy prizma vagy optikai racs. A belépd fehér fény a felbontd elemen
athaladva kiilonb6z6 hullamhosszisaga alkotokra bomlik. A kiilonbdzd hullamhosszusag
sugarakat a felbontd egység forgatasaval lehet a rogzitett helyzetii kilépdrésre vetiteni.

Mintatartok:

A folyadékmintakat precizids kiivettdkba toltve helyezik be a spektrofotométerbe. Rendszerint
I mm ¢és 10 cm kozotti rétegvastagsagu kiivettdkat készitenek, de vannak ennél sokkal
vékonyabbak és vastagabbak is. A vastagsagot nagyon pontosan megadjak. Fontos, hogy a
kiivetta fala minél kevesebb fényt nyeljen el a vizsgalt szinképtartomanyban. Lathatod
tartomanyban iivegbdl, plexibdl, mig ultraibolya tartomanyban kvarcbodl késziilt kiivettakat
lehet hasznalni. Ez utobbiak kiilonosen dragadk. A fény Utjaba es6 oldalakat nagyon gondosan
tisztan kell tartani, kézzel megérinteni nem szabad, mert az elszennyezddott, zsiros feliileten a
fény szorodik, elnyelddik. Minden esetben a fény utjdba nem keriild, mattitott feliiletnél

fogjuk meg a kiivettdkat. Vannak specidlis valtoztathato rétegvastagsagu mintatartd edények

is. Esetenként termosztalhatd, és keverdvel ellatott tartokat is hasznalnak.

Detektorok:

A sugarzasok intenzitasanak mérésére szamos eszkozt fejlesztettek ki. A modern UV-VIS
spektrofotométerekben a fényelektromos érzékelok hasznalatosak. Ezek a sugdrzast az
intenzitassal aranyos elektromos jell¢ alakitjak at.
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Regisztralok:

A régebbi épitésii késziilékek elektromechanikus regisztraloval vannak felszerelve. Ma mar
jobbara szamitogépekkel kapcsoljak Gssze a spektrofotométereket, és megfeleld adatkezeld
programokkal dolgozzak fel a digitalizalt adathalmazokat.

Spektrofotométer tipusok:

Egysugaras késziilékek:

A fényutba az 0sszehasonlitd olddszerrel, illetve a mérendd oldattal toltott kiivetta felvaltva
tolhatd be. Amikor az Osszehasonlitdo kiivettat helyezziik a sugar Utjaba, megfeleld
kompenzacidval a detektorként hasznalt fotocella aramat tigy allitjuk be, hogy a tovabbiakban
a 0,000 abszorbanciat jelentse. Ezutdn kicseréljilk az Osszehasonlitét a mérendd oldatot
tartalmazd kiivettaval, és mérjiik az abszorbanciat. Mivel mind a fényforras sugarzasanak
intenzitdsa, mind a fotocella érzékenysége nagymértékben fligg a fény hulldmhosszatol, az
eldzetes kompenzéciot minden egyes hullimhosszon kiilon el kell végezni.

Kétsugaras késziilékek:

Egy forgd szektortiikdr segitségével automatikusan gyorsan valtogatva vezetik at a
monokromatizalt fényt az 6sszehasonlitd és a mérendd oldatot tartalmazo kiivettan. igy a fény
iddben gyorsan valtakozva a két kiivettdn 4t ugyanarra a fotocellara jut. A fesziiltség
véltakozdsa ardnyos lesz a fényintenzitds valtakozéasaval, igy az abszorbancia mérhetd.
Kétérzékelds berendezések is vannak forgalomban, amikor a fénysugarat kettéosztjak, és az
egyik az oldoszert, a masik pedig az oldatot tartalmazo kiivettan halad at. A két intenzitast két
érzékeldvel egyidejlileg mérik.

A teljes abszorpcios gorbe felvételéhez altaldban regisztrald spektrofotométereket

hasznalnak. Az ilyen késziilékekben a fotocella spektralis érzékenységének megfeleld belépd
fényintenzitast a résszélesség automatikus allitasaval érik el.

crer

fotometridsan. A mérésekhez egysugaras spektrofotométert hasznalunk.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elore elvégzendo feladat

Szamitsa ki, hogy a gyakorlatbeosztasnak megfelel6 torzsoldatbol kiindulva milyen térfogatokat

crer

oldatsort megkapja. Szamitasaihoz a 104-1. tablazat adatait hasznalja fel, eredményeit szintén a
104-1. tablazatban tiintesse fel!

Vagy az (a), vagy a (b) feladatot kell elvégezni, a félév elején elkészitett beosztasnak

megfelelden, azaz (104/a gyakorlat) KMnOg-oldattal, vagy (104/b gyakorlat) K,CrO,-oldattal
kell dolgozni.

Sziikséges anyagok, eszkozok:

ismert koncentracioju térzsoldat (KMnO, vagy K,CrOy)
desztillalt viz (spriccflaskaban)

100,00 cm®-es mérdlombikok

osztott €s hasas pipettak

iiveg kiivetta tartoban

kisméretli f6z8poharak

AN N NN U NN

spektrofotométer hasznalati utasitassal

Il. Mérési feladat: Az oldat spektrumanak felvétele

[1/1. Higitsa 100,00 cm®>-es mérélombikban tizszeresére a kapott torzsoldatot.

[1/2. A spektrofotométerrel kiilonb6z6 hullamhosszaknal mérje meg a higitott oldat
fényelnyelését. A fotométer haszndlati utasitdsa a késziilék mellett talalhaté a
laboratoriumban.

[1/3. 10 nm-enként mérje az oldat abszorbancidjat, ugy, hogy minden egyes hullamhossznal
elészor az dsszehasonlitd oldatként hasznalt desztillalt vizre elvégzi az abszorbancia 0-ra
allitasat. Ugyeljen arra, hogy a fényutba a kiivetta megfeleld oldala keriiljon. Mérés eldtt
papirvattaval tor6lje meg a kiivetta oldalat és ellendrizze, hogy a kiivetta
buborékmentesen legyen feltoltve.

KMnO;-oldat esetén: 460-580 nm hulldmhossztartoméanyban,
K,CrOy4-oldat esetén: 330-420 nm hulldmhossztartomanyban végezze a mérést.
Eredményeit tiintesse fel a 104-2. tablazatban.
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lI/4. Abrazolja mm papiron a mért abszorbancia értékeket a hullamhossz fiiggvényében.

Allapitsa meg az abszorpciés maximumhoz tartozé hulldmhosszt. A tovabbiakban ezen

a hullamhosszon végzi a méréseket.

I11. Mérési feladat: A kalibraciés egyenes elkészitése és a Lambert—Beer-

/1.

/2.

11/3.

11/4.

torvény érvényességének a tanulmanyozasa

Az otthon elvégzett szamolasi feladat (1. tablazat) eredményeit felhasznalva készitsen
KMnQ, (104/a gyakorlat) vagy K,CrO4-oldatot (104/b gyakorlat).

Mérje meg ezeknek az oldatoknak az abszorbancidjat az abszorpciés maximumnak
megfeleld hulldmhosszon. A mérést eldszor tiszta vizzel (0 koncentracid), majd a
leghigabb, s egyre toményebb oldatokkal végezze. Az egyes mérések kozott igy a
kiivettat nem sziikséges elmosogatni, csupan a soron kovetkezd oldattal kétszer
kiobliteni. Eredményeit tlintesse fel a 104-3. tablazatban.

Abrazolja milliméterpapiron a mért abszorbanciakat a koncentraciok fiiggvényében.
Ha érvényes a Lambert—Beer-torvény, akkor egyenest kell kapnia.

Szamitsa ki a moldaris abszorpcids egyiitthatot az egyenes meredeksége alapjan, a 104-
2. dbranak megfelelden. Jegyezze fel az eredményt a 104-3. tdblazatba. Tiintesse fel a
meredekség €s ¢ mértékegységét is!

IV. Mérési feladat: Az ismeretlen koncentracioju KMnO,- vagy K,CrO,-

IV/1.

IV/2.

IV/3.

IV/4.

oldat koncentraciéojanak a meghatarozasa

crer

maximumnak megfeleld hulldmhosszon.

Ha az abszorbancia nagyobb mint 1, becsiilje meg, hogyan kell higitani az oldatot
pipetta és mérélombik felhasznalasaval (a pontos higitds nagyon fontos!) ugy, hogy az
abszorbancia 0,1-1,0 kozotti érték legyen. Szamoljon ki harom kiilonb6z6, pontosan
elvégezhetd mértékii higitast, szamolasi eredményeit tiintesse fel a 104-4. tablazatban.
Végezze el a higitast mindharom esetben, és mindegyik esetben mérje meg az oldatok
abszorbanciajat az abszorpcidés maximumnak megfeleld hullamhosszon. Eredményeit
jegyezze fel a 104-4. tablazatba.

crer

crer

Atlagolja az eredményeket.
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V. DiszKkusszio

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitdasi eredményeket, abrdakat a kovetkezo, ajanlott

szempontok felhasznalasaval:

» Milyen alaki abszorpcids spektrumot kapott? Az elnyelési maximum hullamhosszara

kapott érték megegyezett-e az oldat lathato szine alapjan varhatoval?
> FErvényes-e a Lambert—Beer-torvény a kivélasztott hullamhosszon,

a vizsgalt

koncentracidtartomanyban a mért adatok alapjan? Mibdl allapitotta meg? Mennyire
illeszkedtek a pontok egy egyenesre?

.« g

4

crer

oldatot ugy higitani, hogy az abszorbancia 0,1-1,0 kdzotti érték legyen?

» Mennyire véli pontosnak a meghatarozott koncentraciot? Mi lehet a f6 hibaforras?

Fiiggeléek

104-1. tablazat: A tozsoldatok higitasa

104/a gyakorlat
KMnQ, torzsoldat (to.) koncentracidja:
0,00200 mol/dm?®
készitendd oldat higitand6 torzsoldat
térfogata
1..  V=100,00 cm® ]
c= 4100.1041 m0|/dm3 V('[O.) = cm
2. V=100,00 cm® .
¢ =3,20-10 mol/dm® V(to.) = ... cm
3.  V=100,00 cm® .
c=240-10" mol/dm3 V(to.) = .o cm
4.:  V=100,00 cm® .
c= 1160.1041 mOl/dm3 V(3-) S e cm
5.  V=100,00 cm® .
V(@4)= ... cm

¢ = 8,00-10"° mol/dm®

104/b gyakorlat
K,CrOy torzsoldat koncentracidja:
0,00100 mol/dm?®
készitendd oldat higitand6 torzsoldat
térfogata
1..  V=100,00 cm® 3
c= 1,00.10*4 mol/dm? V(to.) = .o cm
2. V=100,00 cm® 3
¢ = 8,00-10°° mol/dm® V(o) = s cm
3. V=100,00 cm® 3
¢ = 6,00-10°° mol/dm?® V(to.) = ............ cm
4:  V=100,00 cm® .
c= 4,00.1075 mol/dm3 V(3-) e, cm
5:  V=100,00 cm® 3
V(@)= ... cm

¢ =2,00-10"°> mol/dm®
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104-2. tablazat: Az abszorpcids spektrum adatai

A (nm) A

Vizsgalt oldat:
................. mol/dm?® koncentraciéji ...................-oldat
A (nm) A

Az abszorpciés maximum helye:

104-3. tablazat: A kalibracios gorbe adatai

Oldat

¢ (mol/dm?) A
sorszama

1.

2.

3.

4.

5.

meredekség = E=

crer

A 100,00 cm®-re

Higitott oldat | higitott, ismeretlen A Chigitott oldat Ceredeti oldat
sorszama oldat mennyisége (mol/dm?) (mol/dm?®)
(cm’)
1h.
2h.
3h.
Citlag = «-vvnv--- mol/dm?®
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Mi a transzmittancia, és milyen értékek kozott valtozhat? Mi az abszorbancia, és milyen
értékek kozott valtozhat? Milyen hullamhossz tartomédnyba esé fénysugarakat nyelhetnek
el a szines oldatok? Milyen Osszefliggés all fenn az elnyelt fény és az oldat lathatéd szine
kozott?

2. Irja fel a Lambert—Beer-torvényként ismert Osszefiiggést. Adja meg az egyenletben
szerepld szimbdolumok jelentését €és leggyakrabban hasznalt mértékegységét, az egyenlet
érvényességének feltételeit.

3. Mit neveziink abszorpcidés spektrumnak? Hogyan kell felvenni egy szines oldat
abszorpcios spektrumat?

4. Mit neveziink molaris abszorpcios egyiitthatonak és hogyan hatarozzuk meg? Ertéke
fligg-e az elnyelt fény hulldmhosszatol?

5. Spektrofotométerek tipusai €s 6 részei.

Szamitasi feladatok:

1. Milyen térfogata 1-10% mol/dm?® koncentracioju KMnO,-oldatot kell 50 cm®-re higitani,
hogy (a) 2,5-10* M-os; illetve (b) 1-10* M-os oldatot kapjunk?

2. Mennyi lesz annak az oldatnak a koncentracidja, amelyet Ggy készitettiink, hogy elobb
egy 510 M-0s KMnO, torzsoldatbol 20,0 cm®-t 50 cm*-re higitottunk, majd a higitott
oldatot tovabb higitottuk 25-sz6rdsére?

3. Mekkora a KMnO,4 molaris abszorpcios egyiitthatoja A = 530 nm-en a kdvetkezé mérési

T

kiivettdban mérve 0,582-nek, a 4,5:10™* M-osé pedig 1,048-nak adodott.

4. Mekkora annak a KMnOs-oldatnak a koncentracioja, amely 20-szorosara higitott
oldatdnak fényelnyelése 540 nm-en, 1,0 cm-es kiivettdban mérve 1,02, molaris
abszorpcios egyiitthatoja 2310 mol * dm* cm™ volt?
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105. Gazvolumetria

105. Gazvolumetria
(Szilard minta NaHCO;-tartalmanak meghatarozasa
a fejlodott CO, térfogata alapjan)

Feladat: 4 gyakorlat soran szilard minta NaHCOj3 tartalmat kell meghatarozni gazvolumetrias
modszerrel. A lejatszodo kémiai reakcio sztéchiometriajanak, valamint a fejlodo
szen-dioxid térfogatanak, homeérsékletének és nyomadsanak ismeretében kiszamitjiuk a
COy(), illetve a NaHCOz(s) anyagmennyiségét, majd tomegét, végiil a minta NaHCOs-
tartalmat tomeg%-ban.

Elmé¢leti alapok

A gazvolumetria olyan analitikai modszer, amely gdzok térfogatanak mérésén alapszik. Minden
olyan esetben hasznalhatd, amikor egy reakcido soran — ismert sztochiometria szerint — gaz
fejlodik, vagy nyelddik el.

A folyamat sordn fejlodott gazt un. gazbiirettaban fogjuk fel és ebben mérjiik a térfogatat,
majd a légkori nyomads, a jelenlevd folyadékok géznyomasa és a hdmérséklet ismeretében a
gaztorvények és a Dalton-torvény segitségével kiszamitjuk a fejlédott gaz anyagmennyiségét.
Ennek birtokadban pedig kovetkeztetiink arra, hogy a reakci6 soran a sztdchiometriai egyenletben
szerepl6 adott anyagbol milyen mennyiségii keletkezett illetve reagalt el.

A gézbiiretta beosztassal ellatott egyenletes keresztmetszetii fliggdleges tivegesd, amely
feliilr6l a reakciotérrel (gdztér) van Osszekotve, alul pedig folyadékkal (un. zarofolyadék)
feltoltott nivoedényhez csatlakozik egy gumicsovon keresztiil. A fejlédd gaz az tlivegesdben a
folyadékszintet lenyomja, s a reakcio el6tti és utani szintkiilonbség adja a gaz térfogatat (V).

A fejlodott gazt és a jelenlevd gézoket tokéletes gazoknak tekintve, érvényesnek
feltételezziik a tokéletes gazok allapotegyenletét:

V= —— (105-1)

ahol V a gaz térfogata (m°), n az anyagmennyisége (mol), R az egyetemes gazallando (értéke:
8,314 J mol™ K™), T a gaz hémérséklete (K) és p a nyomas (Pa), mind a gaz egy adott
allapotahoz tartozo értékek.

Ugy kell tehat berendezni a kisérleteket, hogy mindig olyan kériilmények kozott olvassuk
le V értékét, amelyek kozott a gaz nyomasa és hdmérséklete is pontosan ismert.

Az éllandd, pontosan ismert homérséklet legjobban a teljes rendszer hatékony
termosztalasaval tarthato.
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Kiilon nyomasmérd berendezés nélkiil is elérhetd, hogy a gaztér nyomdsa a térfogat
leolvasasakor pontosan ismert értékii legyen: a nivoedény addig kell emelni illetve siillyeszteni,
amig a reakciotérrel 0sszekotott, skalaval ellatott csdben valamint a hozza csatlakozd, tetején
nyitott szarban levé folyadék szintje éppen egyenlévé nem valik. Ekkor azt érjiik el, hogy — a
kozlekeddedények jol ismert torvénye alapjan — a reakciotérben uralkodé nyomas (pp) éppen
egyenld lesz a kiils6 1égnyomassal (py):

Po = Pk (105-2)

A 1égnyomas mindenkori értéke a laboratoriumban talalhatd barométerrdl leolvashato.

Az igy meghatarozott nyomas azonban nem csupan a fejlédott gaztol szarmazik: a zart
reakciotér a reakcidelegy és a zardfolyadék gdzét is tartalmazza és arra nézve telitettnek
tekinthetd. Ha vizes oldatot alkalmazunk zarofolyadékként, ez telitett vizgoz.

A Dalton-térvény értelmében adott térfogaton és hémérsékleten egy gazelegy nyomasa
egyenldé a komponensek parcialis nyomasanak 0sszegével. A parcialis nyomas nem mas, mint az
a nyomas, amit az adott komponens akkor fejtene ki ugyanazon térfogati edény falara, ha azt
egymaga toltené ki.

Possz = D P, (105-3a)
i=1

Esetiinkben a fejlodott gz parcidlis nyomasat kell tehat kiszamitanunk a reakcidtérben, ez pedig
a Dalton-térvény felhasznalasaval:

Po= Pg+ Py (105-3b)

ahol py a belso tér teljes nyomasa, py a keresett gaznyomas, py pedig a telitett vizgdz nyomasa az
adott homérsékleten. A (105-2) és a (105-3b) egyenlet 6sszevetésével:

Pg= Px—Pv (105-3c)

A gazvolumetrids mérések pontossaganak érdekében, az alabbiakat kell figyelembe venni:

(a) a reakci6 megfeleld inditésa,

(b) a hdmérseklet allando értéken tartésa,

(c) a megfeleld zarofolyadék megvalasztasa,

(d) a rendszer térfogata és a bekovetkezo térfogatvaltozas viszonya megfeleld legyen,

(e) a méréberendezes tomitettsége megfeleld legyen.

(@ A reakcio inditasara tobb lehetéség van, de minden esetben ugy kell eljarni, hogy a

gazfejlodés a mar teljesen lezart rendszerben induljon meg. Kiilondsen gyors reakcioknal
jelenthet ez problémat.
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(b) Az allanddo homérséklet biztositasat, mint mar korabban emlitettiik, a legjobban a teljes
rendszer hatékony termosztalasaval oldhatjuk meg.

(c) Adott gaz térfogatanak meghatarozasahoz csak olyan zar6folyadékot hasznalhatunk, amely
nem, vagy csak nagyon csekély mértékben oldja az adott gézt, és semmi esetre sem Iép vele
kémiai reakcioba. Gyakran hasznalt zarofolyadék a viz, ami megfeleld hidrogén, oxigén,
nitrogén nagy mennyiségeinek nem til pontos meghatarozasara, hasznalhatatlan azonban vizzel
szemben reaktiv gazok (szén-dioxid, klor, hidrogén-klorid, ammonia, stb.) esetén. A legjobb
zarofolyadék a higany, dragasaga és nagy stirisége miatt azonban csak specidlis, nagypontossagu
mérésekhez hasznaljak.

(d) A méréberendezés Osszeallitasanal torekedni kell arra, hogy a rendszer teljes térfogata ne
legyen sokkal nagyobb, mint a meghatdrozni kivant térfogatvaltozas. Minél kisebb az ugy
nevezett holttér, annal kisebb a mérés viszonylagos hibaja.

() A méréberendezés tomitettsége alapvetd fontossagl, mérés elott és alatt is mindig ellendrizni
kell.

105-1. abra: Gazvolumetrias méroberendezés
A-termosztalhatd reakcidedény, B-gazbiiretta, C-nivoedény, D, E-gumicsé, F-csiszolatos
iivegdugo, G, H-gumidugé
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A gyakorlat soran szildrd minta NaHCOs; tartalmat kell meghatdrozni gazvolumetrias
moddszerrel. Az ismert tomegii mintat sdsavval reagaltatva a kovetkezd kémiai reakcio jatszodik
le:

NaHC03(s) + HC|(aq) = NaCI(aq) + COz(g) + HzO(f) (105-4)

A fejlédd szén-dioxid térfogatanak, homérsékletének €s nyomasanak ismeretében kiszamitjuk a
COy(g), illetve a NaHCO3() anyagmennyiségét, majd tomegét, végiil a minta NaHCOgz-tartalmat
tomeg%-ban. Zarofolyadékként 5 % kénsavat tartalmazd 20 %-os natrium-szulfat-oldatot
hasznalunk, amely azonban csak akkor alkalmas a CO,-géz térfogatanak mérésére, ha azt elébb
szén-dioxiddal telitjiik.”

" A zar6folyadéknak ennél sokkal savasabbnak kellene lennie ahhoz, hogy ne nyeljen el
szamottevd mennyiségi szén-dioxidot, a gyakorlaton azonban balesetvédelmi okokbol ilyet
nem alkalmazunk.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elére elvégzendo feladat:

I/1. Ismételje at, hogyan valthatéak egymasba a nyomast kifejez6 mértékegységek (bar, Pa,
torr, Hgmm). Toltse ki a 105-1. tablazatot. Erre azért van sziikség, mert a barométerrol
Hgcm-ben olvassuk le a [égnyomast, a telitett vizgdz nyomasat a Vegyészek Zsebkonyve
alapjan torr-ban adjuk meg (105-5. tablazat), az altalanos gaztérvény (105-1) egyenletben
szerepld formajaban pedig a nyomast Pa-ban hasznaljuk.

Sziikséges anyagok, eszkozok:

v’ termosztalhatd, magneses keverdvel ellatott reakcidedényhez  csatlakoztatott
gazvolumetrias késziilék

v" méréhenger

NaHCO; (tiszta)

v’ ismeretlen NaHCOgs-tartalmii porkeverék (pl. siit6por, étkezési szddabikarbona,
pezsgdtabletta-morzsalék)

v 6 mol/dm® HCI

v’ zselatin kapszulak

<

I1. Mérési feladat: Mérési berendezés osszeallitasa, mintaelokészités

[1/1. Kapcsolja be a termosztatot. Ellendrizze, hogy a hdmérséklet 20 és 26 °C kozé essen!
Osszes mérést ezzel az oldattal fogja megmérni, az egyes feladatok elvégzése utan ne
tavolitsa el a reakcidedénybdl a sdsavaoldatot)

[1/3. Félig toltse meg az egyik kapszulat szilard NaHCOs-dal. Ezt fogja hasznalni a
zarofolyadék telitéséhez és egyben a mérési technika elsajatitasahoz.

[1/4. Mérjen le analitikai mérlegen 4 tizedesjegy pontossaggal 5 db iires zselatin kapszulat, tegye
mindegyiket egy-egy szamozott kis edénykébe, hogy a késébbiekben is azonositani tudja
Oket. Toltson az elsd két kapszulaba 0,1-0,15 g szilard NaHCOs-0t, a tobbibe pedig 0,2-
0,25 g-ot az ismeretlen (NaHCOs-0t és valami mas, sosavval nem reagald sot tartalmazo)
porbdl, és ismét mérje meg a tomegiiket 4 tizedesjegy pontossaggal. Mérési eredményeit a
105-2. tablazatba jegyezze fel.

55



105. Gazvolumetria

I11. Mérési feladat: Zarofolyadék telitése

/1.

/2.

/3.

11/4.

11/5.

Készitse ¢l azt a kapszulat, amelyet félig toltétt meg szilard NaHCOgs-tal. Ezt fogja
hasznalni a zarofolyadék telitéséhez €s egyben a mérési technika elsajatitasahoz.

Illessze be a reakcidedény csiszolatos dugdjat, s csavarja be a gumiszeptum
csavarmenetes kupakjat ugy, hogy mindkettd jol zarjon. Siillyessze le lassan a nivoedényt
¢s kozben figyelje a gazbiirettdban levod folyadékszintet. Ha a szint a biirettdban elobb
csOkken, majd megall — magasabban, mint a nivoedényben levo folyadék szintje — a
rendszer légmentesen zartnak tekinthetd. Ha azonban a biirettdban levd folyadék szintje
folyamatosan koveti a nivoedény szintjét, a rendszer valahol rosszul van tomitve. Ekkor
meg kell keresni a hibat, megsziintetni, majd az eljarast megismételni.

Dobja be a megtoltott kapszulat a savba. A zselatin kapszula savban vald oldddasa kb.
1-1,5 percet igényel, ezért ez alatt kell gyorsan elvégezni a kovetkezdket: A nivoedény
segitségével nyitott allapotban allitsa a gazbiirettaban a folyadékszintet 0 és 2 cm® kozé, s
a szint megtartasa mellett a csiszolt dugoval zarja le a reakcidedényt. A 111/2. pontban
leirtak szerint ellendrizze ismét, légmentesen zart-e a rendszer. Ha igen, a nivoedény
segitségével a folyadékszintet a biiretta két szardban hozza pontosan egyenld szintre.

Kapcsolja be a magneses keverét. Amikor a kapszula feloldodik és a sav a hidrogén-
karbonattal érintkezik, megindul a gazfejlédés, a biirettdban hirtelen csokkenni kezd a
folyadékszint. Tanacsos a nivoedénnyel nagyjabol kovetni a valtozast, hogy az esetleges
apro tomitetlenségek hatasat minimalisra csokkentsiik. (Ennél az elso, telitési kisérletnél
eléfordulhat, hogy a folyadékszintet a fejlodo géz ,,lenyomja” a skala legaljaig. Ekkor a
rendszert legkonnyebben a reakcidedény csiszolatos dugodjanak kiemelésével
,levegoztethetjlik fel”. Gyorsan emeljiik fel a folyadékszintet 0-2 cm® kozé és ujra zarjuk
le a reakcioedényt.)

Egy id6 mulva a folyadékszint csokkenése lelassul, majd a folyadék szintje ismét
emelkedni kezd. Amikor mar 2-3 ellen6rzés utan sem észleltiink tovabbi emelkedést, a
zarofolyadék szén-dioxiddal torténd telitését teljesnek tekinthetjiik.

IV. Mérési feladat: A mintak NaHCO;-tartalmanak mérése

IV/1.
IV/2.
IV/3.

Készitse el6 az 1. szamu kapszulat, amelyet NaHCOg3-tal t61tott meg.

A TI1/2. ponttal azonos médon itt is ellendrizze, hogy 1égmentesen zar-e a rendszer.

Dobja be a megtoltott kapszulat a savba. A nivoedény segitségével nyitott allapotban
allitsa a gazbiirettaban a folyadékszintet 0 és 2 cm® kozé, s a szint megtartisa mellett a
csiszolt dugoval zarja le a reakcidedényt. A 111/2. pontban leirtak szerint ellendrizze
megint, hogy légmentesen zart-e a rendszer. Ha igen, a nivoedény segitségével a
folyadékszintet a biiretta két szardban hozza pontosan egyenld szintre. Olvassa le és
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IV/4.

IV/5.

IV/6.

IVI7.

jegyezze fel a biirettadllast (Vo) valamint a termosztitban levd pontos homérérdl a
hémérsékletet is (Tp) a 105-3. tablazatba.

Kapcsolja be a magneses keverét. Amikor a kapszula feloldodik és a sav a hidrogén-
karbonattal érintkezik, megindul a gazfejlodés, a biirettaban hirtelen csokkenni kezd a
folyadékszint. Tanacsos a nivoedénnyel nagyjabol kovetni a valtozast, hogy az esetleges
apro tomitetlenségek hatasat minimalisra csokkentsiik.

Amikor a gazfejlodés megsziinik, azaz a folyadékszint helyzete 2-3 perc utan sem
valtozik, a nivoedény segitségével ismét allitsa pontosan azonosra a két folyadékszintet

¢s igy olvassa le a biirettadllast (V). Olvassa le ismét a homérsékletet is (Ty) és
mindkett6t jegyezze fel a 105-3. tablazatba.

Ismételje meg a mérést a masik négy kapszulaval is (az egyes mérések kdzben ne Ontse
ki sem a sosavoldatot, sem a nivoedényben levé folyadékot) A mérések elején és végén
leolvasott hdmérséklet- és biirettadllasokat a 105-3. tablazatba folyamatosan jegyezze fel.
A mérések végén a reakcidedényben levd savat higitsa fel vizzel, s azt a késziilékhez
mellékelt livegesd és a vizsugarszivattyl segitségével szippantsa ki. Hasonld mddon
alaposan, tobbszor oblitse ki az edényt ioncserélt vizzel.

V. A mérési adatok feldolgozasa:

V/1.
V/2.

VI/3.

V/4.

VI/5.

V/6.

VIT.

V/8.

A mérési adatok feldolgozasanak eredményeit a 105-4. tablazatba jegyezze fel.

A megtoltott kapszula tomegébdl kivonva az iires kapszula tomegét, megkapja az adott
minta tomegét (Mminta)-

A reakcid utani (Vy) és eldtti (Vo) biirettadllas kiilonbségébdl szamitsa ki a gaz térfogatat
(V). Ugyeljen arra, hogy m*-be valtsa at!

A reakcio el6tt (To) és utan (Ty) leolvasott hdmérséklet atlagolasaval szamolja ki a géz
hémérsékletét (T). Ugyeljen arra, hogy K-ben adja meg!

Olvassa le a kiils6 légnyomads értékét (px) a laboratoriumi barométerrdl, majd valtsa at
Hgcm-rél Pa mértékegységre.

Keresse ki az 105-5. tablazatbol a telitett vizgdz nyomasat (py) a kisérleti hdmérsékleteken,
¢és valtsa at Pa mértékegységre. Vonja ki a barométerallds értékébdl. Ez lesz a fejlodott
szén-dioxid nyomasa (pg).

Az éltalanos gaztorvény felhaszndlasaval szamitsa ki a fejlédott CO, gz
anyagmennyiségét (N¢o, ). A reakei6 sztdchiometrigjanak és a NaHCO3 molaris tomegének
ismeretében szamitsa ki, hogy a kiindulasi minta milyen témegii NaHCOs-ot tartalmazott.
A bemérési tomegek ismeretében, szamitsa ki a 3., 4., 5. mintdk tomeg%-0s NaHCOs-
tartalmat. Atlagolva a harom értéket, adja meg a porkeverék tomeg%-0s NaHCOs;-
tartalmat.
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V1. DiszKkusszio:

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitasi eredményeket a kovetkezd, ajanlott
szempontok felhasznalasaval:

» Hasonlitsa 0ssze a gazvolumetrids modszerrel meghatarozott NaHCO3; mennyiségeket a
bemérési adatokkal (az eltérést %-ban adja meg)! Mennyire talalja jonak az egyezést?
Mennyire kiilonbozott egy-egy mintara a tomegméréssel és a gazvolumetrias modszerrel
meghatarozott NaHCO3; mennyisége egymastol? Milyen kovetkeztetést tud ezekbdl levonni a
gdzvolumetrids modszer pontossagara, hasznalhatosagara vonatkozoan?

» Miben latja a mérés soran esetlegesen fellépd hibalehet6ségeket? Fontolja meg pl. a
kovetkezoket:

» Az ismeretlenek esetén mennyire tért el a harom parhuzamos mérés eredménye egymastol és
az atlagértéktol?

» Azonos volt-e minden esetben a gaz hdmérséklete?

» Tokéletesen tomitett volt-e a rendszer? Az esetleges apro tomitetlenségek mekkora és milyen
jellegli hibat okozhatnak?

» Elég pontosan kiegyenlitette-e a folyadékszinteket a biiretta leolvasasakor? Miért fontos ez?

> FErvényesek-e szigoran a szamitashoz hasznalt Osszefiiggések a vizsgalt esetben?
Tekintheté-e a CO, és a telitett vizgdz tokéletes gaznak?

» Milyen egyéb hibalehetdség lehetséges még?

Fiuiggelek

105-1. tablazat: A nyomas mértékegységei

1Hgem | Ll Hgmm | .............. Pa
1 torr ceeeee Hgmme | Pa
lbar | Hgmm. | .............. Pa

105-2. tablazat: Bemérési adatok

Miires kapszula mponal toltott kapszula

@) (@)

kapszula sorszama

N&HCOg
NaHCO;

1.
2.
3.: ismeretlen
4.

ismeretlen
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5.: ismeretlen

105-3. tablazat: Gazvolumetrias mérés eredményei

kapszula

3 0 3 0
sorszama Vo (c’) To (°C) Vv (cm?) T, (°C)

NaHCO;

NaHCO;

ismeretlen

ismeretlen

AN B A SR

ismeretlen

105-4. tablazat: NaHCO3; mennyiségének meghatarozasa gazvolumetridsan

kapszula Mminta |V T Py Pv Po Neo, Miarco, tomeg%
sorszama @ | (M| (K) |(torr) | (Pa) | (Pa) (mol) (0)

NaHCO3; —

NaHCO3; —

ismeretlen

ismeretlen

ol & Wl o] e

ismeretlen

105-5. tablazat: Telitett vizgdz nyomasa kiilonb6z6 hdmérsékleteken

T (°C) py (torr) T (°C) py (torr)
15 12,788 25 23,756
20 17,535 26 25,209
22 19,827 28 28,349
24 22,377 30 31,824
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Irja fel a tokéletes gaztorvényt és a Dalton-torvényt kifejez6 egyenleteket. Adja meg az
egyenletekben szereplé szimbolumok jelentését és az egymassal 6sszhangban hasznalhat6
mértékegységeit!

2. Mit mérhetiink gézbiirettaval? Melyek a pontos gazbiirettds mérés feltételei? Hogyan kell
megvalasztani az alkalmas zar6folyadékot a gazbiirettahoz?

3. Milyen 0Osszefiiggés van a keletkez6 CO, gaz térfogata és a szilard minta NaHCOs-
tartalma kozott? Hogyan méri a keletkezé gdz hdmérsékletét és nyomasat?

Szamitasi feladatok:

1. Hény kPa a géazbiirettdban levd CO; nyomasa 27,5 °C-on, ha a mért 1égnyomas 356,2
Hgmm volt, a viz tenzidja pedig ezen a homérsékleten 26,11 torr?

2. Mekkora annak a NaHCO3-NaNO; porkeveréknek a tomeg%-os Osszetétele, amelynek
0,4524 g-jabol foloslegben adott HCl-oldat hatasara megfeleld berendezésben 49,2 cm®
standardallapoti CO; fejl6dott?

3. Hany g NaHCOs-ot hasznaltunk abban a kisérletben, amelynek soran feleslegben
hozzdadott sésav hatdsara megfeleld berendezésben 42,3 cm® 26,3 °C-0s, 98,6 kPa
nyomasu CO, gaz fejlodott?

4. Héany cm® 99,3 kPa nyomasa CO, gaz fejlddése varhatd, amikor 24,3 °C-os rendszerben
0,151 g NaHCOg3-hoz f616s mennyiségii sdsavoldatot adunk?
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106. Sav-bazis titralas

106. Sav-bazis titralas
(Sosav pH-metrias titralasi gorbéjének tanulmanyozasa, sésav
titralasa indikatoros végpontjelzéssel)

crer

Feladat: NaOH-oldat  pontos  koncentrdciojanak  meghatarozasa — pontosan  ismert
illetve metilnarancs indikatort, valamint pH-potenciometriat alkalmazunk. A pH-
metrias titralasi gorbe néhany pontjaban kapott pH-értéket Osszehasonlitiuk az
elméletileg szamolt értékkel.

Elmé¢leti alapok

Vizes oldatok fontos jellemzéje a hidrogénion-koncentracio, aminek a
laboratoriumokon tilmutatéan szamos teriileten, pl. kdrnyezeti, ipari, valamint biologiai
szempontbol kiilondsen nagy jelentdsége van. Ez a koncentracié tobbnyire nagyon kicsi, igy a
gyakorlatban inkabb a Sorensen javaslatira bevezetett pH-t, azaz a mol/dm® egységben
kifejezett hidrogénion-koncentracié tizes alapi negativ logaritmusat hasznaljuk. Ennek
nyoman egy vizes oldat savassagat vagy lugossagat (kémhatdsat) altalaban 0-14 kozotti
szamokkal lehet megadni. Ez a tartomany azonban csak az altalaban hasznalt oldatokra
vonatkozik, egy tomény sav- vagy ligoldat pH-ja lehet O alatti, illetve 14 feletti! Bar
Sorensen eredeti definicidja szerint pH = —Ig[H'], ma azonban a pH-n a hidrogénion-
aktivitast, nem pedig a koncentracidé negativ logaritmusat értjiik, mert a pH-mér6 eljarasok
nem kozvetleniil a koncentracidval, hanem az aktivitassal aranyos valaszjelet adnak. Ezekbdl
a pontos hidrogénion-koncentracio kiszamitésa altalaban nem lehetséges, mert nem ismerjiik
pontosan a hidrogénion adott koncentraciohoz tartoz6 kdzepes ionaktivitasi egyiitthatojat. Ma
mar széleskorlien elfogadott egy konvencionalis pH-skala, amelynek néhany pontjat standard
pufferoldatok rogzitik. Igy pl. 25,0 °C-on a 0,0500 M kalium-hidrogén-ftalat pH-ja 4,01; a
0,0100 M koncentracidju boraxé 9,18.

A pH mérésére szamos moddszert dolgoztak ki. A moddszerek egyik f6 csoportjaban
kiilonboz6 sav-bazis indikatorokat hasznalnak a pH meghatarozasara.

A sav-bazis indikétorok olyan intenziv szinli gyenge sav vagy gyenge bazis jellegii
vegyiiletek, amelyek protonalt és deprotondlt formdjanak szine erésen kiilonbozd. Ahhoz,
hogy barmelyik szint tisztan észlelhessiik, az adott formédnak legalabb tizszeres foloslegben
kell lenni. Atmeneti (kevert) szint latunk, amikor az oldat pH-ja éppen megegyezik az
indikator pK-javal. (Ekkor a protondlt és deprotonalt forma koncentracidja megegyezik),

illetve amikor a pH = pK™ + 1,0, ahol a két forma koncentraciéja 6sszemérhetd (aranyuk
10:1 és 1:10 kozott van). Az indikator atesapasi pontja tehat pH = pK!"", Atcsapasi pH-
tartomanya pedig pH = pK"* +1,0.
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Az indikatorokat tobbféleképpen hasznalhatjuk pH-meghatarozésra:
e Nem tul nagy pontossagi igény esetén kiilondsen gyors és egyszerd a ,,pH-papirok”
(indikatorral impregnalt papircsikok) hasznalata.
e Kolorimetrids modszer:

o Az ismeretlen pH-t ugy hatarozzuk meg, hogy a néhany csepp indikatort
tartalmazd oldat szinét hasonlitjuk Ossze az azonos indikatort tartalmazd
pufferoldat szinével. Ily modon megfeleld (kiilonbozé pK-ju) indikatorok
sorozatat alkalmazva némi pontatlansdggal akar vizudlisan is meg tudjuk
allapitani a pH-t.

o Pontosabb azonban, ha az indikator két kiilonb6zd szinli forméjanak a
koncentracidaranyat spektrofotometridasan mérjiikk. Az indikator atcsapasi

ind.
s

pontjanak (pK;™") ismeretében ebbdl az adatbol kiszamithatjuk a pH-t.

Néhany gyakran hasznalt indikator atcsapasi tartomanyat ¢és szinvaltozasat a 106-1.
tablazatban tiintettiik fel.

106-1. tablazat: Gyakran hasznalt indikatorok atcsapasi tartomanya €s szinvaltozasa

Indikator Atcsapasi tartomany (pH) Szinvaltozas
metilnarancs 3,1-4,4 vOros < narancs
metilvoros 4.4-6,2 vOros < sarga
lakmusz 5,0-8,0 vOrds <> kék
fenolftalein 8,2-10,0 szintelen <> vOros

Potenciometrids pH-mérés: A potenciometria elektrodpotencial mérését jelent. Mivel az
elektrodpotencialok kozvetleniil nem mérhetdk, csupan a kiilonbségik — ami a
megfeleloképpen Gsszeallitott galvanelem Egg cellapotencialjaval, mas néven elektromotoros
erejével (e.m.e., vagy EME) egyenlé — az ¢ elektrodpotencial-mérést tulajdonképpen
elektromotoros erd (cellapotencial) mérésére vezetjiik vissza:

Ecel =2 — &1 (106-1)
A pH meghatirozasara olyan galvanelemek hasznalhatok, amelyek egyik elektrodjanak &

crer

(indikator-elektroéd), a masik elektrodé (&) viszont allando érték (Osszehasonlité-, vagy
referenciaelektrod). Az indikator-elektrod potencialja 298 K hémérsékleten:

& = konst. + 0,0591(V)-1g[H'], azaz & = konst. —0,0591(V)-pH (106-2)
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Igy a mért elektromotoros er6 érték csupan az oldat pH-janak fiiggvénye lesz:
Ecet = & — &1 = & — (konst. — 0,0591(V)-pH) = B + 0,0591(V)-pH (106-3)

ahol B = (& — konst.) az adott galvanelemben a pH-tol fiiggetlen allando. A (106-3) egyenlet
alapjan a keresett pH a kovetkezdképpen adhaté meg:

pH= et 5 (106-4)
0,0591(V)

A galvanelem Eg elektromotoros erejét V vagy mV egységekben, rendszerint
csOvoltmérével mérjiik. A csOvoltmérd “végtelen” nagy belsé ellenallasu fesziiltségmérd
miiszer, melynek koszonhetéen a miiszeren méréskor gyakorlatilag nincs fesziiltségesés, igy
az altala mutatott érték jo kozelitéssel egyenld a terheletlen galvanelem fesziiltségével
(e.m.e.). Mivel konstrukcidja révén a miiszerrdl kivansag szerint akar az elektromotoros ero,
akar kozvetleniil a pH is leolvashato, a miiszert pH-mérének hivjuk.

Osszehasonlito elektrodként a pH-méréshez osszeallitott galvanelemben rendszerint
Ag/AgCl, vagy kalomelelektrodot haszndlnak. Mindkettd masodfaju elektrod, igy
elektrodpotencialja rendkiviil stabilis, allando érték.

Indikatorelektrodként hasznalhatndnk elvileg  hidrogéngaz-elektrodot  vagy
kinhidron-elektrodot is, a gyakorlatban azonban ma mar szinte kizarolag iiveg-, illetve
kombinalt tivegelektrodot alkalmazunk. Ez utobbiba be van épitve a referenciaelektrod is.

A galvanelem Osszeallitdsanak sémajat a 106-1. abran mutatjuk be.

csévoltmérd (pH-mérd)

&

\Y

tivegelektrod
\\\\

O0sszehasonlitod
—t7 elektrod

ismeretlen pH-ju |
oldat <1~

106-1. abra: pH-mérésre alkalmas galvanelem
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Az iivegelektrod egy pH- (H'-ionra) érzékeny membranelektrod, amelyet ugy
készitenek, hogy egy vastag falu livegesd végére pH-érzékeny ilivegbdl gombalaku, igen
vékony (0,001-0,1 mm) membrant forrasztanak. Az elektrod csak a membranfeliileten pH-
érzékeny. Az elektrod belsejében adott pH-ju pufferoldat és KCI-oldat elegye van, amelybe a
potencialkiilonbség mérésére egy belsd elvezetd elektrodot helyeznek el. Ez altalaban
Ag/AgCl elektrod. Az igy kialakitott elektrod iivegmembranjan fellépd potencialkiilonbség a
(106-2) egyenlet szerint fiigg az oldat oxoniumion-koncentracigjatol.

7 - !
1 4 diafragma
,,’ ,/’ A R
/ , 7 B , 4 \ :/ ~ N .

Ag/AgCI | KCl-oldat || mérends oldat || standard puffer + KCl-oldat | ‘AgCl/Ag
\ J \ J
Y Y
kiils6 vonatkozasi elektrod belsé vonatkozasi elektrod

— _/
—
indikator (mérd) elektrod
v v
& &1

—| Ecl = &2— a1 *—

106-2. abra: A kombinalt iivegelektrod felépitése

A gyakorlatban igen elterjedt az un. kombindlt iivegelektrod hasznalata, amelyben
egybeépitve talalhatdo a méré- és a vonatkoztatasi- (referencia-) elektrod, kozottiik pordzus
diafragma biztositja az elektromos kapcsolatot. Referenciaelektrodként altalaban Ag/AgCl-
elektrodot vagy kalomelelektrodot haszndlnak. A kombinalt elektréd jelentdésen kisebb
térigénye kovetkeztében szamos specialis probléma megoldasat teszi lehetévé. A kombinalt
iivegelektrod csak nevében elektrod, igazdbol a mérendd oldattal egyiitt egy komplett

64



106. Sav-bazis titralas

galvanelemet alkot, melynek felépitését a 106-2. dbra mutatja. A galvanelem Osszetételét
feltiintet sorban | a fazishatarokat, || pedig a két oldat kozotti membrant jeloli. A galvanelem
elektromotoros ereje a (106-3) egyenlettel irhato le, ahol B az adott kombinalt iivegelektrodra
jellemzo élland6. B értéke fiigg az elektrod anyagéatdl, a membran vastagsagatol, a
megmunkalas modjatol stb., és tartalmazza a belsd (Ag/AgCl) és a kiilsé (szintén Ag/AgCl)
elektrodok potencialjat, a diffuziés potencialt ¢és a valtozd nagysaga un.
aszimmetriapotencialt.

meghatarozasa. Lényege, hogy a titralandé sav (illetve bazis) ismeretlen Cs koncentracioju
sav-)oldatot adagolunk. A  titrdlas  ekvivalenciapontjanak, végpontjanak  vagy
egyenértékpontjanak azt a pontot tekintjiik, amikor a savhoz (illetve bazishoz) olyan V,
térfogatu lag- (vagy sav-)oldatot adtunk, amely vele éppen sztochiometrikusan egyenértékii
bazist (illetve savat) tartalmaz. Egy egyértéki HA er6s sav erés bazissal (pl. natrium-

hidroxiddal) t6rténd titralasakor lejatszodo kémiai reakci6 a kovetkezo:
H"+A +Na"+OH =Na"+A +H,0 (106-5)

A titralas folyaman a bazis egyenletes adagolasa ellenére a titralt oldat pH-ja nem
egyenletesen valtozik. A titralas elsé szakaszaban (ahol ns sokkal nagyobb, mint n,) a pH
lassan emelkedik, majd amikor a sav és a bazis mennyisége az oldatban kozel azonos lesz,
ugrasszerli pH-novekedés figyelhetd meg. A harmadik szakaszban a lug tovabbi adagolasa
(amikoris n, > ng) ismét csupan mérsékelt pH-novekedést okoz. A titralas végpontjanak a
meredek szakasz kozepe tekinthetd. Ebben az un. ekvivalenciapontban Vi, = Ve. Ekkor ng = n,
¢s mivel ng = Cs-Vs, valamint n, = Cp-VE, igy Cs'Vs = Cp* Vg, melybdl ¢y, Vs és Ve ismeretében az
ismeretlen ¢ koncentracio kiszamithato:

c, = (106-6)

Tobbértéki sav (bazis) titralasa esetén az Gsszefliggések az adott reakcio sztochiometridjanak
megfelelden alakulnak.

A sav-bazis titralasok egyik kulcskérdése a titralas végpontjelzésének a modja. Ennek két 6
modja van:

e Indikatoros modszer: Legegyszeriibb esetben a titralandd oldathoz néhany csepp
olyan indikatort adunk, amelynek az atcsapasi tartomanya a pH-valtozas meredek
szakaszara esik. Mivel ezen a szakaszon a pH a beadagolt reagens igen csekély
mennyiségének hatdsara igen sokat valtozik, ez az indikator disszociacios egyensulyat
is jelentdsen eltolja, s ezt szinének megvaltozasa jelzi. A titralas végpontjanak az
indikator atmeneti (keverék) szinének megjelenését tekintjiik.
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¢ pH-metrias moédszer (pH-potenciometrias titralias): A moddszer 1ényege az, hogy
pH-metrids titralast végziink, és a titralas végpontjat a mért titralasi gérbérdl olvassuk
le. pH-metrias titralas soran a mérdoldat kis Iépésekben torténd adagolasa kozben
mérjik a titralando oldat pH-jat. A titralasi gorbét ugy kapjuk, hogy az oldat pH-jat
abrazoljuk a hozzaadott mérdoldat térfogatanak fiiggvényében.

A titralasi gorbék kiilonboznek egymastol attol fiiggden, hogy erds- vagy gyenge savat
titralunk erds bazissal. Tekintsiik at mindkét tipust!

Amikor egyértékii erés savat titralunk erds bazissal (pl. natrium-hidroxiddal), az oldat
pH-ja a 106-3a. gorbe szerint valtozik. Ekvivalenciapontnak a meredek szakasz kdzéppontja,
az E pont tekinthetd, megszerkesztésének moddja az abrarol leolvashato. Ehhez a ponthoz
rendelheté pH az ekvivalenciapont pH-ja (pHg, értéke jo kozelitéssel 7,0), Ve pedig a
mérboldat ekvivalenciaponthoz tartozé térfogata. Az elsd szakaszban az oldat pH-ja a
feleslegben levd erds sav, a harmadikban a feleslegben adagolt erds bazis koncentracidjabol
kozvetleniil szdmolhato.

Amikor erds bazist titralunk erds savval, a kapott titralasi gérbe az elébbinek pont a
tiikorképe, a pH végig csokken (Id.: 106-3c. abra).

A 106-3b. titralasi gorbéhez hasonld gorbét akkor kapunk, amikor egyértékli gyenge
savat titralunk erds bazissal. A gyenge sav disszocidcios egyensulyi allandoja kis értékii, ezért
vizes oldataban a csekély mértékii disszocicié miatt kisebb a H3O" koncentracié, mint az erds

crer

gorbéje.

HA’ + H,0 == Hy0" + A"~ k, =LH:O JIA" ] (106-7)
[HAT]

Ha figyelembe vessziik, hogy [A’] = [Hs0"] valamint [HA] kézelitéleg egyenlének vehetd cs
értékével, a gyenge sav pH-ja a titralas kezdetén a K savi disszociacios alland6 és a kiindulasi
koncentracid ismeretében a (106-8) osszefliggésekkel szamithato:

[H,0'T N
Ks =C—, azaz [H30"] = K, -c, (106-8)

S

Amint az erés bazist adagolni kezdjiik, a titralt oldatban pufferoldat keletkezik, mely a gyenge
savat ¢és annak erds bazissal alkotott sojat tartalmazza. Ahogy varhato, ebben a tartomanyban
az oldat pH-ja csak igen mérsékelten valtozik. Az oldat pH-ja ezen a szakaszon a Henderson—
Hasselbach-egyenlet alapjan szamithato:

[gyenge sav konjugalt bazisa]

pH = pK; + g
[gyenge sav]

(106-9)
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a: sosav titralasa natrium-hidroxiddal
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106-3. abra: Egyértékii erds- (a.) és egyértéki gyenge sav (b.) erés bazissal, valamint
egyértékil erds- (c.) és gyenge bazis (d.) erds savval vald titralasanak titralasi gorbéi.
Valamennyi esetben ¢, = ¢, = 0,100 mol/dm?®, és a titralt oldatok térfogata 10,00-10,00 cm?®,

Az ekvivalenciapont kozelében a gorbe meredeken emelkedik, majd a pH-valtozas
ismét lelassul. Az ekvivalenciapontban az oldat pH-ja nagyobb mint 7,0, mert miutan az
Osszes, eredetileg bemért sav sdva alakult, a konjugélt ion hidrolizise az oldatot bazisossa
teszi; az oldat pH-ja az ekvivalenciapontban a ¢y koncentracioji NaA s6 oldatinak pH-javal

egyenlo.

A hidrolizis folyamata és egyenstlyi allandoja:

A"+ H,0 = HA’ + OH"
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106. Sav-bazis titralas

A hidrolizisallando (vagy mas néven a konjugalt bazispar bazisdisszociacios allandoja, Kp)
ugyanakkor megkaphato6 a K, vizionszorzat és a Ks savi disszociacids allandé hanyadosaként:

K, = (106-11)

crcr

[OH], ebbdl pedig a pH kiszamithato.

A harmadik szakaszban az oldat pH-jat a feleslegben adagolt erés bazis koncentracidja
hatarozza meg. Emiatt van az is, hogy — azonos koncentraciok esetén — az erds sav, illetve a
gyenge sav titralasi gorbéjének az ekvivalenciapont utani szakasza egybeesik.

Gyenge bazis erds savval torténd titralasakor a gorbe értelemszerlien ellentétes

tendenciajt, az ekvivalenciapont pH-ja alacsonyabb, mint 7,0 (106-3d. abra).

Leolvashato a titralasi gorbékrdl az is, milyen indikator alkalmas az adott titralas
indikatoros végpontjelzésére, ugyanis csak olyan indikator hasznalhatd, melynek atcsapasi
tartomanya (Id.: 106-1. tablazat) a titralasi gorbe meredek szakaszanak pH-tartomanyaba esik.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elore elvégzendo feladat:

I/1.

/2.

Ismételje at eddigi tanulményaibol, hogyan széamithatjuk ki a pH-t kiilonbozo titralasi
fokoknal erGs sav erés bazissal valo titralasakor!

Szamolja ki a pH-t a kovetkezd esetekben. A részletes szamitas szerepeljen a
jegyz6konyvben!

0,100 mol/dm® koncentracioju HCl-oldatot titralunk 0,200 mol/dm® koncentraciéji
NaOH-oldattal. frja fel a HCl és a NaOH kozotti reakcié egyenletét! A reakcio
sztochiometridjat, a pH-t meghataroz6 anyagfajtat és a higulast figyelembe véve
szamitsa ki a pH-t...

e a titralas megkezdése elott,

¢ 50 %-os titraltsagnal,

e az ekvivalenciapontban,

e 150 %-os titraltsagnal.

Sziikséges anyagok, eszkozok:

YV VYV VVVVYVYYY

crer

crer

fenolftalein indikator

metilnarancs indikator

25 cm®-es biiretta, biirettafog6, Bunsen-allvany
100 cm®-es f&zépohar (a biiretta feltdltéséhez)
titralolombikok

50 cm-es f6z6pohar (a pH-metrias titralashoz)
pH-mérd iivegelektroddal

magneses keverd, magneses keverdtest

1. Mérési feladat: Indikatoros titralasok

/1.

/2.

3

Mérjen be egy titralolombikba automata biirettabol 20,00 cm® pontosan ismert

crer

crer

atcsapasalg. Az atcsapashoz tartoz6 NaOH-fogyast jegyezze fel a Fiiggelék 106-1.
tablazataba.
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/3.

/4.

/5.

/6.

Végezzen még két (6sszesen harom) parhuzamos titralast fenolftalein indikator mellett

(ismételje meg az I1/1-2. pontokat még kétszer).

Mérjen be egy titralolombikba automata biirettab6l 20,00 cm?®

c sy

pontosan ismert

c sy

atcsapasdig. Az atcsapashoz tartozd6 NaOH-fogyast jegyezze fel a 106-1. tablazatba.
Végezzen még két (0sszesen harom) parhuzamos titralast metilnarancs indikator mellett
(ismételje meg a 11/4-5. pontokat még kétszer).

I11. Mérési feladat: pH-potenciometrias titralas

/1.

/2.

/3.

Meérjen be egy 50 cm®-es f6z6poharba automata biirettabol 20,00 cm® pontosan ismert
Tegyen a so6savoldatba magneses keverdbotot €s helyezze a méagneses keverdre. Lasst,
egyenletes keverés mellett adagoljon hozza az automata biirettabol kb. 0,5 cm-es
adagokban 20,0 cm® NaOH-oldatot.

Minden adagolas utdn olvassa le a biirettarol a lugoldat pontos térfogatat, és mérje
meg az oldat pH-jat. Az adatparokat jegyezze fel a 106-2. tablazatba.

V. A mérési eredmények értékelése:

IV/1.

IV/2.

IV/3.

IV/4.

IV/5.

frja fel a sosav és a natrium-hidroxid kozott végbemend reakcié sztochiometriai
egyenletét.
A 106-1. tablazataba feljegyzett titralasi eredmény atlagok alapjan, a (106-6) egyenlet

cres

megadva) fenolftalein, illetve metilnarancs indikatoros végpontjelzés alkalmazasa

mellett (crror@e ™= jlletve ¢l ™) Az eredményeket irja be a 106-3.

tablazatba.

Abrazolja mm-papiron a sésav pH-potenciometrikus titrldsakor mért pH-értékeket a
hozzaadott NaOH térfogata (V) fiiggvényében. Az abrazolaskor a tengelybeosztas
elkészitésekor tligyeljen arra, hogy a rendelkezésre a4llo6 mm-papir lehetd legnagyobb
feliiletét hasznalja.

Jelolje be az abran a fenolftalein és a metilnarancs indikator atcsapasi tartomanyanak
megfeleld pH-savot is.

Allapitsa meg az ekvivalenciapont pH-jat és a NaOH ehhez tartozo Vg térfogatat a
106-3a. abran lathatdé modon: Vonalzoval illesszen harom egyenest a titralasi gorbe
két, kozel egyenes szakaszdra. Ezutan illesszen egyenest a gorbe kozel fliggdleges
szakaszara is. A vizszintes egyenesek ¢és a fiiggdleges egyenes metszéspontjaihoz
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tartozd pH-értékek atlagolasdval az ekvivalenciapont pH-értéke, a fogyasértékek
atlagolasaval az ekvivalenciaponthoz tartozé fogyas adhatdo meg. Szamitsa ki ennek

crer

lesz a cRePoene™® Ezt az eredményt is irja be a 106-3. tiblazatba.
IV/I6. Az otthon megoldott mintapéldak alapjan, a HCI- és a NaOH-oldat pontos
koncentracidinak ismeretében szamitsa ki a titralt HCl-oldat pH-jat...
e atitralas megkezdése elott,
e 50 %-os titraltsagkor,
e az ekvivalenciapontban,
e 150 %-os titraltsagkor,
e atitralas befejezésekor.
Ne felejtse el figyelembe venni a térfogatvaltozast! A NaOH-oldat koncentrdciojaként

a potenciometrikusan meghatarozott értéket  (CREPP™® ) haszndlja. Az

eredményeket irja be a 106-4. tablazatba.
IVI7. A IV/3. pontban elkészitett abrardl olvassa le a sésav potenciometrikus titralasakor
mért pH-értékeket
e atitralas megkezdése elott,
e 50 %-os titraltsagkor,
e az ekvivalenciapontban,
e 150 %-os titraltsagkor,
e atitralas befejezésekor. Az eredményeket irja be a 106-4. tablazatba.

V. DiszKkusszio:

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitdsi eredményeket, dbrdkat a kovetkezd, ajanlott
szempontok felhasznalasaval:

e Hasonlitsa 0ssze a sésavoldatra kapott kiilonb6z0 titralasi eredményeket. Van-e jelentds
eltérés a kiillonb6zo végpontjelzések (kétféle indikator, ill. potenciometrikus) mellett kapott
eredmények kozott? Ha van, mivel magyarazhatd?

e Meérései szerint erds savnak erds bazissal torténd titralasakor metilnarancs vagy fenolftalein
indikatort célszerli inkdbb hasznalni? Indokolja a dontését!

e Jellemezze a titralasi gorbét: milyen szakaszai kiilonithet6k el, és milyen folyamatok
jatszodnak le az egyes szakaszokban?

e Milyen pontossaggal hatarozhaté meg a titralasi gorbébdl az ekvivalenciapont? Hogyan
lehetne ezen a pontossagon javitani?

e Hasonlitsa 6ssze a kiilonboz6 titralasi fokoknal a titralasi gérbérdl leolvasott €s a szamitott

pH-értékeket! Van-e jelentds eltérés, és ha igen, mivel magyarazhat6?
o Osszefoglalva, melyik végpontjelzési modszert tartja a legpontosabbnak?
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Fiiggelék

106-1. tablazat: Az indikatoros titralasok eredményei

titralt oldat indikator NaOH-fogyas (cm’) |atlagfogyas (cm®)

fenolftalein

20,00 cm?® sOsav,

Ce= mrmornrnn, mol/dm?®

metilnarancs

106-2. tablazat: A HCl-oldat pH-potenciometrias titralasa

VNaoH, €M° pH
0,00
0,50
1,00
1,50
2,00

20,00

106-3. tablazat: A kiilonféle végpontjelzési modszerek dsszehasonlitasa

titralt oldat végpontjelzés koncentracié (mol/dm®)
- fenolftalein mellett
, fenolftalein CraoH
20,00 cm® sosav, m m
met“naranCS Cmetl narancs mellett
Co= wmmnnnn, mol/dm?® NaoH

pH-potenciometria | CRoanyeneiom®

106-4. tablazat: A szamolt és az abrarol leolvasott pH-értékek dsszehasonlitasa

szamolt pH leolvasott pH

titralas elott

50 %-os titraltsagnal

ekvivalenciapontban

150 %-os titraltsagnal

titralas befejezésekor
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Mi a sav-bazis titralas Iényege? Mit tekintiink a titralas végpontjanak vagy
ekvivalenciapontnak? Milyen végpontjelzési modszereket ismer?

2. Milyen anyagok a sav-bazis indikatorok, és adott rendszerben mi tekintheté helyesen
megvalasztott indikatornak?

3. Mi a pH és hogyan mérheté? Mi a potenciometrikus pH-mérés 1ényege?

4. Sorolja fel (rajzolja le) a kombinalt iivegelektrod részeit, és ismertesse mitkodését!

Szamitasi feladatok:

1. Mennyi a koncentraciéja annak a KOH-odatnak, amely 25,0 cm?®-ének semlegesitésére
12,3 cm® 0,128 M HCl-oldat fogy?

2. Mennyi a koncentracioja annak az NHs-oldatnak, amely 25,0 cm?®-ének semlegesitésére
12,8 cm® 0,123 M HCl-oldat fogy?

3. Mekkora a pH-ja annak az oldatnak, amelyet ugy kapunk, hogy 20,0 cm®

0,1013 M HCl-oldathoz 9,15 cm® 0, 250 M NaOH-oldatot adunk?

4. Mekkora a pH-ja annak az oldatnak, amelyet ugy kapunk, hogy 20,0 cm®

0,1013 M NaOH-oldathoz 12,5 cm® 0,201 M NaOH-oldatot adunk?

5. Osszekeveriink 50,0 cm® 1,305-6s pH-ji és 150 cm® 0,025 M-os HCI-oldatot. Mekkora a
keletkez6 oldat pH-ja?

6. Ammoniaoldatot titralunk sésavoldattal. Mennyi az oldat pH-ja a titralas megkezdése
elott, illetve az ekvivalenciapontban, ha tudjuk, hogy az ammonia bazisallandoja Ky =
1,786-10°, és 10,00 cm® oldat titralasdhoz 8,79 cm® 0,198 M HCl-oldat fogyott?
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107. Lehiilési gorbék tanulmanyozasa
(Krioszképos allandé meghatarozasa)

Feladat: 4 gyakorlat sordn a sztearinsav olvadékat tekintjiik oldoszerként és egyéb zsirsavakat
(palmitinsav, laurinsav stb.), oldott anyagként. Lehiilési gorbék alapjin megallapitjuk
az oldoszer, illetve az oldatok fagyaspontjat, és meghatirozzuk a sztearinsav Kp
molalis fagydspontcsokkenését.

Elme¢leti alapok

Az anyagok bizonyos fizikai tulajdonsagainak mérésébdl gyakran kovetkeztethetiink az illetd
anyag szerkezetére, Osszetételére vagy tisztasagara. A leggyakrabban mért ilyen fizikai
tulajdonsagok kozott van pl. a stirliség, az olvadaspont és a forraspont is.

Egy anyag standard olvaddspontjan azt a hdmérsékletet értjiik, amelyen 1,00 bar kiilsé
nyomdas mellett az anyag szilard és folyékony halmazallapotli fazisa egyensulyban van
egymassal. Adott anyag olvadaspontja valtozik a kiilsé nyomas megvaltozasaval.

A tiszta, kémiailag egynemii (egykomponensii) anyagok olvaddaspontja megegyezik a
fagydspontjaval és fiiggetlen az egyensulyban jelen levo fazisok viszonylagos mennyiségétol. Ez
abban nyilvanul meg, hogy akar a folyadék hiitésével (fagyasztds), akar a szilard anyag
melegitésével (olvasztéds) jutottunk a kétfazisu rendszerhez, annak homérséklete mindig azonos
volt, és mindaddig alland6, amig a kétfazisti rendszerbdl a teljes megolvadas, ill. megfagyas
révén ismét egyfazisu nem lett.

Csekély mennyiségli idegen anyag hatdsara azonban megvaltozik a helyzet. Az
olvadaspont és fagyaspont tobbé nem azonos, és mindig alacsonyabb, mint a tiszta anyagé, a
kétfazist rendszer hdmérséklete pedig a kifagyott szilard olddszer mennyiségének novekedtével
fokozatosan csokken. Ezt a jelenséget hasznositjdk pl. amikor az utak, jardak jégburkolatat
sOzassal szilintetik meg. A s ilyen céli alkalmazdsa azonban nem javalt, mert kdrnyezeti
artalmakhoz vezet (karositja az élévilagot, eldsegiti a korr6ziot stb.).

A fagyaspont és olvadaspont mérését gyakran hasznaljadk egy anyag tisztasaganak
ellendrzésére. Ismert anyag esetén a mért olvadaspontot az irodalmival kell dsszehasonlitani, s
ameddig a mért az alacsonyabb, az anyag nem tiszta, tovabbi tisztitisra szorul. Uj, még
ismeretlen olvadaspontl anyagot addig kell ismételten tisztitani, amig az olvadaspontja fokozatos
ndvekedés utan allando értéket nem ér el.

Csekély mennyiségii nemillékony oldott anyag hatdséra a tiszta folyadéknak nemcsak a
fagyaspontja, hanem tobb mas fizikai tulajdonsaga is megvaltozik. Igy pl. a forraspont mindig
nd, a folyadék folotti gbéznyomds mindig csokken, stb, mégpedig "tOrvényszertien",
meghatarozhatd, kiszamithatdé mértékben. Az oldoszer és az oldat megfeleld fizikai
tulajdonsaganak kiilonbségét fagyaspontcsokkenésnek, forraspontnovekedésnek, illetve relativ
gbznyomascsokkenésnek hivjuk. A kisérleti tapasztalatok azt mutatjak, hogy amennyiben az
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oldat elegendden hig az oldott anyagra nézve és idealis viselkedésti, a valtozas mértéke fiiggetlen
az oldott anyag mindségétdl, csupan annak koncentraciojatol, valamint a tiszta olddszer fizikai
sajatsagaitol fligg. Ezeket a tulajdonsagokat kolligativ sajatsagoknak hivjuk.

A hig oldatok ATs fagyaspontcsokkenése ennek értelmében kozvetlentil aranyos az oldott
koncentracid nem mas, mint az oldott anyag molban kifejezett anyagmennyisége osztva az
oldoszer kg-ban kifejezett tomegével, mértékegysége ennck megfeleléen mol/kg). Az
aranyossagi tényez6 (Ky) az olddszer molalis fagyaspontcsokkenése, mas néven krioszkdpos
allanddja csupan az oldoszer anyagi mindségétdl fliggd mennyiségeket tartalmaz (107-2).

ATs=Ks-m (107-1)
RT2 ..M.
Kf — fp,old6szer olddszer (107_2)
1000 ' AHolv, oldézer

ahol T, ouasszer @z oldoszer fagyaspontja (K), AHg, ouasszer @z 0ldoszer standard molaris olvadasi
entalpidja (J/mol), Moasszer pedig az oldoszer molaris tomege (g mol ™)

Amennyiben oldddaskor az oldott anyag molekularis dallapota megvaltozik (pl.
asszocidcid vagy disszociacio révén), az Osszefliggés csak ugy teljesiil, ha az oldott anyag
szamoljuk. Ha pedig az oldat nem idedlis, hanem redlis viselkedésli, az oldat AT¢
fagyaspontcsokkenése az oldott anyagnak nem a molalitdsaval, hanem az aktivitdsdval
egyenesen aranyos:

ATi=Ks-a=Kg - (]/ m) (107-3)
ahol a az oldott anyag aktivitasa, ypedig az aktivitasi egyiitthato.

Az ismertetett Osszefliggések azonban csak akkor érvényesek, ha a fagyaskor kivalt tazis
kizarolag olddszerbdl all. Ha a szilard fazis oldott anyagot is tartalmaz (szilard oldat vagy
eutektikum formajaban), akkor a fagyaspontcsokkenésre nem érvényesek a hig oldatok
torvényszeriiségei, €s ebben az esetben a fagyaspontcsokkenés nem kolligativ sajatsag.

A fagyaspontcsokkenés modszerét régebben gyakran hasznéltdk az oldott anyag
moltdmegének, molekuléris allapotanak vagy aktivitasi egyiitthatojanak meghatarozasara, de
kozvetve haszndlhaté a tobbi, kisérletileg nehezebben hozzaférhetd kolligativ sajatsag
meghatarozasara is.

A mérés 1ényegében a tiszta oldoszer €s az oldat fagyaspontjanak meghatarozasabol all.
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A fagyaspont meghatarozésa tobbféleképpen torténhet:

(@) Figyeljiik a szilard fazis megjelenését, és fagyaspontnak az elsé kristaly megjelenéséhez
tartozo hémérsékletet tekintjiik. Ez a médszer meglehetésen bizonytalan és nagy hibaval jar,
kiilonosen az oldatok fagyaspontjanak meghatarozésakor.

(b) A fagyaspontot a lehtilési gorbérdl olvassuk le.

A lehtilési gorbét ugy kapjuk, hogy a folyadékot tartalmazd, homérdvel felszerelt széles
kémcsovet a fagydspontjanal néhany fokkal hidegebb hiit6keverékbe allitva, intenziv keverés
mellett folyamatosan hiitjiik, s kozben a homérsékletet egyenletes idokozokben leolvassuk, majd
a leolvasott értékeket milliméterpapiron abrazoljuk az id6 fliggvényében.

A 107-1. abran lathato, hogy a tiszta oldoszer lehtilési gorbéje jellegzetesen kiilonbozik az oldat
lehtilési gorbeéjétol.

A gorbe mindkét esetben meredek szakasszal indul, ami a tisztdn folyadék
halmazallapoti rendszer hiilésének felel meg. A tiszta oldoszer gorbéjének masodik szakasza
vizszintes. Ez az éalland6 hémérséklet felel meg a tiszta olddszer fagyaspontjanak. Az oldat
lehtilési gorbéjén a masodik szakaszban is folyamatosan csokken a hdmérséklet, de annak titeme
az elsonél észrevehetden lassabb. Az oldat fagyaspontjat a lehiilési gorbe elsd, meredek, és
masodik, kevésbé meredek szakaszara huzott egy-egy érintd metszéspontja adja meg. Az oldat
fagyaspontcsokkenése pedig a tiszta oldoszer és az oldat fagyaspontjanak kiilonbsége.

Ahhoz, hogy a gyakorlat soran mért lehiilési gorbék alakja valoban ennek megfeleld
legyen, gondosan ligyelniink kell arra, hogy a folyadék teljes mennyisége egyenletesen hiiljon,
amit a hitékeverék megfeleld6 homérsékletének beallitasaval és intenziv keveréssel
biztosithatunk.

T(°C) A

Thp, oldészer tiszta oldoszer

i ATj fagyaspontcsokkenés
Tfp, oldat —--f-==4¥ezz-------mmomo oo -

107-1. abra: Folyadékok homérsékletének valtozasa hiilés kdzben, az id6 fliggvényében
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Idedlis oldatok esetén tehat a molalitas fliggvényében abrazolt fagyaspontcsokkenés — a 107-3
egyenletnek megfeleléen —egyenest ad (107-2. abra), melynek meredeksége Kj.

ATy
(C) |

meredekség = K¢

0 molalitas (mol/kg)

107-2. abra: Az oldat fagyaspontcsokkenése az 0sszetétel fliggvényében

Ha két anyag (A és B) azonos oldoszerrel alkotott oldatainak fagyaspontcsokkenése a molalitas
fliggvényében ugyanarra az egyenesre esik, azt mutatja, hogy a AT; koncentraciofiiggése
fiiggetlen az oldott anyag mindségétdl, azaz a fagyaspontcsokkenés valoban kolligativ sajatsag.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elére elvégzendo feladat:

frja fel a sztearinsav, a palmitinsav, a laurinsav és a mirisztinsav szerkezeti képletét!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

sztearinsav

ismeretlen (palmitinsav, laurinsav, mirisztinsav...)
bemérd edény

1db kémcso,

1db a kémcsonél szélesebb atmérdji iivegedény
400 cm®-es f6z6pohar

1ezso

100 °C-ig méré homéré (parafadugoba illesztve)
magneses keverdbot

magneses keverd

2-propanol

stopper (kozos asztalon)

LA XX

N ——hémerd

\E jff_ﬂf parafadugd

~ ~  oldat (oldoszer)

| — mégneses keverGbot

|
—ot+

I | J
/ o © magneses keverd

107-3. abra: A mérési elrendezés sematikus rajza
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107.

Lehtilési gorbék tanulmanyozasa

I1. Mérési feladat: Lehiilési gorbék mérése

/1.
/2.

/3.

/4.

/5.

/6.

1"n/7.

/8.

/9.

Egy 500 cm*-es fézépoharat kb. félig toltsenek meg vizzel és melegitsék fel kozel forrasig.

Helyezzék bele a magneses keverdbotot a tiszta, szaraz kémcsobe! Parafadugdval bezarva
tarazzak ki a digitalis mérlegen és mérjenek bele 6 g sztearinsavat! A sztearinsav pontos
tomegét jegyezzék fel (3 tizedesjegy pontossaggal)! A dugot cseréljék le a homérét is
tartalmazora! Tegy€k a kémcsovet a meleg vizbe, €s tartsak ott addig, amig a hdmérd kb.
90 °C-ot mutat (megolvad a zsirsav teljes mennyisége).

Helyezz¢k at a kémcesovet a szélesebb atmérdjii edénybe, és keverjék az oldatot! Amikor a
sztearinsav hémérséklete kb. 84-85 °C, inditsak el a stoppert. Félpercenként olvassak le a
hémérsékletet mindaddig, mig 3-4 egymds utani leolvasasnal azonos értéket nem észlelnek.
Az adatokat a 107-2. tablazatba jegyezzék fel (1a. mérés)!

Melegitsék fel Gjra a kémcs6 tartalmat kb. 90 °C-ra, és ismételjék meg az elézé pontban
irottakat azzal a kiilonbséggel, hogy a leolvasast 45 s-ként végezzék! Az adatokat a 107-2.
tablazatba jegyezzék fel (1b. mérés)! A kémcsdvet tegyék vissza a vizfiirdébe!

A beméré edénybe mérjenek bele kb. 0,65 g ismeretlenként kiadott zsirsavat, majd
jegyezzEk fel az értéket az 107-1. tablazatba 3 tizedesjegy pontossaggal!

Ontsék bele a bemérd edény tartalmat a meleg vizben levé kémcsdbe tigy, hogy a dugot
kissé felemelik (nem kell teljesen kivenni a hémérét a kémecsobol, mert azzal esetleg
eltavolitanank a sztearinsav egy részét)! A kémcsovet tartsdk a meleg vizben!

Amennyiben a kémcsoben 1év6 oldat hdmérséklete elérte a 90 °C-t, akkor helyezzék at a
kémcsovet a szélesebb atmérdjii edénybe! Keverjék az oldatot, majd amikor annak
hémérséklete kb. 84-85 °C, inditsdk el a stoppert. Félpercenként olvassdk le a
hémérsékletet mindaddig, mig 3-4 egymas utani leolvasasnal csaknem azonos értéket nem
észlelnek. Az adatokat a 107-2. tablazatba jegyezzék fel (2. mérés)!

Tegyék vissza a kémcsovet a meleg vizbe, és végezzék el tovabbi kb. 0,65 g ismeretlen
bemérésével a 11/5-7. pontban irottakat! Az adatokat a 107-2. tablazatba jegyezzék fel (3.
méres)!

Tegyek vissza a kémcsovet a meleg vizbe, és végezzek el tovabbi kb. 0,65 g ismeretlen
bemérésével a I1/5-7. pontban irottakat! Az adatokat a 107-2. tablazatba jegyezzék fel (4.
mérés)!

11/10. Az eszk6z6k megtisztitasanak érdekében tegyék a kémcsovet a forrd vizbe! A homogénné

valt rendszerbdl vegyék ki a hdmérdvel ellatott dugot és a keverdbotot, majd az oldatot
onts¢k bele az ,,ELSODLEGES ZSIRSAV HULLADEK” jelzésti iivegbe! A vizflirdoként
alkalmazott f6zOpoharat helyezzék at a magneses keverdre! A magneses keverdbotot
tegy€k vissza a kémcsdbe, €s toltsék fel azt kb. ¥4 részig 2-propanollal! Dugaszoljak be a
hémérdt tartalmazo parafadugoval, és tegyek bele a forro vizbe! Keverjék néhany percig az
oldatot, hogy eltavolitsak a kémcsé valamint a homérd falardl az esetleges zsirsav
szennyezOdéseket! A kémcsd tartalmat a ,,MASODLAGOS ZSIRSAV HULLADEK” jelzésii
iivegbe ontsék! Oblitsék 4t a kémcsdvet egy kevés 2-propanollal (maradékat a
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107. Lehilési gorbék tanulmanyozasa

»MASODLAGOS ZSIRSAV HULLADEK” jelzési iivegbe Ontsék), majd szaritsdk meg
hajszaritéval! A hdmérét és a keverdbotot is tiszta, szaraz allapotban adjak at!

ITI. A mérési eredmények feldolgozasa:

/1.

/2.

/3.

11/4.

Abrazolja a négy lehiilési gorbe adatait (Id.: 107-1. abra). Egy adott mérési sorozathoz
azonos, de a kiilonb6zokhoz eltérd jeleket hasznaljon! Az la. valamint az 1b. mérések
megkiilonboztetésére érdemes masfajta szinli pontokat dbrazolni!

A gorbékrdl olvassa le a tiszta sztearinsav, valamint a 107-2. tablazatban feltiintetett
(ismeretlenként kiadott zsirsavakat is tartalmazd) oldatok fagyaspontjait! Szamitsa ki az
oldatok AT: fagyaspontcsokkenését! Az eredményeket az 107-1. tablazat megfeleld
helyeire irja be!

Szamitsa ki, hogy az egyes mérésekhez mennyi ismeretlent mért be! Az értékeket irja be
az 107-1. tablazatba, majd szdmolja ki a molalitasokat! Vegye figyelembe, hogy az egyes
1épésekben bemért zsirsavaknak az dsszesitett mennyiségével kell szamolni!

Abrazolja a fagyaspontcsokkenéseket az oldatok molalitasdnak fiiggvényében (mind a
harom pontot ugyanarra az abrira). Amennyiben a pontok egy, az origdn atmend
egyenesre esnek (Id.: 107-2. abra), szamolja ki az egyenes meredekségét és a Ky értékét.
Hasonlitsa 6ssze az irodalmi értékkel (Ks = 4,5 °C kg/mol)!

IV. Diszkusszio:

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitdsi eredményeket, abrakat a kovetkezd, ajanlott

szempontok felhasznalaséaval:

» Milyen alaku lehtilési gorbéket kapott? Tapasztalt-e kiilonbséget a tiszta olddszer és az

oldatok lehtilési gorbéjének menetében?

» Mennyire pontosan tudta leolvasni a kivant fagyaspontokat? Volt-e egyértelmi toréspontja a
lehtilési gorbéknek?
» Hogyan valtozott a fagyaspontcsokkenés az oldatok molalitasa fiiggvényében? Hogyan

illeszkedtek a kisérleti pontok a gorbére (egyenesre)?

» Mennyire pontosan lehetett megallapitani a pontok alapjan a sztearinsav molalis

fagyaspontcsokkenését?

» Meg tudja-e allapitani a mérésébdl, hogy kolligativ sajatsag-e a fagyaspontcsokkenés a
vizsgalt esetben? Hogyan?

» Melyek voltak a legfobb hibaforrasok a mérés soran?

» Hogyan viszonyul a K¢ kapott értéke az irodalmi értékhez?
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Fiiggelék

107-1. tablazat: Molalitas és fagyaspont értékek

Oldott anya fagyaspont
Mérés sorszama | Mogott anyag Bemérési . yed molalitds | & ¥ ATs
o OssztOmege Ts
(anyag) (9/mol) tomegek (Q) (mol/kg) . (°C)
@ (°C)
1. mérés m
(Szt) SZt ™ srrerirnaniaeas
2. mérés
- mism TR TT T
(szt. +ism.)
3. mérés o
(szt. + ism.) IS e
4. mérés
- mism TR TT T
(szt. +ism.)
szt. = sztearinsav
ism. = ismeretlen Kf= e C kg/mol
107-2. tablazat: A lehiilési gorbék adatai
la. mérés 1b. mérés 2. mérés 3. mérés 4. mérés
(sztearinsav) (sztearinsav) (szt. +ism.) (szt.+ism.) (szt.+ism.)
t(perc [ T(°C) | t(perc [ T(°C) | t(perc [ T(°C) | t(perc [ T(°C) | t(perc [ T(°C)
vagy s) vagy s) vagy s) vagy s) vagy s)

Mind az 6t méréssorozatnal
kb. 30-35 sort kell kihagyni
a mérési adatparoknak.
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Mi a kiilonbség a tiszta oldoszer és az oldat lehiilési gorbéje kozott? Elemezze a gorbéket.
Miért lehet egy anyag fagyaspontjanak mérését az anyag tisztasaganak ellendrzésére
hasznalni?

2. Mikor tekintiink egy mennyiséget kolligativ sajatsagnak? Milyen kolligativ sajatsagokat
ismer?

3. Mit értiink az oldat fagydspontcsokkenésén ¢és mit az oldoszer moldlis
fagyaspontcsokkenésén? Milyen Osszefiiggés van kozottiik? Adja meg az egyenletben
szerepld szimbolumok jelentését €s mértékegységét is! Hogyan nevezziikk masképp az
oldoszer molalis fagyaspontcsokkenését?

Szamitasi feladatok:

1. Mi a molalitadsban kifejezett koncentracidja annak az oldott anyagnak, amelynek 0,5 molja
van feloldva 200 g oldatban? (M = 80,0 g/mol)

2. Hany gramm oldott anyag van 100 gramm 0,5 mol/kg olddszer molalitasu oldatban, ha az
oldott anyag molaris tomege 100 g/mol?

3. Mennyi az oldészer molalis fagyaspontcsokkenése (mértékegységgel!), ha a
felhasznalasaval készitett hig oldat fagyaspontcsokkenése 3,00 K, az oldott anyag
molalitasa pedig 0,25 mol/kg?

4. Mennyi a molaris tomege annak a szénhidratnak, melynek 25,00 g-jat 200,0 g vizben

feloldva a kapott oldat fagyaspontja -0,68 °C lett? A viz krioszkopos allandoja
1,86 K kg mol .

5. Mennyi a hexan molalis fagyaspontcsokkenése, ha 20,0 g hexanba 4,00 g benzolt keverve
2,80 °C fagyaspontcsokkenést mériink?

6. Szamoljuk ki, hogy 2,00 dl 20,0 g cukrot (M = 180 g/mol) tartalmaz6 szirupnak (p =
1,17 g/cm®) mennyi a fagyaspontja, ha a viz krioszkopos allandéja 1,86 K/(mol kg™)!
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108. Elektrolizis

108. Elektrolizis
(Az athaladt toltés meghatarozasa Kiilonb6zo adatokbol)

Feladat: Sorba kétott  durranogazcellaban, illetve réz-coulombméterben végrehajtott
elektrolizis soran az athaladt téltésmennyiséget haromféle modon szamitjuk ki: 1. a
fejlodott durranogaz térfogatabol, 2. a réz-coulombméter katodjan és anodjan
bekovetkezett tomegvaltozasbol, 3. az elektrolizis idotartamanak és az alkalmazott
aramerdsségnek a szorzataként. Az eredmények egymassal valo dsszehasonlitasat
kévetden javaslatot tesziink a szamunkra legmegbizhatobbnak tartott modszerre.

Elmé¢leti alapok

Az elektrokémia az elektromos éaram és az anyagi rendszerekben lejatsz6dd kémiai
folyamatok kolcsonhatasaval foglalkozik. Amennyiben a megfontolasok az egyeniramra
korlatozodnak, akkor ez a kdlcsonhatas két f6 csoportba sorolhato:
a.) az anyagi rendszerben lejatszodd kémiai valtozasok elektromos energiat termelnek
(galvanelem),
b.) az eclektromos energia kémiai valtozasokat idéz el6 az anyagi rendszerben
(elektrolizalo cella).

Az elektrokémiai folyamatok elektromos cellaban jatszodnak le. Az elektromos cella
legegyszeriibb formaja egy elektrolit oldatbol vagy olvadékbol és a bele meriild két azonos
vagy kiilonboz6 fémdarabbdl ill. elektronvezetd anyagbdl, pl. szénbdl, vezetd oxidbol
(elektrodok) 4ll. Elektromos cellan aram tehat két modon haladhat 4t:

a.) az elektrodokat terhelGellenallason keresztiil zarjuk (galvanelem),
b.) kiils6 aramforrasbol aramot vezetiink at a cellan (elektrolizalo cella).

Mindkét esetnek Oridsi, szertedgazd gyakorlati jelentdsége van, és a vonatkozo
tudomanyos és technikai irodalom hatalmas. Jelenlegi feladatunk csupan az elektrolizis
egyetlen probléméjanak, az elektromos tdltés meghatdrozdsdnak vazlatos megvilagitasara
szoritkozik.

Elektrolizisen a b.) pont szerinti azon folyamatok Osszességét értjik, amelyek az
elektrolizal6 cellaban egyenaram hatasara lejatszodnak. Az elektrolizis primer folyamatai: (i)
az elektrolitban levé ionok vandorlasa az ellenkez6 toltési elektrod iranyaba (ii) az elektrodok
feliiletén bekovetkezd redoxi folyamat. Az elektrédokon a primer folyamatban keletkezd
anyagok esetleges tovabbi reakcidja az olddszerrel, egymassal, az elektrod anyagaval, stb. az
elektrolizis szekunder folyamataihoz tartozik.

Az aramforrastol az elektrodokig az é4ramot a fémes vezetében elektronok, az
elektrolitban pedig a véandorld ionok szallitjdk. A fémes vezetés ionossd és forditva az
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elektrodok feliiletén valik, s az elektromos vezetés tipusanak megvaltozasa mindkét elektrod
feliiletén kémiai (redoxi) reakciot eredményez. Az egyik elektrodon — a katddon — az oldatban
levé pozitiv ionok elektront vesznek fel (redukcid), a masikon — az andédon — az oldatban levo
mas ionok elektront adnak le (oxidacid). A leadott és felvett elektronok szadma mindig
szigoruan azonos.

Az elektrolizis soran az elektrodokon lejatszodo reakcidk a részt vevd anyagok relativ
oxidacios-redukcios hajlamatol fiiggenek. A szén (grafit) vagy a platina meglehetdsen inert az
elektrolitikus oxidacidval szemben, igy platina- vagy grafitelektrodok alkalmazasa esetén az
elektrod nem vesz részt oxidacids reakcioban. Nem igy van ez azonban pl. a timfold
elektrolizisénél, ahol az alkalmazott grafit anod folyamatosan oxidalodik kiilonb6z6 szén-
oxidokka, ezért a grafit anodok fogynak, folyamatosan potolni kell dket.

Altaldnossagban elmondhatd, hogy az egyes esetekben mindig meg kell vizsgalni és
meg kell adni a vandorl6 ionokat és az elektrodfolyamatokat egyarant.

A Faraday-torvény az elektrolizalo cella elektrodjain keletkez6 anyagok mennyisége
¢s az athalado elektromos t6ltés (Q) nagysaga kozott allapit meg Osszefiiggést. A Faraday-
torvény szerint az elektromos aram altal elektrolitoldatbol levalasztott anyagmennyiség
kozvetleniil ardnyos az athaladt elektromossdg mennyiségével. 1,00 mol anyag
levalasztasahoz annyiszor 96487 C toltés (C = coulomb, a toltés mértékegysége) sziikséges,
ahany mol elektron vett részt az egy molnyi anyag semlegesitésében. A 96487 C, mas néven 1
F (Faraday-allando) nem mas, mint 1,00 mol elektron toltése:

F=Na-e= 6,02214-10% - 1,602177-10° C = 96487 C mol™* =~ 9,65-10* C mol™.

Az elektromos toltés mérésének alapjai:

Gyakran el6fordulo feladat, hogy elektrolizisnél az athaladt toltést kell meghatarozni.
Az elektrolizald cellan athaladt elektromos t6ltés (Q) az aramerdsség (1) id0 szerinti
integralja:

tZ
Q=|1-dt (108-1)
t1
A toltés meghatarozasanak legegyszeriibb modja, ha az elektrolizist allandd aramerdsséggel
végzik. Ekkor ugyanis felirhato:
Q=1 (-t) (108-2)
ahol t; és t, az elektrolizis kezdeti és végs6 idépontja. Tehat a mérés idémérésre vezethetd

vissza, €s a cellan athaladt toltés nagysaga egyszertien az eltelt id6 és az alland6 aramerdsség
szorzataként adodik.
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Coulombméterek:

Gyakran el6fordul, hogy a mérés soran az aramerdsség nem allando, hanem idében valtozo.
Ilyen esetekben a t6ltés meghatarozasara vagy a Faraday-torvényre épiild elektrokémiai, vagy
az elektronikus megoldast lehet valasztani. Az olyan berendezéseket, amelyek segitségével
athaladt elektromos toltést lehet meghatarozni, coulombmétereknek nevezzik. A
coulombmétereket sorba kell kotni azzal az elektrolizalo cellaval, melyen az 4thaladt toltést
meg akarjuk hatarozni.

Faraday-torvény alapjan miikodé coulombméterek:
A coulombméterek gyakran alkalmazott valtozatai olyan elektrolizalod celldk, melyekben az
elektrodok azonos fémbdl késziilnek, és sajat ionjaikat tartalmazo oldatba meriilnek. Az
elektrolizis soran a coulombméter katodjan levalasztott fém tomegét megmérve, a Faraday
torvény alapjan kiszamithatjuk, hogy az elektrolizis ideje alatt mennyi toltés haladt at a
rendszeren. Az ezen az elven miikddé coulombméterek annal pontosabbak, minél nagyobb az
adott toltés hatasara levalt fém tomege.

Az egyik legpontosabb az eziistcoulombméter, mert a levalasztott tdomeg viszonylag
nagy. Ennek katddja platinatégely, anddja eziistrud, az elektrolit 15-20 tomeg%-0s AgNOs;-

oldat. Bar pontos toltésmeghatarozast tesz lehetévé az eziistcoulombméter, mégsem
hasznaljak széleskoriien, mert nagyon draga.
A rézcoulombméter kevésbé pontos, de olcsobb, konnyebben kezelhetd, ezért

elterjedtebben hasznaljdk a gyakorlatban. A rézcoulombméter vorosréz-elektréd lemezekbdl
all, amelyek Oettel-oldatba meriilnek. (Az Oettel-oldat literenként 125 g CuSO,4-5H,0-ot, 50
g tomény kénsavat és 50 g etil-alkoholt tartalmaz.) A berendezés csak akkor miikodik
pontosan, ha a katdd-aramstriség 5-10 mA/cm? értékek kozott van. A rézcoulombméter
katodjan mérhetd tomegndvekedésbdl, illetve az anddon mérhetd tomegesdkkenésbol
kovetkeztethetiink az athaladt toltésmennyiségre.

Mind az eziist-, mind pedig a rézcoulombméter csupan szakaszos toltésmeghatarozasra
alkalmas, mert a mérést meg kell szakitani arra az iddre, amig a levalt fém tomegét
meghatarozzuk (széritas, mérlegelés).

Folyamatos mérést tesz lehetévé a durrandgdaz-coulombméter, amelynek elektrddjai

platinabol késziilnek és 20 tomeg%-os kénsavba meriilnek. A gyakorlaton a durranogaz-
celldban lejatszodd elektrolizis soran fejlodott gaz térfogatat egy ,,primitiv gézbiiretta”
segitségével mérjiik, majd a légkori nyomas, a jelenlevd folyadékok géznyomdsa és a
homeérséklet ismeretében a gaztdrvények és a Dalton-torvény segitségével szamitjuk ki a
fejlodott gazok anyagmennyiségét. A fejlodé gaz az tivegesdben a folyadékszintet lenyomja, s a
reakcio el6tti €s utani szintkiilonbség adja a gaz térfogatat (V).

Amennyiben feltételezhetjiik, hogy a fejlodott gaz és a jelen levd gdzok tokéletes gaznak
tekinthetok, érvényes a tokéletes gazok allapotegyenlete:

y=1R (108-3)
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ahol V a gaz térfogata (m%), n az anyagmennyisége (mol), R az egyetemes gazallando (értéke:
8,314 Jmol™ K™), T a gdz hémérséklete (K) és p a nyomds (Pa).

Ugy kell megtervezni a kisérleteket, hogy olyan koriilmények kozott olvassuk le V
értékét, amelyek kozott a gaz nyomasa és homérséklete is pontosan ismert. A gaz hémérséklete
azonosnak tekinthet6 a laboratoriuméval, amelyet egy homéré segitségével lehet megallapitani.

A gyakorlat soran alkalmazott elrendezésben a gazt felfogd tivegesében uralkodd nyomas
(o) éppen egyenld lesz a kiils6 1égnyomassal (Py).

Po = Pk (108-4)

A légnyomas mindenkori értéke a laboratoriumban talalhaté barométerrdl leolvashato.
Az igy meghatarozott nyomds azonban nem csupan a fejlodott gaztdl szarmazik, a zart reakciotér
a reakcioelegy és a zarofolyadék gozét is tartalmazza és arra nézve telitettnek tekinthetd. Ha
vizes oldatot alkalmazunk zaréfolyadékként, ez telitett vizgdz. A fejlodott gaz parcialis nyomasa
(py) a reakciotérben kiszamolhato a Dalton-térvény felhasznalasaval:

Pb= Pg+ Py (108-5)

valamint a (108-4) osszefiiggés figyelembevételével (A szamitas modjanak részletesebb leirasat
valamint a py értékeket a 105 sz. Gazvolumetria cimii gyakorlat tartalmazza).

Elektronikus coulombméterek:

A teljesség kedvéért meg kell emliteni, hogy az athaladt elektromos t6ltés mennyisége tisztan
elektronikusan, integrald aramkorrel is meghatarozhato. Ez a probléma a fizika targykorébe
tartozik.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elére elvégzendé feladatok:

I/1.

/2.

Ismételje at, hogyan valthatdak egymasba a nyomast kifejezé mértékegységek (bar, Pa,
torr, Hgcm, Hgmm) ¢és toltse ki a 108-1. tablazatot! Erre azért van sziikség, mert a
barométerrél Hgem-ben olvassuk le a 1égnyomast, a telitett vizgdz nyomasat a Vegyészek
Zsebkonyve alapjan torr-ban adjuk meg, az altalanos gaztorvény (108-3) egyenletben
szerepld alakjaban pedig a nyomas Pa mértékegységgel szerepel.

frja fel a durranogazcella, illetve a rézcoulombméter elektrodfolyamatait a 108-2. és
108-3. tdblazat megfeleld helyeire!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

AN NI N NI N Y N N N NN

tapegység, aramerdsség-méro (asztalon)
rézcoulombméter 150 cm-es f8z6poharral, rézelektrodokkal
durranégazcella

banandugos vezetékek

mérdhenger a fejlodo gaz felfogasahoz
érfogd

Oettel-oldat

csiszolopapir

desztillalt viz

szlrOpapir

stopper (k6zos asztalon)

I1. Mérési feladat: A kisérleti berendezés osszeallitasa

/1.

/2.
/3.

/4.

Tisztitsa le a coulombméter elektrodjait finom csiszoldpapirral, oblitse le desztillalt
vizzel és helyezze szaradni sziir6papirra.

Mig az elektrodok szaradnak, a 150 cm®-es féz6poharat Oettel-oldattal téltse meg.
Széradds utan milligramm pontossaggal mérje meg a légszaraz rézkatdd és rézandd
tomegét. A nagyobb tomegiit valassza andodnak (+ polus), a kisebb tomegiit katodnak
(- p6lus). rja fel az adatokat a 108-2. tablazatba. Ugyeljen, hogy ne keverje dssze az
elektrodokat!

Meérje meg a katod oldalainak szélességét vonalzdval, és szamolja ki a katod feliiletét
(ne feledje, hogy a katodnak két, téglalapnak tekinthetd oldala van!). irja fel az
eredményt a 108-2. tablazatba!
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/5.

/6.

/7.

/8.

Szamolja ki, hogy milyen aramerdsséggel kell elektrolizalni, hogy a katod-aramsiiriiség
kb. 10 mA/cm? legyen. Irja fel az eredményt a 108-2. tablazatba!

Helyezze a rézelektrodokat a coulombméter plexi tartdjaba, ligyelve, hogy ne keverje
Ossze az anddot és a katddot. Helyezze a tartot az Oettel-oldattal megtoltott f6z6poharra
ugy, hogy a folyadék ellepje a rézelektrédokat.

A 108-1. abran lathato kapcsoldsi rajznak megfeleléen csatlakoztassa a rézkatédhoz a
tapegység negativ kivezetését, és az anddhoz a hig kénsavval megtoltott Pt-elektrodas
elektrolizalo cellat, ahhoz kapcsolja sorba az ampermérét, annak pozitiv pélusat pedig
csatlakoztassa a tapegység pozitiv kivezetéséhez. Ellendrizze, hogy az ampermérd a
megfeleld méréshatarban legyen! A kiils6 ampermérére azért van sziikség, mert a
tapegység belsé miiszere nem elég pontos. A tapegységet egyeldre még ne kapcsolja be.

A Pt-elektrodas cella gazterét gumicsovel csatlakoztassa ahhoz a méréhengerhez, melyet
fejjel lefelé helyezett el az tlivegedényben levé vizbe. A fecskendd segitségével
szakaszosan szivja ki a méréhengerbdl a levegd nagy részét. Két szakasz kozott a csovet
érfogoval szoritsa el. Allitsa be a viz szintjét a méréhenger legfelsd osztasrészéhez (Vo).
Jegyezze fel a 108-3. tablazatba, melyik beosztasnal all a viz szintje. Ezt az egyszer(
Osszeallitast hasznéljuk az elektrolizis soran fejlodott gaz felfogasara és térfogatanak
mérésére. Ha a vizszint még az elektrolizis megkezdése eldtt csokkenne, az a rendszer
tomitetlenségét jelenti, ezt jelezze a technikusnak.

220V

[]

Aramatalakitd V@’

/ /_\ méréhenger
o

V/ k
H>SO,-
P B IoldatI .
S S P I/I viz
CuSO,- pi--
oldat = *

108-1.4abra: A Kisérleti berendezés kapcsolasi rajza
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I11. Mérési feladat: Elektrolizis

/1.

/2.

/3.

11/4.

Kapcsolja be a tapegységet. A tapfesziiltség fokozatos novelésével allitsa be a
sziikséges aramerdsséget. Inditsa el a stoppert. Ettdl kezdve a fesziiltségen ne
valtoztasson, az aramerdsséget 5 percenként jegyezze fel a 108-4. tablazatba.

Az elektrolizist egy oran keresztiil folytassa, majd kapcsolja ki a tapegységet. Jegyezze
fel a 108-3. tablazatba, melyik beosztasnal all a viz szintje a gazfelfogd
mérdhengerben (V). Emelje ki a rézcoulombméterbdl a katodot és az anoddot, 6vatosan
oblitse le desztillalt vizzel, szaritsa meg sziir6papirra fektetve. Ugyeljen, hogy ne
keverje Ossze az elektrodokat. 4 mérés végeztével az Oettel-oldatot ontse vissza a
flakonjdba!

Szaradéas utdn milligramm pontossadggal mérje meg a légszaraz rézkatod és rézandd
tomegét. irja fel az adatokat a 108-2. tablazatba.

A laboratoriumban talalhatdé homérordl olvassa le a homérsékletet, a barométerrol
pedig a légnyomast. Az 105-5. tdblazatbol keresse ki ill. interpolalassal allapitsa meg,
hogy az adott hdmérsékleten mennyi a telitett vizgdz parcidlis nyomésa. Az adatokat
irja fel a 108-3. tablazatba.

V. Mérési feladat Kiértékelése:

IV/1.

IV/2.

IV/3.

IV/4.

Mind a katod, mind az andd tomegvaltozasanak alapjan szamolja ki a
rézcoulombméterben 4thaladt elektromos toltésmennyiséget (toltse ki a 108-2.
tablazatot).

A gazfelfogd méréhengerben mért, elektrolizis eldtti és utani vizszint kiilonbségébdl
szdmolja ki a durran6géz térfogatat. Szamitsa ki a fejlédott durrandgdz nyomasat €s
anyagmennyiségét is a (108-3) - (108-5) egyenletek figyelembe vételével. A reakcid
sztochiometridjdnak ismeretében szamitsa ki az oxigén- ¢és hidrogéngaz
anyagmennyis€gét is, majd az elektrodreakcioknak megfelelden adja meg az athaladt
toltésmennyiséget (fejezze be a 108-3. tablazat kitoltését).

Az aramerdsség-1do adatokbol is ki lehet szamolni a toltést. Ha az dramerdsség nem
valtozik lényegesen a mérés soran, akkor az atlag dramerdsség ¢és az elektrolizis
idejének a szorzata adja meg a toltést.

Ha azonban az dramerdsség lényegesen, €s nem monoton modon valtozik az
elektrolizis soran, grafikus integralast kell alkalmazni. Ennek érdekében é&brazolja
mm-papiron a feljegyzett aramerésség-ido adatparokat (108-2. abra, vastag szaggatott
vonal)! A gorbe alatti teriilet (Tx) adja meg a toltést. Mivel a gorbe legtobbszor egy
szabalytalan sikidomot hatarol, a teriilet nem szamithato ki egyszerien. Azonban ez a
teriilet minden esetben felbonthatd trapézok Osszegére. Ezeket a trapézokat tgy
érdemes megrajzolni, hogy a mért gorbét eldszor kozelitdleg egyenes szakaszokra
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osztjuk (108-2. abran lathatdé vékony folytonos vonalak). Ezutan ezeknek az
egyeneseknek a talalkozasatol fiiggbleges vonalakat htzunk az y tengellyel
parhuzamosan az x tengelyig (fliggbleges szaggatott vonalak). Ezzel megkaptul a
trapézokat, amelyek Osszege a gorbe alatti teljes teriiletet megadja. Egy ilyen trapéz az
abran sziirkével van jelolve. A trapéz teriiletét leiro képlet segitségével kiszamolhatjuk
az egyes trapézok teriiletét, majd a teljes integral értéket:”

Trapéz teriilete = c-(a+b)/2 (108-6)

Mérés
vége

a <

J
—

C t(s)

108-2. abra: A trapéz-modszer alkalmazasa numerikus integralasra. Az abran (és a

gyakorlatban altaldban) nem egyenletes beosztast alkalmazunk.

" Egy masik lehetéség is van, ami ugyan nem ilyen “tudoméanyos”, de egy igen otletes
“vegyész-megoldas”: Ekkor is eldszor mm-papiron abrazolja a feljegyzett aramerdsség-1do
adatparokat. Ezutan olloval pontosan vagja ki a szabdlytalan alakzatot, és mérje meg a
tomegét! Ugyanabbdl a papirbdl vagjon ki az alakzattal kozel azonos teriileti négyzetet
vagy téglalapot, és annak is mérje meg a tomegét! A sikidom oldalain az &brazolasnal
hasznalt 1éptékeket alkalmazva a teriilet kiszamitasdval megadhato a szabalyos idom altal
»képviselt” toltés mennyisége. Amennyiben a mm-papir vastagsaga elég egyenletes, a két
papirdarab tomege gy aranylik egymashoz, mint a teriileteik. Tekintve, hogy a szabalyos
sikidom altal ,képviselt” toltés is ismert, a terliletaranyok alapjan kiszamolhat6 az
ismeretlen teriilethez tartozo is.
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V. DiszKusszio:

A meéreési tapasztalatok és eredmények alapjan szovegesen értékelje a kapott eredményeket a

kovetkezd szempontok segitségével:

>

>

Hasonlitsa 0ssze a réz-coulombméter katodjan, illetve anddjan bekovetkezd tomeg-

valtozast és a beldliik szamitott toltés nagysagat. Melyiket tartja pontosabbnak és miért?

Hasonlitsa 0ssze a kiilonbozé6 moddon meghatarozott toltéseket. Nagynak tartja-e a
kiilonbséget? Mi lehet az oka a kiilonbségnek? Melyiket tartja legmegbizhatobbnak és

miért?

Alland6 volt-e az dramerdsség az idében? Ha nem, hogyan valtozott (monoton nétt, vagy

csOkkent, esetleg elobb nétt, késébb allando volt, stb.)? Mivel magyarazna?

Ha nem ismerné a réz moltomegét, hogyan tudna azt kiszdmolni a mérési adataibol?

Fuggelek

108-1. tablazat: A nyomas mértékegységei

1 Hgcm

1 torr

1 bar

108-2. tablazat: Az athaladt toltésmennyiség meghatarozasa réz-coulombméterrel

Az elektrod felulete: ..., cm?

Aramerdsség: ......ovieeninnnn.. A

elektrodfolyamat
egyenlete

Mo elektrod

(9)

My elektrod

9)

Amelektr(’)d

(9)

ANelekirod
(mol)

Anelektron
(mol)

athaladt Q
(®)

katod

anod
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108-3. tablazat: Az athaladt toltésmennyiség meghatarozasa durrandgaz-cellaban

katod anod

elektrédfolyamat egyenlete

Vo (cm®)

Vvég56 (Cmg)

3
Vdurran(’)géz (m )

Pk (Hgem)

pk (Pa)

py (torr)

pv (Pa)

Pg (Pa) = px — pv

Tlabor (K)

ndurran(')gaiz (mOI)

Nelektron (mOI)

Q(C)

108-4. tablazat: Az aramerdsség iddszerinti valtozasa

t(s) L (A)
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Mit neveziink elektrolizisnek? Mik a lényeges folyamatai?

2. Mit mond ki a Faraday-torvény? Hogyan értelmezhetd a benne szereplé 96500 C t6ltés
kiemelt jelentdsége?

3. Ismertesse a gyakorlatban szerepld haromféle elektromos toltésmeghataroz6 modszer
Iényegét.
4. Milyen részei vannak a gyakorlat soran hasznalt rézcoulombméternek? Hogyan miikodik?

frja fel az elektrodokon lejatszodo folyamatok egyenleteit.

5. Milyen reakciok jatszodnak le hig kénsavval toltott Pt elektrodas elektrolizald cella
(durrandgaz-cella) anodjan és katddjan? Mi ennek a jelentdsége az elektromos toltés
meghatarozasa szempontjabol?

Szamitasi feladatok:

1. Mennyi réz valik le a rézcoulombmeéter katddjan, ha a rézcoulombmeéteren 40,2 percen
keresztiil 0,8 A er6sségii egyenaramot bocsatunk at? Mc, = 63,5 g/mol

2. Mekkora toltés haladt at azon a durrandgaz-coulombméteren, amelyben az elektrolizis
soran 493,0 cm® normalallapoti durranogéz fejlodott?

3. Natrium-szulfat-oldatot elektrolizalva az elektrodokon 772 C toltés haladt at. Mekkora a
fej16do gazok térfogata standardallapotban?

4. Eziist-nitrat-oldatot elektrolizalunk grafitelektrodok kozott 2,0 6ran at 5,0 A aram-
erOsséggel. Mekkora t6ltés haladt at, mekkora tomegii eziist valik le és mekkora térfogata
normalallapota gaz fejlédik a masik elektrodon? Mag= 107,9 g/mol

5. CuSOgs-oldat grafitelektrodok kozotti elektrolizisével 10,0 g rezet akarunk levalasztani.
Mennyi ideig kell 50 A aramerésséggel elektrolizalni? Mekkora térfogati standard-
allapota gaz fejlodik kdzben a masik elektrodon? Mc, = 63,5 g/mol
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109. Polarimetria
(Fajlagos forgatoképesség és koncentracié meghatarozasa,
gliikéz mutarotaciojanak tanulmanyozasa)

Feladat: 4 gyakorlat két részbol dll. (i) Az elsé feladatban ismeretlen cukor-tipusu vegyiilet
azonositasat veégezziik el: a kiadott cukorbol készitett, pontosan ismert
koncentracioju oldatoknak mérjiik a forgatoképességét, majd abrazoljuk a
koncentracio fiiggvényében. A kapott egyenes meredekségébol kiszamoljuk a
fajlagos forgatoképesség értekeét, s azt a mellékelt tablazat adataival oOsszevetve
azonositjiuk a vegyiiletet. Ezutdn a fajlagos forgatoképesség ismeretében, ismeretlen
koncentracioju  oldat  forgatoképességét — megmérve,  meghatarozzuk  a

rrrrrrrr

az oldat forgatoképességének idébeli valtozasanak kévetésével.

Elmé¢leti alapok

A kozonséges monokromatikus fény rezgései a haladasi iranyra merdleges minden lehetséges
sikban torténnek. Ha ilyen fénysugarat bizonyos anyagokon, pl. polaroid lemezen, vagy
Nicol-prizman” atbocsatunk, az csak egyetlen sikban rezgd sugarakat enged keresztiil. Az
atbocsatott fény sikban polarizalt, azaz poldros fény. A rezgés irdnya és a sugar altal
meghatarozott sikot — amelyben a rezgés torténik — a rezgés sikjanak nevezziik.

Egyes anyagok — amikor a fény athatol rajtuk — a fényrezgések sikjat elforgatjak. A
szilard testek kozott csak bizonyos kristalyrendszerhez tartozé  kristalyok ilyen
tulajdonsaguak, a szabalyos rendszerbeliek nem. Ha az anyag csak kristalyos allapotban aktiv
(mint pl. a kvarc), megolvadt vagy oldott allapotban viszont nem, akkor a jelenség oka a
kristalyszerkezetben van, ha ellenben az aktivitds oldott vagy megolvadt allapotban is
megmarad, az a molekulaszerkezet sajatossagara (aszimmetridjara) vezethetd vissza. Az ilyen
anyagokat optikailag aktiv anyagoknak nevezzikk. Ezen aktiv anyagok jelenlétének
kimutatdsara, azonositasara, inaktiv olddszerrel késziilt oldataiban koncentracidjanak
meghatarozasara, bizonyos kémiai folyamatok iddbeli lefolydsdnak kovetésére, stb.
felhasznalhatjuk az optikai forgatoképességet.

Az optikai forgatoképesség fligg a vizsgalt homogén fény hullamhosszatol (1) és a
hémérséklettdl (T). A forgatas szoge () szigortian aranyos a fény altal az anyagban megtett

crer

* A Nicol-féle prizma (vagy réviden nikol) olyan, megfeleléen csiszolt és ragasztott
mészpatkristalybol all, amely csak egyetlen, sikban polarizalt fénysugarat enged at.
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a=[a]-cI (109-1)

ahol ¢ az aktiv anyag oldatbeli koncentracidja g cm >-ben (vegyes% szazadrésze), | a fény
optikai uthossza (kiivettahossz) dm-ben, [a]l az aktiv anyag fajlagos forgatoképessége A
hullamhossztsagu fényre vonatkoztatva, T hémérsékleten.

A fajlagos forgatoképességen azt a szoget értjiik, amellyel a sikban polarizalt A
hullamhosszt fény polarizacios sikja elfordul, amikor T homérsékleten az anyag 1,00 glcm3
adott 4 és T esetén az illetd aktiv anyagra jellemzé érték. A definiciohoz alkalmazkodo
mértékegysége fok g cm®dm™ (°gtcm®dm™) lenne, torténetileg azonban gy alakult,
hogy csupan a fokot (°) hasznéljdk. A gyakorlatban rendszerint a Na D-vonaladra (4 = 589
nm) vonatkoztatva adjak meg, 25 °C hémérsékleten. Igy a forgatoképesség:

a=[alf-c | (109-2)

crer

Optikailag aktiv anyag pontosan ismert koncentracijii oldatainak mért
forgatoképességét abrazolva a koncentracid fliggvényében egyenest kell kapnunk (109-1.
abra), melynek meredekségébdl, az optikai uthossz figyelembe vételével megkapjuk a fajlagos
forgatoképesség értékét, ennek alapjan azonosithatjuk a kiadott vegyiiletet. A fajlagos

crer

a koncentracio is meghatarozhato.

(fok) |

meredekség = [a]5 - |

0

0 ¢ (g/cm?)

109-1. abra: Cukoroldatok forgatoképessége a koncentracio6 fliggvényében
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Egy oldat optikai forgatoképessége kémiai reakcid soran megvaltozhat, amit a

c sy

gliikoz a-D-gliikozt tartalmaz, melynek fajlagos forgatoképessége kozvetleniil a feloldas utan
[oc]ﬁ,s = +112 ° gt em®dm™. Vizes oldatban, 4llas kdzben a gliikoz fajlagos forgatoképessége
megvaltozik, mert a glikéoz o- és B-D-glikéz egyensulyi keverékévé alakul at. Ez a
forgatoképesség valtozassal jard folyamat a mutarotacio. Az egyensuly szobahOmérsékleten,
tiszta vizes oldatban kb. 24 o6ra alatt all be teljesen, savak és bdazisok, valamint a

glikomutarotaz enzim azonban jelentdsen gyorsitjak. Az egyensulyi keverék 37 % a- és 63 %
B-D-gliik6zt tartalmaz, ekkor [a]és = +52,7 ° gf1 cm® dm™. Az oldat forgatoképességének

id6beli valtozasat a 109-2. dbra mutatja:

o,

t (s)

109-2. abra: A gliik6z-oldat fajlagos forgatoképességének valtozasa az 1d6 fliggvényében

crer

forgatoképességet polariméterrel mérjiik (109-3. abra). A polariméter Iényegében harom {6
részbdl 4ll: a sikban polarizalt fényt eléallitd polarizatorbol, az aktiv oldatot befogado, végein
planparallel tiveglemezekkel lezart, ismert hosszusag cs6bdl, az un. polarizatorcsobdl, és az
analizatorbdl, amely a polarizacidsik helyzetének megallapitasara vald. Polarizatorként és
analizatorként altalaban Nicol-féle prizmat hasznalnak.

A nikolok tulajdonsagainak megfelelden, a polarizatoron athaladt fény az analizatoron
csak akkor képes gyengitetleniil athaladni, ha a két nikol fdmetszete egymassal parhuzamos.
Ha viszont az analizator fOmetszete merdleges a polarizatoréra (amit a hossztengely koriili
elforgatassal érhetiink el), akkor az analizator teljesen elnyeli a polarizator altal atbocsatott
fényt, a polarizator mogott levd tdvesdben igy teljes sotétség lesz. Az analizator kdzbensd
allasaban a polarizatorbol kilépd fénynek csak egy részét engedi at. Az analizatorral tehat
megallapithatjuk a sikban polarizalt fény polarizacids sikjanak helyzetét, s ezt a nikol ama
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helyzetével jellemezhetjiik, amelyben a fényt teljesen kioltja. Ha ebbe a helyzetbe hozzuk az
analizatort, majd a polarizator és analizator k6zé a polarizatorcsdbe optikailag aktiv
folyadékot helyeziink, akkor az elforgatja a polarizacié sikjat, ami abban mutatkozik meg,
hogy az analizator el6bbi helyzetében mar nem oltja ki teljesen a fényt. Ahhoz, hogy a kioltas
ismét bekovetkezzék, az analizatort el kell forgatni. A 1atotér ujboli teljes elsotétedéséhez
szlikséges elforgatas (&) szoge a polarizacio sikjanak a folyadék okozta elforditdsa, amelynek
nagysaga az analizatorral 6sszekapcsolt skala tarcsajan leolvashato.

|S
S - (} ....... N — e
OK A PCS P F
OB
F: fenyforras P: polarizator ~ PCS: polarizatorcsé A analizator

OK: olmlar OB: objektiv §: skdla

109-3. abra: A polariméter fobb egységei

Azt azonban, hogy a tavcsé latoterében mikor van ,.teljes sotétség”, nem lehet teljes
pontossaggal eldonteni, ezért a késziilékeket tigy készitik, hogy a kioltds helyett azt a
helyzetet keressiik, amikor a tavcsd latoterének két, egymastol élesen elhatarolt része egyenld
megvilagitasava valik. Ha az analizatort fotengelye koriil forgatjuk, akkor egy teljes elforgatas
soran négy allasnal lesz a latotér egyenletes megvilagitasi, melynek intenzitasa az elsd
allasban sokkal nagyobb (egészen vildgos), a masodikban sokkal kisebb (egészen sitét), mint
a masodikban és a negyedikben (félarnyék, sziirke szin). Az analizatort mindig a félarnyékra
allitjuk be, mert a szemiink kis abszolut fényintenzitas mellett a legérzékenyebb a
megvilagitasi kiillonbségek észlelésére, a beallitas igy torténhet a legpontosabban.

A polariméterrel valé mérés egyszerlien Ugy torténik, hogy eldszor tiszta vizet toltliink
a polarizatorcsdbe, s az analizatort ugy allitjuk be, hogy a latdtér egyenletes megvilagitast
legyen, azaz a két rész hatarvonala tlinjon el, s az analizator helyzetét a skalan leolvassuk. Ez
lesz a mérés nullapontja. Ezutan a polarizatorcsdébe a vizsgalandod oldatot toltjiik, s az
elébbihez hasonloan ismét bedllitjuk az egyenlé megvilagitast, a skalardl ismét leolvassuk az
analizator helyzetét. A két leolvasas kiilonbsége adja meg az elforgatds szogét.

Ha az aktiv oldat kozbeiktatdsakor az Oramutatd jarasaval egyezd iranyban kellett
elforgatni az analizatort, akkor jobbra forgatd, ellenkezd esetben balra forgatd a vizsgalt
anyag (a forgatoképesség a jobbra forgatok esetén pozitiv, mig a masik esetben negativ
elojeli).
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elére elvégzendo feladat:

I/1. Szamitsa ki, hogy a Il. Mérési feladatban milyen tomegii cukrot kell bemérnie 250,00
cm®, 25,0 vegyes%-os oldat elkészitéséhez. Szamitsa ki, milyen térfogatokat kell 100,00
cm®-es mér8lombikokba bemérniink és jelig tolteniink, hogy a 109-1. tdblazatban jelolt
2,50; 6,25; 12,50 és 18,75 vegyes%-os cukoroldatokat kapjunk. Az eredményeket irja be
a 109-1. tablazatba.

1/2. Széamitsa ki, hogy a I11. Mérési feladatban milyen tomegi gliikkozt kell bemérnie 50,00
cm?® 8,00 vegyes%-os oldat elkészitéséhez. Az eredményt irja be a 109-2. tablazatba.

Sziikséges anyagok, eszkozok:

ismeretlen cukor

gliikoz

desztillalt viz (spriccflaskéban)

0,1 mol/dm® NaOH-oldat

250, 100, 50 cm®-es mérélombikok
hasas, osztott pipettak

100 cm®-es f&zépohar

polariméter, polarimétercsovel

AN N N NN N SN

stopper (technikustol kérhetd)

I1. Mérési feladat: Ismeretlen cukor azonositasa fajlagos forgatéoképesség
meghatarozasaval

Figyelem! A gyakorlat sordn ligyeljen arra, hogy a cukoroldattal érintkezd eszkozoket
alaposan mossa el, a polarimétercs6ben ne hagyjon cukoroldatot! Az asztalt, mosogatot térdlje
le, ne hagyja ragacsosan!

[1/1. Kapcsolja be a polariméter lampajat, hogy bemelegedhessen (melegedési id6: 10-15
perc).

I1/2. Készitsen a kiadott ismeretlen szildrd cukorbol mérdélombikban 250,00 cm?® 25,0
vegyes%-os oldatot.
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/3.

/4.

1/5.

/6.

/7.

/8.

/9.

Mérje ki pipettaval egy-egy 100,00 cm®-es mérélombikba az otthoni feladatban
kiszamolt térfogatokat az elébb elkészitett 25,0 vegyes%-os cukoroldatboél és toltse jelig
a lombikokat. A 250,00 cm®-es mérélombikot a maradék oldattal adja at a technikusnak,
Toltse meg a polarimétercsovet buborékmentesen desztillalt vizzel a kovetkezé modon:
csavarja le a polariméter végén 1évo zarokupakot és vegye ki beldle az atlatszo kerek
fedélapot. Oblitse ki tobbszor, nagyon alaposan desztillalt vizzel a polarimétercsdvet.
Toltse meg teljesen, buborékmentesen desztillalt vizzel a polarimétercsdvet ugy, hogy
annak fiigglleges allasa mellett a folyadék a nyitott csévégben tulcsorduljon, majd
oldalrol csusztassa a tetejére az atlatszo kerek fedélapot. Ugyeljen arra, hogy ne
szoruljon ald levegdbuborék. Végiil csavarja vissza a polarimétercsd végére a
zardkupakot, torolje meg a kiilsejét és helyezze be a polariméterbe.

A szoba elsotétitése utan az analizatort szabad kézzel lassan forgassa korbe, hogy
¢észlelje a latotér megvilagitasanak valtozasait. Figyelje meg, hogyan valtozik kozben a
skala. Tapasztalatair6l készitsen jegyzokonyvében feljegyzést. Tanulja meg, hogyan kell
leolvasni a skalat, kiilonds tekintettel a noniuszra. (a polariméterben a fok tortrészét
tizedestortekben, és nem percekben szokds megadni). Ha sziikséges, a polariméter
kezelésének elsajatitdsahoz kérjen gyakorlatvezetdi, technikusi segitséget.

Mérje meg a desztillalt viz forgatoképességét (aniz). A kapott értéket jegyezze fel a 109-
1. tablazatba.

A polarizatorcsdbdl ontse ki a vizet, Oblitse at kétszer a mérendd 1. cukoroldattal, majd
buborékmentesen tdltse meg vele, helyezze a polariméterbe és ismét allitsa be a latotér
egyenletes megvilagitasat, olvassa le « értékét. A kapott o értéket jegyezze fel a 109-1.
tablazatba.

Végezze el ugyanezt az Osszes elkészitett cukoroldattal, és az ismeretlen
tablazatba rogzitse.

A mérés befejeztével ontse ki a polarimétercsébdl a cukoroldatot. Oblitse ki alaposan,
tobbszor desztillalt vizzel a polarimétercsovet.

I11. Mérési feladat: Gliikoz mutarotaciojanak Kinetikaja

/1.

/2.

1/3.

11/4.

Toltse meg a polarimétercsovet buborékmentesen desztillalt vizzel az el6zdekben
ismertetett médon. Tordlje meg a kiilsejét és helyezze be a polariméterbe.

Mérje meg ismét a desztillalt viz forgatoképességét (ani,). A Kapott értéket jegyezze
fel a 109-2. tablazatba. Készitse el6 a stoppert.

Desztillalt vizzel, mérSlombikban készitsen 50,00 cm® 8,00 vegyes%-0s
gliikozoldatot. Kozvetleniil feloldodas, keveredés utan toltse a polariztorcsdbe és
mérje meg az optikai forgatas szogét.

Leolvasads utan a csObdl toltse at az oldatot egy tiszta, szdraz fézépoharba és
pipettazzon hozza 0,25 cm® 0,10 M NaOH-oldatot. Kezdje el az idSmérést stopperrel.
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11/5.

Gyors keverés utan ismét toltse at az oldatot a polarizatorcsébe és a lug hozzaadasatol
szamitva 2, 4, 6, 8, 12, 16, 20, 25 és 30 perc elteltével olvassa le az optikai forgatas
szogét. A mért a értékeket irja fel a 109-2. tablazatba.

A mérés befejeztével ontse ki a polarimétercsébdl a cukoroldatot. Oblitse ki alaposan,
tobbszor desztillalt vizzel a polarimétercsovet és hagyja szaradni.

IV. A mérési eredmények feldolgozasa:

IV/1.

IV/1.

IV/1.

IV/1.

IV/1.
IV/1.

IV/1.

A 109-1. tablazatban szamolja ki az (o — auiy) értékeket és a g/em®-ben kifejezett
koncentracidkat.

Abrazolja mm-papiron az (o — o) értékeket a g/cm3-ben kifejezett koncentracio
fliggvényében.

Hatarozza meg az egyenes meredekségét, s abbol az adott cukor fajlagos
forgatoképességét (I = 2 dm).

A 109-3. tablazat adatainak segitségével a meghatarozott fajlagos forgatoképesség
alapjan allapitsa meg, milyen cukorral végezte a méréseit.

crer

A 109-2. tablazatban szamitsa ki a kiilonb6z6 idépontokhoz tartozd (o — awiy), ill.
[a] értékeket (I = 2 dm).

Abrazolja az [a]2D5 fajlagos forgatoképesség értekeket az 1d6 fiiggvényében. Hatdrozza
meg a 0. perchez, ill. az egyensulyhoz tartozo [oc]i,s értéket a gorbe alapjan. Hasonlitsa
Ossze a kapott értékeket a 109-3. tablazatban talalhat6 irodalmi értékekkel.

V. DiszKkusszio:

A meérési tapasztalatok alapjan szévegesen értékelje a kapott eredményeket a kovetkezo
szempontok szerint:

crer

» Hogyan valtozott az optikai forgatds szOoge az oldat koncentracidjaval? Mennyire

illeszkedtek a pontok a gorbére?

» Milyen pontosan tudta meghatarozni a [a]zDs értékét? Lehetett-e ennek alapjan

egyértelmiien azonositani a vegytiletet?

crer

lehetett a legfobb hibaforras?
» Hogyan valtozott a gliik6z fajlagos forgatoképessége az idd fliggvényében? Beallt-e az

egyensuly a mérés idétartama alatt? Hogyan allapitotta ezt meg?
» Miért volt célszeri elébb rovidebb, késébb hosszabb idotartamok elteltével mérni?
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> Mennyire egyezik a méréssel meghatarozott [a5 kezdeti ill. egyensilyi értéke az

irodalmival? Ha van eltérés, mi lehet az oka?
» Miért nem vettiikk figyelembe a NaOH hozzaadasakor bekovetkezé valtozast a gliikoz

crcr

Fiiggelék

109-1. tablazat: Cukor fajlagos forgatoképességének meghatarozasa

250,00 cm?® 25,0 vegyes%-os oldat készitéséhez:........................... g cukor
Ciz =
oldat Vas0 vegyes3°A> oldat | « a— a.i, | koncentraciod
) vegyes% | 100 cm®-re (g/cm®) | meredekség =
sorszama higitva (cm®)
1 2,50
2. 6,25 [a]if =
3 12,5
4. 18,75
ismeretlen —
109-2. tablazat: Gliikkoz mutarotacidjanak vizsgalata
50,00 cm® 8,0 vegyes%-os oldat készitéséhez:........................... g gliikoz
Ciz =

sorszam t (perc) a a— o, [

1. NaOH hozzéaadésa elott

2. 2,0

3. 4,0

4. 6,0

5. 8,0

6. 12,0

7. 16,0

8. 20,0

9. 25,0

10. 30,0
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109-3. tablazat: Optikailag aktiv vegytiletek fajlagos forgatoképesség értékei

Vegyilet [ Cgtem®dm™)
o-D-gliik6z +112,0
D-gliikoz (a. és B egyensulyi elegye) +52,7
B-D-fruktoz (furandz és pirandz egyensulyi elegye) -93,0
Szacharo6z +66,5
Invertcukor (D-gliik6z és D-fruktoz 1:1 elegye) -20,2
Maltoz (o és B egyensulyi elegye) +136,0
D-mannéz (a és B egyensulyi elegye) +14,2
D-galaktoz (o és B egyensulyi elegye) +80,5
Tejcukor (lakt6z) +52,4
Seignette s6 +29,7
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Miért forgatjak el egyes anyagok a polaros fény rezgések sikjat és milyen anyagok ezek?
Mi jellemzi 6ket €s milyen ardnyossagok irhatok fel?

2. Mi a fajlagos forgatoképesség, ¢s mi a mértékegysége, hogyan kell meghatarozni?

3. A polariméter részei és funkcioik, a polariméter miikddése.

glilkoznak milyen izomerjei €s milyen ardnyban taldlhatok? Mit tud a mutarotacid
sebességérdl és az azt befolydsolo tényezdkrol?

Szamitasi feladatok:

1. Milyen lesz annak az oldatnak az Osszetétele vegyes%-ban, tomeg%-ban valamint
mol/dm3-ben megadva, melynek 50,0 cm*-¢ 4,86 g gliikozt tartalmaz? A gliikkdz molaris
tomege 180 g/mol, az oldat stirtisége 1,042 g cm >,

2. Melyik cukor 25,0 vegyes%-os oldatanak lesz a 2,00 dm-es polarimétercs6ben mért
forgatoképessége 33,25°? (Néhany cukor [a]if érteke: a-D-gliikoz: +112; B-D-fruktoz:
—93; szachardz: +66,5; laktoz: +52,4 °g* cm? dm™)

cyey

polarizatorcsében mért forgatoképessége 10,67°? A laktoz fajlagos forgatoképessége [a]és
=+52,4°gtem*dm™

hosszusagu polarimétercsovet kell hasznéalni, hogy a mért forgatdsszog szamértékben
éppen a koncentraciét adja g/(100 cm®) egységben? A szélécukor fajlagos

forgatoképessége: [a]ZDS = +52,607 °gtemidm™.
5. Egy szacharozoldat fajlagos forgatoképességének a meghatarozasahoz egy 250,00 cm®-es
lombikba 18,5 g cukrot mériink be, majd a lombikot jelig toltjiik desztillalt vizzel. Ekkor

25 °C-on a Na D-vonalan, 10,00 cm-es kiivettaban mérve az oldat forgatoképessége
4,921°. Szamoljuk ki a szachar6z fajlagos forgatoképességét!
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110. Elsofaju elektrodok tanulmanyozasa
(Daniell-elem vizsgalata)

Feladat: Daniell-elem elektromotoros erejének mérése azonos, valamint eltéré Zn-, ill.
CuSOg-koncentraciok esetén. A Nernst-egyenlet érvényessegének tanulmanyozasa
elsofaju elektroddal valo mérések révén. CuSOg-oldat koncentraciojanak
meghatarozasa.

Elméleti alapok

A galvénelemek (hétkdznapi neviikon elemek, akkumulatorok) mindennapjaink részei,
hiszen ezek miikddtetik a mobiltelefonokat, elemlampakat, elektronikus o6rakat, hordozhato
magnokat stb. Az elnevezés Luigi Galvanira utal, aki 1790-ben figyelte meg, hogy a
rézkampora akasztott békacombok acélkéssel vald érintésre Osszerandulnak. Valamiféle
bioelektromossaggal magyarazta észlelését, de nem jott rd arra, hogy csak kiillonboz6 anyagi
mindségl fémek alkalmazasaval 1ép fel a jelenség. Két évvel késébb honfitarsa, Alessandro
Volta (tiszteletére nevezik a fesziiltség egységét voltnak) nemcsak megadta a kisérlet helytallo
magyarazatat, de megalkotta az elsé kémiai aramforrast is.

Békacomb hijan nagyobb nedvtartalmt z6ldség vagy gyiimolcs (pl. burgonya, alma,
citrom, narancs) is hasznalhato galvanelem készitésére. A 1édus élelmiszerbe cink és rézdrotot
szurva kb. 1 V elektromos fesziiltséget szolgaltatdo elemet kapunk, mellyel akar egy egyszerii
elektronikus ora is miikddtethetd.

A gyiiméles egy-egy réz- ill. cink-szulfattal toltott fézépoharral is helyettesithetd,
amennyiben a poharak kozott valamilyen kapcsolatot teremtiink az ionok vandorlasanak
biztositasara. Alkalmazhatunk diafragmat, de lehet az un. aramkulcs akar egy elektrolitba
martott fonal, sziirGpapir vagy un. sohid is. A sohidhoz telitett KCI- (vagy KNOs-)oldattal
2-3 %-0s agar-agar-kocsonyat készitiink, ezt U-alaku iivegcsObe (un. hébércsobe) szivjuk fel,
¢s ott megdermedni hagyjuk.

Az igy elkészitett un. Daniell-elemben (110-1. abra) a negativabb potenciala Zn
feliiletén kationok képzddnek, melyek a fémmel érintkezésbe levd elektrolitba tavoznak.
Ennek kovetkeztében az oldat pozitiv, a fém pedig a kationok 4ltal hatrahagyott elektronok
révén negativ toltést kap, azaz kozottiik potencidlkiilonbség alakul ki. Ez az elektrod lesz a
galvanelem negativ polusa, a masik elektrod pedig a pozitiv polus. A pdlusoknak vezetdvel
torténd Osszekotése azt eredményezi, hogy a cink feliiletérdl elektronok aramlanak at a réz
feliiletére. Az elektronok révén az oldatban levd rézionok semlegesitddnek (réz valik le a
rézlemezre). A toltésaramlas folyamatos: a negativ polusu elektrod termeli az elektronokat, ott
oxidacio torténik (andd), a masik fémlemezen az elektronok hasznositasa jatszodik le, azaz ott
redukci6 torténik (katod).
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elektronaramlas

\lZn
sohid =

N
CusO,{aq) ZnsS0O,(aq)

Katdd(+): Cu?* +2e =Cu  Andd(-): Zn=Zn* +2¢€”
(redukcid) (oxidacio)

110-1. abra: A Daniell-elem felépitése és a térben elkiilonitett elektrodfolyamatok

Az ily modon kialakitott galvanelemben tehat az oxidacid valamint redukcio
folyamata térben elkiilonitett, és a fémes vezetdn keresztiil az elektronok folyamatosan
vandorolnak a negativ polustol a pozitiv felé. Azaz a teljes (bruttd) kémiai reakcid

Cu®* +Zn=Cu + Zn* (110-1)

ugy megy végbe, hogy az elektronok meghatdrozott irdnyban 4aramlanak, vagyis a
berendezésben kémiai reakcio kovetkeztében elektromos dram termelddik.

A polusok kozott mérhetd potencialkiilonbség a galvanelem cellapotencialjdval (mas
néven elektromotoros erejével (e.m.e., E)) azonos, amennyiben az elemen nem halad
keresztlil &ram. Az e.m.e. allando hémérsékleten jellemzd az elem kémiai Gsszetételére és
fiiggetlen annak alakjatol, nagysagatol, belsé ellenallasatol. Ezzel szemben a
kapocsfesziiltség, vagyis a polusok kozotti potencidlkiilonbség éaramtermelés kozben,
nagymértékben fiigg az elem belso ellenallasatol is.

A galvanelemek e.m.e.-jének meghatarozasara csak olyan eljarasok alkalmasak,
amelyek arammentesen mérnek. Hasznalhato pl. a du Bois—Reymond-Poggendorf-féle
kompenzacios modszer. Ennek lényege: a mérendé e.m.e.-t egy vele azonos nagysagu, de
ellentétes polaritasu potencialkiilonbséggel kompenzaljuk, igy a mérés arammentes allapotban
torténik.

Az elvet a 110-2. abra szemlélteti. Az Uy kompenzacios fesziiltségforras az Ry és Ry
ellenallasokon Iy =Ui/(R1+R2) kompenzacioés aramot allit be. Amennyiben gondoskodunk
arrol, hogy Uy stabil és Ri+R; allando legyen, akkor Iy allanddé marad a mérés folyaméan. Az
R; ellenéllasra csatlakoztatjuk a mérendd galvancellat a K kapcsolon és a G galvanométeren
keresztlil. (A galvanométer egy nagy érzékenységli arammérd. A K kapcsolot csak rovid
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iddtartamokra zarjuk, amig ellendrizziik az &rammentes 4allapotot, igy elkeriilheté az
elektrodok polarizacioja.)

kompenzacios fesziiltségforras

U,
II
@ -1+ J
R, R,
E.E, G
1 K
L FEN

110-2. abra: A kompenzacids e.m.e. mérés elve

Az R; ellendllést tigy allitjuk be, hogy a galvanométer arammentes allapotot jelezzen.
(Ha R;-et csokkentjiik, akkor Rp-t ndvelni kell, hogy 6sszegiik allandé maradjon). Ekkor az Iy
kompenzacids aram altal az R; ellenallason 1étrehozott fesziiltség egyenld lesz a mérendd
elektromotoros erdvel:

E, = Iy - Ry (110-2)

A kompenzacios modszer mellett a masik lehetdség az arammentes allapothoz kozeli
mérés megteremtéséhez az, ha a méréberendezés bemend ellenallasa sokkal nagyobb a
galvancella 0sszes impedancidjanal. Jol hasznalhatok az e.m.e. mérésére a megfeleléen nagy
belsd ellendllasu csovoltmérdk, vagy a manapsag mar elterjedt berendezések, amelyek
potenciométer Vagy pH-mérd néven keriilnek forgalomba.

Mérés elbtt a potenciométereket hitelesiteni kell. A hitelesitést az un. Weston-féle
normdlelemmel végezziik. A normalelem pontosan ismert, adott hémérsékleten allandd
e.m.e.-jii galvanelem. A Weston-féle normalelem két masodfajui elektrédbol all: az egyik 12-
13 %-o0s kadmiumamalgam, a masik higany; az elektrolit pedig CdSO4-8/3 H,O telitett oldata.

A mért értéket Osszehasonlithatjuk a normaélelemnek az adott hdémérsékletre
vonatkozo, allandd és pontosan ismert az e.m.e.-jével, és az esetleges kiilonbséggel (Kr)
korrigalhatjuk mérési adatainkat.

A gyakorlat egyik része arra iranyul, hogy hogyan valtozik az alabbi Osszetétell
Daniell-elem e.m.e.-je, ha véltozik akar a Zn*'-, akar a Cu®*-ion koncentracioja:

(=) Zn (s) || 0,1 M ZnSO, | aramkulcs (telitett KNOs-oldat) | 0,1 M CuSOq || Cu (s) (+)
A gyakorlat masodik részében részletesebben kell tanulményoznia a Cu/Cu®* félcella

elektrodpotencialjanak valtozasat kiilonb6zo Cu®*-ion koncentraciok mellett. Ehhez a vizsgalt
félcellat és egy un. vonatkoztatasi elektroddal kell Osszekapcsolnia galvanelemmé. A
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110. Elsofaju elektrédok

vonatkoztatasi elektrodként alkalmazott eziistklorid-elektrodban eziist-kloriddal bevont eziist
érintkezik AgCl-dal telitett KCl-oldattal. Ahogyan az a masodfaju elektrédokra jellemzo, a
szorzatan keresztiil a KCl-oldat koncentracioja hatdrozza meg. A gyakorlaton hasznalt telitett
AgCl-elektrod elektrod-potencialja adott hdmérsékleten allando: &= 10,2894 V (T = 25 °C-on),
e.m.e.-re, az csak a Cu/Cu®" elséfaju elektrodra jellemzd elektrodpotencial megvaltozasabol
adodik.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elore elvégzendo feladat

I/1.

/2.
/3.

Ismételje at el6zé tanulmanyaibol a Nernst-egyenletet! Szamitsa ki az egyenlet altal
meghatarozott egyenes meredekségét T = 25 °C-on, ha a toltés z = 2!

Rajzolja le a kompenzacios e.m.e-mérés kapcsolasi rajzat!

A gyakorlat soran 5 db 0,100-0,001 mol/dm?® tartomanyba es6 CuSOg-oldatot kell
100,0 cm® 0,01 mol/dm® koncentraciojut készitenie! EbbSl hany cm*-t kell higitania
ahhoz, hogy koncentracidja tizedére csokkenjen és az oldat térfogata 50,00 cm?® legyen?
Hany cm®-t kell higitani ahhoz, hogy ¢’ legyen az oldat koncentracioja legyen, és a Igc’
kb. -2,5 feltétel is teljesiiljon? Hany cm? torzsoldatot kell felhigitani 50,00 cm®-re, hogy
szamitott térfogat nem egész szdm, akkor kerekitse azt, és ezzel az értékkel szdmolja ki
a koncentraciot, majd abbol lgc-t.) Mind a koncentraciokat, mind azok logaritmusait irja
be a 110-3. tablazatba!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

AN N N N N N N N W N N NN

AN NI NN

2 db 25 cm®-es f6zépohar

1 db Cu elektrod

1 db Zn elektrod

1 db telitett AgCl-elektrod

csiszolopapir (kiilon-kiilon a réz-, illetve cinkelektroédhoz)

1 db pamut szal (vagy so6hid, melynek készitéséhez 1d. a 113. gyakorlatot)
4 db 50 cm®-es mérélombik

1 db 100 cm® -es mérélombik

1db 5 cm®-es pipetta

1db 20 cm®-es osztott pipetta

1 db szemcseppentd (jelre allitasra)

1 db Weston-elem, (referencia fesziiltségforras)

1 db OP 211/1 pH-méré, mV-mér6 iizemmodban, vagy mas voltmérd, legalabb
10" Q bemend ellenallassal

elektromos mérévezetékek

0,1 mol/dm® koncentraciéji CuSO4-oldat

0,1 mol/dm?® koncentracioju ZnSOy-oldat

crer

KNO;3-oldat
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I1. Mérési feladat: Galvancella elektromotoros erejének a meghatarozasa

/1.

/2.

/3.

/4.
/5.

1/6.

/7.

11/8.

1/9.

A gyakorlaton hasznalt potenciométert csatlakoztassa a 220 V-os valtoaramu (220V ~)
halozati aljzatba. Kapcsolja be a miszert a kapcsologomb benyomasaval. 4 késziilék
melegedési ideje a hasznalati utasitasban szerepel.

Az elektrodok feliiletét alaposan csiszolja meg csiszolopapirral. Figyeljen arra, hogy a
Cu-elektréd megcsiszolasara csak a rézelektrodhoz tartozé iivegbdl kivett csiszolopapirt
alkalmazza, és hasznalat utin ugyanabba az iivegbe tegye vissza! Ertelemszertien
ugyanez all a Zn-elektrodra is.

Az ,Otthon elére elvégzendd feladat” alapjan készitse el a higitott Cu-tartalmu

crer

crer

Itassa at KNOs-oldattal a kiadott fonalat (vagy készitsen KNOs-tartalm sohidat)!
Allitsa 6ssze a Daniell-elemet! A plexi allvanyban 1év6 iivegedényeket toltse fel a 0,1
a megfelel6 elektrolitba. A fonal egyik végét az egyik, mig a masik végét a szomszédos
oldatba meritse bele!

(4) Zn(s) || 0,1 M ZnSOy, ! telitett KNOs-oldat | 0,1 M CuSOy || Cu(s) (+)

A késziilék bemelegedése utan hitelesitse a potenciométert. Csatlakoztassa a kettds
vezetéket a potenciométer hatoldalan 1évé ,,ELECTRODES” felirati bemenetek koziil a
,G” jelihoz. A kettds vezeték banandugokkal lezart végét csatlakoztassa a Weston-féle
normalelemhez. A leolvasott értéket hasonlitsa 0ssze a Weston-féle normalelemen
feltiintetett értékkel, és az esetleges eltérést jegyezze fel a 110-1. tablazatba. Ha az
eltérés 0-t6l kiilonbozik, a mért elektromotoros eroket minden esetben modositani kell a
korrekcios faktorral (Ky).

Hitelesités utan a kett6s vezeték banandugokkal lezart végét csatlakoztassa a Daniell-
elem réz, ill. cinkelektrodjahoz, és allapitsa meg az elem e.m.e.-jét! Az adatot irja be az
110-2. tablazatba, majd szilintesse meg a miiszer és a Zn-elektrod kapcsolatat! Az
elektrodot desztillalt vizzel mossa le, €s itassa fel réla a nedvességet!

crer

livegedényt megeldzéen Oblitse at desztillalt vizzel, majd a ¢ = 0,001 mol/dm?

crer

csatlakoztassa a megvaltoztatott dsszetételli Daniell-elem réz, ill. cinkelektrodjahoz, és
mérje meg az elem e.m.e.-jét! Az adatot irja be a 110-2. tablazatba!

Hasonlé moédon mérje meg az alabbi Osszetételit Daniell-elem e.m.e.-jét is, és az
eredményt tiintesse fel a 110-2. tdblazatban!

(-) Zn(s) || 0,200 M ZnSO;, ! telitett KNOs-oldat | 0,00100 M CuSQy || Cu(s) (+)
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11/10.

1/11.

1/12.

A Zn/Zn** elektrodot cserélje le az AgCl-elektrodra, és sohid segitségével kapesolja
Ossze a két cellat (az AgCl-elektrodot a potenciométer ,,R” jelzési dugaszahoz kell
csatlakoztatni)! Mérje meg az e.m.e.-t, és az eredményt irja be a 110-3. tablazatba!

A ndvekvo koncentracidk felé haladva mérje meg a 110-3. tablazatbol hianyz6 e.m.e-
ket (egy-egy mérést kdvetden a fémen levo folyadékot papirtdrldvel itassa fel)!

A legtdoményebb oldat utan oblitse le az elektrodot elébb vizzel majd az
ismeretlenként kapott oldattal! Az elektrodfémet meritse az ismeretlen oldataba, és
mérje meg az e.m.e-t!

I11. A mérési adatok feldolgozasa:

/1.

11/2.

11/3.

11/4.
11/5.

11/6.

Szamitsa ki, mennyivel valtozott a Daniell-elem e.m.e.-je, ha a Cu®, ill. ha a Zn**
Korrigalja 110-3. tablazat e.m.e. értékeit az 110-1. tablazatban kiszamitott korrekcios
taggal!

Abrazolja a 110-3. tablazat korrigalt értékeit a koncentraciok logaritmusanak
figgvényében! Illesszen a pontokhoz egyenest!

Szamolja ki az egyenes meredekségét, és vesse Ossze azt a Nernst-egyenletbol
kiszamithato értékkel (az otthon elore elvégzett szamolas végeredményével)!
Hatarozza meg az egyenes tengelymetszetét, majd abbol az AgCl-elektrod
elektrédpotencidljanak ismeretében a vizsgalt elektrod potencialjat!

1V. Diszkusszio:

A mérési tapasztalatok és az eredmények alapjan szévegesen értékelje a kapott eredményeket

a kovetkez6 szempontok segitségével:

> Allapitsa meg, hogy milyen modon valtozik a Daniell-elem e.m.e.-je, ha a Cu®* vagy Zn**

crcr

crcr

» A Cu(ll)-oldat koncentracidjanak novekedésével hogyan valtozott a mért e.m.e.?

Magyarazza meg a tapasztalatat!
» Kapott eredményei alapjan érvényesnek talalta-e a Nernst-egyenletet? Ha igen, mi
tamasztja ezt ala? Ha nem, akkor mivel magyarazhat6 az eltérés?

> A kapott elektrodpotencial érték mennyire kozeliti meg az irodalmi értéket? Mi okozhat

eltérést?
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Fiiggelék

110-1. tablazat: A korrekcids faktor meghatarozasa

Weston-elem leolvasott
elektromotoros ereje

Eleolvasott (mV)

Weston-elemen feltiintetett
vart elektromotoros ero

Evért (mV)

Korrekcios faktor
Kt (mV) = Evart — Eleolvasott

110-2. tablazat: Daniell-elem elektromotoros ereje

Elektrolitok koncentracioi
Sorszam [Cu*] [Zn?1] e.m.e. AE
(mol dm™) (mol dm®) (mV) (mV)
1 0,100 0,100
2. 0,100 0,001
3. 0,001 0,100

110-3. tablazat: Nernst-egyenlet érvényességének vizsgalata

Az oldat C | Eleolvasott e.M.e.= Ejeolvasott + Kt
sorszama | (mol dm ) g (mV) (MmV)

1.

2

3

4

5.
ismeretlen
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Rajzoljon fel egy Daniell-elemet! Altalanosan is fogalmazza meg, hogy milyen részei
vannak egy galvanelemnek!

Az elso6faju elektrodok jellemzése, az elektrodpotencial fogalma
A masodfaju elektrod fogalma, és a gyakorlaton hasznalt képviseldjének bemutatasa.

Az elektromotoros erd kisérleti meghatarozasa.

o > D

A Nernst-egyenlet és annak grafikus megjelenitése. Milyen paraméterek hatdrozhatok meg
a grafikon alapjan?

Szamitasi feladatok:

1. Szamolja ki kovetkez0 galvanelem elektromotoros erejét 25 °C-ra, ha a standard
kortilmények kozott mért e.m.e. = +1,10 V:

() Zn(s) || 0,00100 M ZnSO, | aramkulcs (telitett KNOs-oldat) | 5,0 M CuSQq || Cu(s) (+)

2. A kovetkezd galvanelem 25 °C-on mért elektromotoros ereje +0,24 V, mig a standard
koriilmények kozott mért érték ennél 0,07 V-tal kevesebb:

Cd(s) || Cd*(aq) ! aramkulcs | 1,00 M Ni?* || Ni(s)

crcr

Szamolja ki a Cd®* koncentraciojat!

3. Mekkora a Zn-elektrod 25 °C-ra vonatkozo elektrodpotencialja az alabbi galvanelemben?
A szamitasnal hasznélja fel, hogy a galvanelem standard koriilmények kozott mért
elektromotoros ereje -0,76 V:

Pt(s) || Ho(1,00 bar), H*(1,00 M) ! aramkulcs | Zn?*(0,100 M)|| Zn(s)
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111. Refraktometria és viszkozimetria
(Cukoroldat torésmutatojanak és viszkozitasanak

meghatarozasa)

Viz es cukoroldatok viszkozitasanak merése.

Elméleti alapok

Az oldott anyagok mennyiségének ndvelésével az oldat bizonyos paraméterei aranyosan
valtoznak. Pl. szines oldott anyagok esetén szemmel is jol kovethetd, hogy minél nagyobb a
koncentracioja az oldatoknak, annal intenzivebb a sziniik, mert a lathato fényt egyre nagyobb
mértékben nyelik el.

A fény nemcsak elnyelddhet, de vissza is ver6dhet a folyadékrol. A teljes
visszaver6dés hatarszogének miiszeres mérésével (refraktometria) allapitjak meg az oldatok
torésmutatojat. A torésmutatd alapjdn mind mindségi (pl. novényi zsirok azonositasa) mind
mennyiségi (pl. cukor- és alkoholtartalom mérése, fagyallo ill. akkumulatorsav ellendrzése,
vérszérum ¢€s mas testnedvek fehérjetartalma) elemzés lehetséges.

Az oldatok folyasi tulajdonsagai is megvaltoznak, amennyiben ndveljik az oldott
anyag mennyiségét. A folyas és daramlas torvényszerliségeivel foglalkozd tudomanyagat
reoldgidnak hivjdk. Reologiai szempontbdl az anyagokat tobbféleképpen csoportosithatjuk, de
a gyakorlat keretein belill csak az idedlisan viszkozus (un. newtoni) folyadékokkal
foglalkozunk.

Torésmutato mérése:
Az atlatszd anyagok optikai torésmutatoja refraktométerrel kozvetlen mdédon meghatarozhato.
Az abszolut torésmutatd (n) a fény terjedési sebességét jellemzi az illetd kdzegben:

C
n=

d (111-1)
\"

ahol ¢ a fény vakuumban v pedig az illetd kozegben mért terjedési sebessége. Az abszolut
torésmutatd mindig egynél nagyobb szam. A refraktométer elvi felépitése a 111-1. abran
lathato:
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okular

prizmak .
kompenzator

objektiv

tiikor \ feny

111-1. abra: A refraktométer felépitésének vazlata

A prizmékon ¢€s az oldaton athaladt fény egy tavcsovon keresztiil vizsgalhato. A két
prizma kozé elhelyezett oldatot a fényforras egy tiikkor kozbeiktatasaval vilagitja meg.
Ahogyan a 111-2. abra mutatja, a fény két hatarfeliileten torik meg. Ezek koziil szamunkra az
oldat és a masodik prizma kozti hatarfeliilet az érdekes (az alsé prizmanak csak a folyadék
megtartasdban illetve a fény ateresztésében van szerepe).

Sotetteriel WUI:-LLERC )

A

Prizma s

Oldat e

Beesesi
meréleges ,”
i

s

111-2. abra: A refraktométer mukodési elve
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Mivel a prizma torésmutatdja nagyobb, mint az oldaté, a beesé fény a beesési
merdlegeshez torik. A hatarfeliiletet surolo, 90°-os beesési szog alatt érkezd fénynyaldb
hatarszog (r) alatt torik meg. A 90°-nal kisebb szdogben beesd fénysugarak r-nél kisebb
szOgben megtorve a jobb oldali térfelet vilagitjak meg, a bal térfél viszont s6tét marad, mivel
a hatarszognél nagyobb szog alatt nem torik meg fény. Ha tehat kiilonbozé beesési szoggel
érkezd sugarelemeket tartalmazd monokromatikus fénynyaldbbal vilagitjuk meg a
prizmarendszert, akkor a méasodik prizmabdl kilépd, és a tavcsobe jutd fénynyaldbban a totalis
reflexié hatarszogének (r) a latotér sotét és vilagos része kozotti hatarvonal felel meg. Ha a
prizmat gy allitjuk be, hogy a latotér sotét és vildgos részének hatdrvonala a tdvesd
fonalkeresztjére essék (111-3. abra), akkor a mikroszkopon kozvetleniil leolvashatjuk a
torésmutatot (ha a refraktométer prizmdjat monokromatikus fény helyett fehér fénnyel
vilagitjuk meg, akkor a latdtér sotét és vilagos része nem éles vonalban érintkezik egymassal,
hanem a hatar vékony spektrumsavbol all a hatarszog hulldmhosszfiiggése miatt).

A torésmutatd aranyos a hatarszog szinuszaval (n = Kk - sin(r)), a koncentracio pedig
kozelitéleg aranyos a torésmutatoval.

111-3. abra: A hatarvonal helyes beallitasa

A refraktométereknek szamos tipusa ismeretes az egyszerli kis kézi eszk6zoktdl a
digitalis kijelzésli automata hdszabalyzos ¢és nyomatdval is ellatott nagypontossagu
miiszerekig. A gyakorlaton az Abbe-féle refraktométert alkalmazzuk, melynek kettds prizméja
np = 1,75 torésmutatdju optikai livegbdl késziilt. Tekintve, hogy a prizma térésmutatdjanak
nagyobbnak kell lennie a mérendd oldat torésmutatdjanal, a késziilék a np = 1,3-1,7
torésmutatok mérésére alkalmas (mérési pontossiga +10* torésmutato egység). Egyik
skalajan kozvetleniill a mért anyag torésmutatdja olvashatdo le (20°C-on) 4 tizedesjegy
pontossaggal, masik skaldjan a tiszta nadcukoroldat %-0s szarazanyag-tartalmat adja meg a
0-85 % intervallumban. A két prizmanak egymastol mintegy 0,15 mm-re levd atlofeliilete

koz¢ kertil az 1-2 csepp vizsgalando folyadék.

115



111. Refraktometria és viszkozimetria

Viszkozitas meghatarozasa:

Ha két parhuzamos, egymastol y tavolsagra levo, A feliiletii lemez kdzott idealisan foly6 fluid
fazis helyezkedik el és az egyik lemezt a masikhoz képest a lemez sikjaval parhuzamosan
adott sebességgel (V) elmozditjuk, akkor a surlodo erdk legy6zésére allanddo munkat kell
végezni, hogy a kivant sebességet fenntarthassuk (111-4a. abra).

// vl
[ :
[ pu

a b

y
{
-._LJ!}/

Y

111-4. abra: a) Newtoni folyadék folyasa b) Laminaris aramlas kapillarisban

A munkavégzést el6idéz6 F surlodo erd aranyos az elmozdulo feliilet nagysagaval (A)
s a Vy sebesség és a két feliilet y tavolsaganak hanyadosaval, melyet az un. Newton-egyenlet
fejez ki:

x (111-2)

ahol n aranyossagi tényez6 a belsd surlddasi egylitthato, a két lemez kozotti folyadék un.
dinamikai viszkozitdsa. Az eldjel azért negativ, mert a surlodo erd a kozeg sebességvektoraval
ellenkezd iranyt. A belsd surlédas tehat az az erd, amely két, egységnyi teriiletli rétegnek
egymashoz képest egységnyi sebességgel torténd elmozditasdhoz sziikséges. A lemezek
feliiletén a kozeg nyugalomban van, igy a sirlodas a kozeg egyes rétegei kozott 1ép fel,
minden réteg a szomszédos rétegen surlodik. Az 7 egyiitthato mértékegysége a (Pa S)
(régebben ennek a mértékegységnek a tizedével egyenld poise egységet hasznaltak, amit P-vel
jeloltek). Kinematikai viszkozitasnak (v, goérég nii) nevezziik a dinamikai viszkozitas és a
kozeg striiségének (p) hanyadosat, melynek mértékegysége a v = 5/p 6sszefliggésb6l adodoan
m?/s.

A folyadékok kapillarisokban torténé aramlasanak képét a 111-4b. abra mutatja.
Tekintve, hogy a kapillaris két oldalan a tapadd rétegek sebessége 0, az aramlasi sebesség a
kapillaris kozepén lesz maximalis. Laminaris (réteges) aramldsok esetén a kézeg mozgasa
egymassal parhuzamos rétegek mozgasanak tekinthetd, a rétegek nem keverednek egymassal.
A Newton egyenletbdl levezetheté a Hagen-Poiseuille torvény, mely kor keresztmetszeti, r
sugaru, | hosszusaghi csOszakaszban Ap nyomaskiilonbség hatasara t id6 alatt elmozdulo
folyadék térfogatat (V) adja meg:
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n-r-dp-t

o (111-3)

VI
n

Newtoni folyadékoknal tehat linedris az Osszefliggés az aramlas sebessége és a
hidrosztatikai nyomas kozott. Hig oldatok viszkozitasat rendszerint az ugyanolyan
homérsékletii tiszta oldoszer viszkozitdsara szoktuk vonatkoztatni. Ezt a viszonyszamot az
oldat relativ viszkozitasanak nevezziik: 5, = 5/n°, ahol 5 az oldat, ° a tiszta oldoszer
viszkozitasa. Oldatok viszkozitasanak jellemzésére az un. fajlagos (vagy specifikus)
viszkozitast is hasznaljuk. Ez az oldat és az oldoszer viszkozitdsanak kiilonbsége a tiszta
olddszer viszkozitasara vonatkoztatva:

Hyp = o~ -1 (111-4)

Mint a képletbdl is lathato, a fajlagos és relativ viszkozitas értékek dimenzid nélkiili
szamok. Idealisan viselkedé folyadékelegyek viszkozitasa az elegy egyes komponenseinek
viszkozitasaibol (11, 2 ... nn) gyakorlatilag additiv modon tevodik 0ssze, azaz érvényes, hogy

n=XirntXent.. = ZXi -1 (111-5)
i=1

Redlis viselkedésti elegyekben, pl. elektrolitok és nemelektrolitok vizes oldataiban az
Osszefliggés rendszerint nem érvényes. Hig oldatban az elektrolitok csak kis mértékben, de
tomény vizes oldatukban jelentdsen novelik a viszkozitast. Ezt egyrészt az okozza, hogy az
elektrolitok szolvataciojuk révén atalakitjak a viz szerkezetét, masrészt pedig a szolvatburok
révén nd az ionok mérete. A vizben oldott nemelektrolitoknal a szolvatalas okozta ionméret-
novekedés értelemszeriien nem kovetkezhet be, de a viz szerkezetének megbontasa miatt ilyen

A viszkozitast tobbféle eszkozzel lehet mérni, e helyen csak a Hagen—Poiseuille-
torvényen alapulo Ostwald-féle viszkozimétert ismertetjiik (111-5. abra). Az adott V térfogata
folyadékot a késziilék kapillaris szart 4gaban levd gdmbbe az A jel folé szivjuk, majd mérjiik
azt a t idét, amely alatt a V térfogati folyadék szintje az ismert r sugaru, | hosszusagu
kapillarison a Ap = p-V-g-h kbézepes nyomaskiilonbség hatasara az A jeltél a gomb alatti B
jelig siillyed.
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111. Refraktometria és viszkozimetria

111-5. abra: Az Ostwald-féle viszkoziméter felépitése.
A és B: karcolatok a kifolyasi id6 méréséhez; C: temperalo edény

A (111-3) egyenletbdl az adatok alapjan az adott folyadék viszkozitasa elméletileg
kiszamithatd. Mivel azonban az abszolit méréshez a késziilék méreteinek pontos ismerete
sziikséges, ezt a viszkozimétert elsdsorban Osszehasonlitd mérésekre hasznaljak: az ismert 7
¢s a meghatarozando 7, viszkozitasu pi, ill. p, strtiségli folyadékokkal végzett mérésekre
vonatkoz6 egyenletekbdl:

N _ Pl (111-6)

n Pty
A viszkozitas jelentds mértékben homérsékletfiiggd mennyiség (pl. a viz viszkozitasa

20,0 °C-on 1,003-10 2 Pa s; 25,0 °C-on 0,891-10° Pa s; 30,0 °C-on pedig 0,797-10 Pa s),
ezért a méréseket az allandd hdmérsékletet biztositd folyadékfiirddben kell végezni.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elore elvégzendo feladat

I/1. Ismételje 4t az interpolalas alapjait az ,,Altalanos tudnivalok” c. fejezetbdl! Irja le a
piknométeres stirtiségmérés fobb 1épéseit (1d. 101. szamu gyakorlat).

I/2.  Szamolja ki, hogy milyen tomegii cukor feloldasaval kellene készitenie 1000 cm®
30,0 tomeg%-0s oldatot! Mennyit kellene ebbdl felhigitania, hogy a koncentracié felére
csokkenjen, €és az oldat térfogata 10,00 cm® legyen? Hany cm®-t kellene a torzsoldatbol
felhasznalni ahhoz, hogy a koncentracid negyedére csokkenjen, és az oldat térfogata
10,00 cm® legyen?

Sziikséges anyagok, eszkozok:

refraktométer

Ostwald-féle viszkoziméter f6zOpoharral
héméré

100,00 és 10,00 cm>-es mérélombikok
desztillalt viz (spriccflaskaban)

cukor

crer

AN N NN U RN

1. Mérési feladat: Refraktometria

Altalénos el8irasok:

e A prizmékat minden mérés el6tt szétnyitva desztillalt vizzel mossa le, majd puha kendével
vagy papirvattaval torolje szarazra!

o A prizmak feliiletéhez se kézzel, se kemény targgyal (cseppentd) ne érjen hozza!

e A mérendd anyagoOt cseppentse a szétnyitott prizmara, majd zarja O0ssze a prizmakat! A
refraktométer csak akkor hasznélhato, ha a prizmak kézott folyadék van, kiilonben a latotér
sOtét! A cseppentdt minden oldat utan az 0j oldattal tobbszdr Oblitse at, és csak azutan vigye
fel vele az 1) mérendd anyagot!

[1/1. Mérje meg a desztillalt viz torésmutatdjat! Tisztitsa meg a prizmak feliiletét, és
ismételje meg a mérést! A haromszor ismételt mérés sordn kapott értéket irja be a 111-1.
tablazatba! A szobahOmérsékleten mért irodalmi adattol (n., = 1,333) valo jelentds
eltérés esetén tovabbi ismétlések sziikségesek mindaddig, amig meg nem kozeliti a mért
¢€s a vart érték egymast.
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Refraktometria és viszkozimetria

/2.

/3.

/4.

Készitsen 100,00 cm® 15,0 és 25,0 tomeg% kozotti toménységli cukoroldatot (a pontos
Co értéket a gyakorlatvezeté adja meg). Mérje meg az oldat torésmutatojat haromszor!
Az adatokat tiintesse fel a 111-1. tablazatban!

A torzsoldatbol higitassal készitsen 10,00-10,00 cm® olyan oldatot, melyben a cukor
koncentracidja tizede, negyede, fele, ill. %-e a tOrzsoldatdénak! Mérje meg a
torésmutatoikat (harom-harom mérést végezzen a novekvo koncentraciok felé haladva)!
A kapott értékeket, valamint a higitott oldatok koncentracioit irja be a 111-1. tdblazatba!
M¢érje meg az ismeretlen torésmutatojat is (haromszor), és az értékeket irja be a 111-1.
tablazatba!

1. Mérési feladat: Viszkozimetria és siiriiségmérés

/1.

/2.

/2.

Tegyen desztillalt vizet az Ostwald-féle viszkozimétert tartalmazdé nagyméretii
f6zOpoharba! Mérje meg a hdmérsékletet, €s tiintesse fel azt a 111-2. tablazatba!
Hatarozza meg a viz, az ismeretlen, valamint a torzsoldat kifolyasi idejét
viszkoziméterrel! Uj oldat esetén elébb desztillalt vizzel, majd az @j oldat Kis
részletével Oblitse at a késziiléket! Minden folyadékkal két-két mérést végezzen, és az
adatokat jegyezze fel a 111-2. tiblazatba! Ugyeljen arra, hogy a mérésekhez azonos
térfogati mintékat hasznaljon (eltérd térfogatoknal modosul a hidrosztatikai nyomas,
ami meghamisitja a mérést)!

Meérje meg a torzsoldat és az ismeretlen oldat siirliségét pikométerrel! El6szor mérje
meg a tiszta, szaraz, kupakkal ellatott ilires piknométer tomegét, majd a piknométert
desztillalt vizzel megtdltve, a 101. gyakorlatban leirt mdédon hatdrozza meg a
piknométer térfogatat. Eredményeit a 111-3. tablazatba vezesse be. Ezutan a kiszaritott
piknométert toltse meg a torzsoldattal és mérje meg a tomegét. A folyadék tomegének
és a piknométer térfogatdnak ismeretében szamitsa ki a torzsoldat siirliségét. A
piknométert oblitse ki desztillalt vizzel és szaritsa meg. Ezutdn a kiszaritott
piknométert toltse meg az ismeretlen oldattal és mérje meg a tomegét. A folyadék
tomegének és a piknométer térfogatdnak ismeretében szamitsa ki az ismeretlen oldat
stirliségét. Eredményeit a 111-3. tdblazatban tiintesse fel.

IV. A mérési adatok feldolgozasa:

IV/1.

IV/2.

Abrazolja a 111-1. tablazat atlagolt torésmutatd értékeit az oldatok koncentracioinak
fliggvényében! Kosse Ossze a pontokat, és a gérbén tiintesse fel az ismeretlen oldat
esetén mért torésmutatok atlagat! Allapitsa meg a ponthoz tartozd abszcissza érték
Szamolja ki a vizre, valamint a torzs- €s az ismeretlen oldatra vonatkozo6 kifolyési
1dok atlagértékeit, és irja be azokat a 111-2. tablazatba!
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111. Refraktometria és viszkozimetria

IV/3. A viz kiilonb6z6 hémérsékleteken megadott viszkozitas értékeibdl interpolalassal
allapitsa meg a folyadékfiirdd homérsékletéhez tartozod viszkozitds értéket annak
feltételezésével, hogy a T = 20-30 °C tartomanyban a viszkozitds linedrisan valtozik a
hémérséklettel.

IV/4. A kiszamolt viszkozitast és a 111-3. tablazatban kapott stiriiségértékeket felhasznalva,
a (111-6) egyenlet alapjan adja meg a torzs- és az ismeretlen oldat vizhez viszonyitott
viszkozitasat!

V. DiszKkusszio:

A mérési tapasztalatok és az eredmények alapjdan szovegesen értékelje a kapott eredményeket
a kovetkezd szempontok segitségével:

» Milyen eltérés van a parhuzamos mérések kozott a torésmutatd illetve a viszkozitas
meghatarozasa soran? Melyiket sikeriilt kisebb szordssal megmérni? Milyen hibaforrdsok
lehetnek az egyik illetve a masik modszernél?

» Hogyan valtozik az adott folyadékelegy torésmutatdja az Osszetétel fliggvényében? A
higabb vagy a toményebb oldatban mért értékeket tartja pontosabbnak? Vilaszat
indokolja! Indokolja azt is, ha ugy véli, hogy minden koncentraci6 esetén azonOS
pontossaguiak az értékek.

» Hogyan befolyasolja a viz viszkozitasat, ha abban cukrot oldunk. Magyarazza el a
jelenséget!
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Fiiggelék

111-1. tablazat: Cukoroldatok torésmutatdja

S , Ccukor tdrésmutat()
orszam 3
(mol/dm’) Ny N2 N3 Natlag
1 0,000
2 CoO= iirrninnens
3
4
5
6
7 iIsmeretlen
T=.....°C
111-2. tablazat: Cukoroldatok viszkozitasa
Ceukor P kifOlyéSi 1d6k
(mol/dm®) | (glcm®) n (Pas) 0/viz
9 t1 (s) t2(S) t3(s) tc1ag(S)
0,000
Co =
ismeretlen
T=iiiinnnn °C
111-3. tablazat: Torzsoldat és ismeretlen oldat siirliségmérése
Piknométer | Folyadék p (g/lcm?®)
tomege (g) | tomege (Q)
viz (Id.: 101-5. Vo=, cm®
tablazat)
torzsoldat
ismeretlen
A piknométer tomege iiresen: ................. g
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Rajzolja le és nevezze meg a refraktométer részeit!

2. Mutassa be a refraktométer miikodési elvét! Rajzolja fel a fény utjat a prizmakon és a
vizsgalt oldaton!

3. Irja fel a Newton-egyenletet és definialja az abban szereplé mennyiségeket!

4. A viszkozitas mérése Ostwald-féle viszkoziméterrel. Rajzolja le a késziiléket!

Szamolasi feladatok:

1. Mekkora a koncentracioja annak a cukoroldatnak, melynek torésmutatdja 1,347? A viz
torésmutatoja 1,333, a 20,00 tomeg%-os cukoroldaté 1,360. Milyen feltételezéssel kell
¢lnie, hogy a feladat megoldhat6 legyen?

2. Mekkora a koncentracidja annak az oldatnak, melynek az Ostwald-féle viszkoziméterben
mért kifolyasi ideje 92 s? Vegye tekintetbe, hogy a viz ugyanilyen koriilmények kozott
mért kifolyasi ideje 70 s, a 20 tomeg%-nyi oldott anyagot tartalmazo oldaté pedig 110 s!

3. A benzol Ostwald-féle viszkoziméterben mért viszkozitasa 20 °C-on 6,47-10* Pas,
stirlisége 0,8974 g/em®, folyasideje pedig 183 s. Mekkora az etanol viszkozitasa ezen a
homérsékleten, ha stirtisége 0,7893 glcma, folyasideje pedig 378 s?
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112. Oldasi entalpia meghatarozasa

112. Oldasi entalpia meghatarozasa
(Kevéssé 0ldodo s6 oldékonysaganak meghatarozasa tobb
homérsékleten mért elektromos vezetés alapjan)

Feladat: Egy kevéssé oldodo so telitett vizes oldatinak megmérjiik a vezetését négy
kiilonbozé hémérsékleten (20-40 °C). A mérési adatokbol kiszamoljuk az oldatok
koncentracioit, majd a Clausius—Clapeyron-egyenlet jellegii dsszefiiggés alapjan
grafikusan meghatdrozzuk az oldadsi entalpia értékét.

Elméleti alapok

Egy AB 0Osszetételli sot és annak telitett oldatat tartalmaz6 rendszerben a kovetkezd
egyensulyi folyamatokkal kell szamolnunk:

AB) = ABy) = ALy * By

(112-1)

ahol AB) a fel nem oldott s6, AB(aq) az oldott, de nem disszocialt s6, Ay, és B, pedig a

.....

A masodik, homogén disszociacios egyensulyra felirhatjuk a tomeghatas torvényét, azaz:

- [A?%)][B?a;)] (112-2)
[ABo]

Mindaddig, amig szilard fazis van jelen, az oldott, de nem disszocidlt s6 koncentracidja
allando, és ekkor igaz a kovetkezd egyenldség:

L = Kq'[ABgg)] = [Afm) ][ Bl ] (112-3)

(aq) (aq)

ahol L a jol ismert oldékonysagi szorzat, a szogletes zarojelben szereplé mannyiségek pedig
az egyensulyi teljes koncentraciok. (Az oldhatdsagi szorzatban eredetileg az aktivitdsok
szerepelnek, de ilyen kis koncentracioknal az aktivitdsokat helyettesithetjik a
koncentraciokkal.)

Az oldékonysag, azaz a telitett oldat analitikai koncentracioja () az oldott, de nem disszocialt

crer

¢ =[ABug] + [Afg)] = [ABeag] + [Biy] (112-4)

(aq) (aq)
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112. Oldasi entalpia meghatarozasa

Kevéssé 0ldodo sok (pl. AgCl, PbSOy stb.) esetén Ky értéke igen kicsiny. Ugyanakkor a kis
oldhatésag miatt a telitett oldat igen hig, igy a disszociaciofok kozel 100 %, emiatt:

[ABql <<[Al] (112-42)

(aq)
¢s igy az oldékonysag:

cx[AY]=[B" ] (112-4b)

(aq) (aq)
Fontos megjegyezni, hogy az oldhatdsagot csak a (112-4a) egyenldtlenség teljesiilése esetében
lehet az oldhatosagi szorzat alapjan szamitani!
Abban az esetben, amikor egy kevéssé oldodo so telitett oldatara igaz a (112-4b)
kozelitd egyenlGség, lehetdség nyilik arra, hogy a s6 oldhatésagat vezetés mérésével

hatarozzuk meg. A mérés elméleti alapjait a 103. gyakorlat elméleti bevezetdjében talalja.
A telitett oldat fajlagos vezetése:

Kiel = Grel - C (112-5)

ahol C az edényallando, vagyis a mérdelektrédra jellemzé geometriai tényezd (cm™), G a
telitett oldat vezetése (S), kil annak fajlagos vezetése (S cm ™).

Az edényallandot ismert fajlagos elektromos vezetési (x) oldat (éltalaban adott
toménységii KCI-oldat) elektromos vezetésének (G) mérésével lehet meghatarozni:

C= (112-6)

K
G
A telitett oldat molaris fajlagos vezetése a fajlagos vezetés és a higitas (V) szorzata, ez utobbi
mennyiség a koncentracid reciprokaval adhaté meg.

Al = Kier . V = el (112-7)
C

ahol A a telitett oldat molaris fajlagos vezetése (S cm?mol™), ¢ pedig a koncentracioja
(mol/dm?), azaz a s6 oldékonysaga. Gyakori, hogy a (112-7) dsszefiiggést olyan formaban
irjuk fel, hogy a szamlaldjat megszorozzuk 1000 cm®/dm? értékkel (azaz 1-gyel), hogy a cm™
és a dm? kozotti miiveletet konnyebben elvégezhessiik:

1000(cm®/dm?) -
c

Al = = (112-7a)
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Mivel a kevéssé oldodo so telitett oldata végtelen hignak tekinthetd, érvényes ra az ionok
fiiggetlen vandorlasanak Kohlrausch-féle torvénye, amely kimondja, hogy egy KnA, so
végtelen hig oldatanak molaris fajlagos vezetése (A°) a sot alkoté kationok (m db K™) és
anionok (n db A™) végtelen higitishoz tartozé molaris fajlagos vezetéseinek (if;/lf’) az

ionszamokkal sulyozott vezetésének 0sszegeként adhatd meg:
A=m-2° +n2° (112-8)
Ennek megfeleléen, a (112-7) és (112-8) egyenletek Osszevonasaval a c oldékonysagot

(mol/dm® = M egységben) a telitett oldat fajlagos vezetése, valamint a kation és anion
végtelen higitdshoz tartozé molaris fajlagos vezetése ismeretében szamitani tudjuk:

o= 1000(cm®/dm?) - x
m-A2+n-2°

t (112-9)

A c oldékonysag kiilonbozé hémérsékleteken vald megallapitasanal 1) és 2° homérséklet-
fliggését figyelembe kell venniink.

Az oldodasi folyamatot kiséré hot, azaz a AHgg oldasi entalpiat (J molfl) az
oldékonysag hoémérsékletfiiggésébdl hatarozhatjuk meg egy Clausius—Clapeyron-egyenlet
jellegli 6sszefliggés integralt formajanak grafikus analizisével:

AHoId

Inc=A- l
R T

(112-10)

ahol A allando, ¢ az oldékonysag (mol/dm®), R az egyetemes gazallando (8,314 Jmol * K™), T
pedig a hémérséklet (K).
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elore elvégzendo feladat:

I/1.

/2.

Toltse ki a 112-1. tablazatot. Allapitsa meg, hogy exoterm és endoterm oldodas soran
milyen el6jelti az oldasi entalpia, és az oldékonysag hogyan valtozik a homérséklet
emelkedésével! Mutassa be a gondolatmenetét néhany mondatban.

Ismételje at a 103. gyakorlat segitségével az elektromos vezetés mérésének alapjait!
Rajzolja le a Wheatstone-féle hid kapcsolasi rajzat, és egy par mondatban magyarazza el
annak lényegét!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

AN NI NN

desztillalt viz

0,0100 és 0,100 mol/dm® KCl-oldat

ismeretlen s6 (szilard minta)

25 cm®-es f6zépoharak

konduktomeéter, hozza kapcsolddd mérdelektroddal, hasznalati utasitassal

Il. Mérési feladat: Edényallandé meghatarozasa

/1.

/2.

/3.

Allitsa a termosztat hdmérsékletét 25,0 °C-ra! Oblitse ki tobbszor egymas utan alaposan
a cellat desztillalt vizzel és mérje meg minden alkalommal a vezetést. A vizet
vizsugarszivattyuhoz csatlakoztatott szivornya segitségével tavolitsa el. A desztillalt viz
vezetésének néhany 4S -nek kell lenni. Azt az értéket fogadja el a viz vezetéseként (Giy),
amely mar az Ujabb Oblitést és mérést kovetden nem valtozik az el6z6hoz képest.
Jegyezze fel ezt az értéket a 112-2. tablazatba.

Az edényallandd (cellakonstans, C) meghatarozasahoz mérje meg a 0,0100 mol/dm?®
koncentraciéji KCI (k= 0,001413 S cm™ 25 °C-on) és a 0,100 mol/dm? koncentraciéjt
KCI (x = 0,01288 Scm™ 25 °C-on) oldatok elektromos vezetését (G), majd a (112-6)
Osszefiiggés alapjan szamolja ki az edényallandot (C). A kapott két érték atlaga adja a
mérdelektrodra jellemz6 edényallandot. Toltse ki a 112-2. tablazat megfeleld cellait.

Az oldatokat vizsugarszivattyuhoz csatlakoztatott szivornya segitségével tavolitsa el az
edénybdl. Tobbszor alaposan Oblitse at az edényt, amig a viz vezetése az el6zdleg mért
értekre csokken.
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I11. Mérési feladat: Vezetés homérsékletfiiggése

/1.

/2.

/3.

Elobb a magneses keverdtestet, majd néhany tizedgramm (rizsszemnyi) kiadott sot
tegyen a vizbe. Kapcsolja be a stoppert és a magneses keverdt. Allando keverés
mellett 2 percenként mérje és jegyezze fel az oldat vezetését a 112-3. tablazatba, mig a
vezetés 10 percig allando értéket nem mutat (telitett oldat).

Allitsa a termosztat hémérsékletét 4-5 °C-kal magyasabbra! Jegyezze fel az
allandosult hémérsékletet a 112-3. tablazatba. Allando keverés mellett 2 percenként
mérje és jegyezze fel az oldat vezetését a 112-3. tablazatba, mig a vezetés Gjra 10
percig allando értéket nem mutat (telitett oldat).

Ismételje meg a mérést még tovabbi két homérsékleten (az értékek 4-5 °C-kal
kiilonbozzenek). Az eredményeket szintén a 112-3. tablazatba rogzitse.

IV. A mérési eredmények feldolgozasa:

IV/1.

IV/2.

IV/3.

Toltse ki a 112-4. tablazatot. A Gy kiszamitasnal vegye figyelembe a desztillalt viz
vezetését is!

A Gy és az edényallandd ismeretében szamitsa Ki a fajlagos vezetés értékeket a (112-
6) Osszefliggés alapjan. A telitési ki értékekbdl szamolja ki a s6 oldékonysagat (C) az
egyes hdmérsékletekre a (112-9) dsszefliggés alapjan. A szamitadshoz kérdezze meg a
vizsgalt s6 Osszegképletét a technikustol. Vegye figyelembe az ionok molaris fajlagos
vezetésének hdmérsekletfiiggését is a 112-5. tablazat alapjan!

Abrazolja az oldékonysag értékek logaritmusat a Kelvinben kifejezett hémérséklet
reciproka fiiggvényében és a kapott egyenes meredekségébdl szamitsa ki az oldasi
entalpia értékét a (112-10) osszefiiggeés alapjan.

V. Diszkusszio:

A meérési tapasztalatok alapjan szévegesen értékelje a kapott eredményeket a kovetkezo
szempontok szerint:

YV V V V

Hogyan valtozott a telitett oldat vezetése a hdmérséklet novelésével és mi az oka ennek?
A kapott oldasho értéke alapjan endoterm vagy exoterm oldodasrél van sz6?
Osszhangban van-e ez az oldékonysag hémérséklet emelésével bekovetkezé valtozasaval?
Miért nem kellett az edényallandot a kiillonb6zo homérsékleteken ujra €s Gjra megmérni?
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112. Oldasi entalpia meghatarozasa

Fiiggelék

112-1. tablazat: Az endoterm és exoterm fogalmak értelmezése

Oldodas Hogyan valtozik az oldékonysag a
hészinezete AHoig eljele (+/-) hémérséklet novekedtével?

endoterm

exoterm

112-2. tablazat: Az edényallandé meghatarozéasa 25 °C-on

k(Scm?)

G (S)

C(cm?)

0,100 M KCI | 0,01288

0,0100 M KCI | 0,001413

Cétlag =

Gviz =

112-3. tablazat: Az oldddas id6beli kovetése vezetés méréssel
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112. Oldasi entalpia meghatarozasa

112-4. tablazat: A telitett oldat koncentracioja kiilonbozé hdmérsékleteken

(K)

Gsc’) =
Géll. - Gviz
(S)

Kel /13
(Scm™) | (S cm?mol™?)

/10

(S cm?mol™®) | (mol dm™)

c
Inc

Ut
(K™Y

112-5. tablazat: Ionok végtelen higitdshoz tartozé molaris fajlagos vezetése

T (K) hémérsékleten
Kation 2° (S em?mol™) Anion A% (S ecm*mol ™)
Pb* | 139[1 +0,0194-(T — 298)] I 76,8[1 + 0,019+(T — 298)]
Sr** | 119[1+0,0200-(T-298)] | |0, 41[1 + 0,02+(T — 298)]
Ba** 127,2[1 + 0,020+(T — Cro; | 170[1+0,0219+(T - 298)]
298)]
SOz | 160[1+0,0206-(T - 298)]
BrO, 56[1 +0,020-(T — 298)]
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112. Oldasi entalpia meghatarozasa

Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Elektromos vezetés fogalma, anyagok csoportositasa elektromos vezetésiik alapjan.
Elektrolitok fajlagos és molaris fajlagos vezetése, mértékegysége, kapcsolatuk egymassal.

2. Az edényalland6 fogalma és meghatarozasa.
3. Sok oldodasa, oldékonysag, oldékonysagi szorzat. Oldasi entalpia és meghatarozasa.

4. Osszefiiggés a rosszul 0ldodoé so6 oldékonysaga és telitett oldatanak elektromos vezetése
kozott.

Szamitasi feladatok:

1. Egy 0,02000 M KCl-oldat elektromos vezetése 10,51 mS. Szamolja ki az edényallandot,
ha a 0,02000 M koncentracioju KCl-oldat fajlagos elektromos vezetése 2,770-10°° S/cm!

crer

420,0 Q. Mekkora az edényallando, ha a KCl-oldat fajlagos vezetése 25 °C-on 1,285-10"
2 -1
Scm™.

3. Egy mérécella edényallandoja 5,546 cm™, a  beletoltdtt  2,000-10 % mol dm™

hanyados, ahol x az oldat fajlagos vezetése, ¢ pedig az oldat koncentracidja?

4. A 0,0200 M KCl-oldat vezetése 25 °C-on 8,85 mS, mig az ugyanebbe az edénybe t6ltott
1,00-10™* ecetsavoldaté 34,2 uS. Szamoljuk ki az ecetsavoldat molaris vezetését, ha a
KCl-oldat fajlagos vezetése 0,277 S m !

5. A telitett barium-szulfat-oldat fajlagos vezetése 25 °C-on 3,00-10° ohm™ m™. A bérium-
és a szulfationok végtelen higitashoz tartoz6 molaris fajlagos vezetése ugyanezen a
hémérsékleten rendre 127,8 ohm™ cm? mol™ és 160,00 ohm™ cm? mol™. Szamitsuk ki,
hogy 25 °C-on hany gramm barium-szulfat oldodik 1,00 dm? vizben!
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113. Redoxielektrodok tanulmanyozasa

113. Redoxielektrodok tanulmanyozasa
([Fe(CN)s]*/[Fe(CN)e]* redoxi rendszer vizsgalata)

Feladat: A Nernst—Peters-egyenlet érvényességének vizsgalata és a standard redoxipotencidl
meghatdrozasa [Fe(CN)s]* /[Fe(CN)s]* redoxi rendszerben. [Fe(CN)g]®-t és
[Fe(CN)gl* -7 egyardnt tartalmazé oldatban a komplexek ardanydnak meghatarozdsa
elektromotoros eré mérésével.

Elméleti alapok

A galvanelemek elektromotoros ereje (e.m.e., E) a poélusok kozott mért
potencialkiilonbség, ha az elemen nem halad keresztiil &ram. Harom részbdl tevddik dssze: a
két elektrod potencidljabol (az un. elektrodpotencidlokbdl, &, &), és a két kiillonbozo
Osszetételli oldat érintkezésénél 1étrejové potencialkiilonbségbdl (az un. diffazios
potencialbol, &j):

E=a—-a+&g (ahol g> &) (113-1)

Elméleti vizsgalatokra leginkdbb a reverzibilis miikodésti elektrodokbol felépitett
galvanelemek alkalmasak. Ezek elektrodpotencialjat a Nernst—Peters-féle osszefiiggés irja le:

ezt B 2o (113-2)
ZF a

red

ahol R az egyetemes gazallando (8,314 J mol™* K™?), T az abszolit hémérséklet (K), F a
Faraday-szam (9,65-10* C/mol), aoy, ill. aweq az elektrod potencialjat meghatérozo anyagfajta
egymastodl z toltésben kiilonbozo oxidalt, ill. redukalt forméjanak aktivitdsa az oldatban. & az

un. standardpotencial: az a potencidl, amelyet akkor mérnénk, ha az elektrolitban aox €s areq

0 —
H* /H,

aranya egységnyi lenne, és az elektrodot 298 K-en a standard hidrogénelektroddal (e
0,00) kotnénk Ossze, feltéve, hogy a diffuizids potencialt kikiiszoboltiik.

A diffuziés potencidl a két elektrolit érintkezésénél 1ép fel. Nagysaga fiigg az
ionkoncentraciok kiilonbségétdl, valamint az elektromos erdtérben elmozduld ionok molaris
fajlagos vezetésének (ionmozgékonysaganak) kiilonbségétol is. Ertéke néhany centivolt és
néhany tized millivolt kdzott valtozik; 0,100 M-0s HCI- és 0,100 M-os KCl-oldatok kozétt pl.
a diffuziés potencial 27,0 mV. Ha a galvanelem észlelt e.m.e.-jébdl az elektrodok
potencialkiilonbségét akarjuk meghatarozni, akkor az e.m.e.-bdl le kell vonni a diffuzids

potencial értékét. A legegyszeribb esetektdl eltekintve a difftizidés potencidl elméleti
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113. Redoxielektrodok tanulmanyozasa

kiszamitasa kortilményes, ezért igyeksziink azt kisérletileg kikiiszobolni illetve minimalisra
csOkkenteni. A diffuzios potencial 1ényegesen csokken, ha a két oldat kdzé olyan elektrolit
tomény oldatat iktatjuk, melyben az ionok moléris fajlagos vezetése kozel egyenld. Gyakorlati
szempontbol kielégité eredményt érhetiink el tomény KCl-oldat (ha a kloridionok zavarnak,
akkor tomény KNOs-oldat) kdzbeiktatasaval. Kiilondsen egyszertivé valik a mérés, ha telitett
KCI- (vagy KNOgs-)oldattal 2-3 %-0s agar-agar kocsonyat készitiink, ezt U-alaka livegcsObe
(un. hébércsdbe) szivjuk fel, s ott megdermedni hagyjuk. A két elektrod 6sszekapcsolasara az
ily modon készitett sohidat (dramkulcsot) egyszerlien belemartjuk a két 6sszekotendo oldatba.

Azokat az elektrodokat, amelyekben egy indifferens fém (pl. platina, arany) meriil
olyan oldatba, amely tartalmazza a potencialt meghataroz6 anyagfajta oxidalt és redukalt
formajat is, redoxielektrodoknak nevezziik. A redoxielektrédok potenciadljat is a Nernst—
Peters-osszefiiggés (113-2) alapjan adhatjuk meg. Hig oldatok — vagy alland6 ionkoncentracio
— esetén az aktivitdsok ardnya jo kozelitéssel helyettesithet6 a koncentraciok aranyaval:

Gredoxi = &+ 00591 | [0 T=25°C-on (113-3)
z [red]

ahol z a redoxireakcioban athaladt elektronok moljainak szama, [ox] és [red] pedig a

redoxireakcioban résztvevd oxidalt és redukalt forma koncentracioja, & a redoxielektrod

standard elektrodpotencialja.

AZ gedoxi redoxipotencidlt egy olyan galvanelem elektromotoros erejének meérésével
tudjuk meghatdrozni, amelynek egyik elektrodja a vizsgalt redoxielektrod, masik elektrodja
pedig egy ismert és allando elektrodpotencialt un. vonatkoztatdsi- (vagy referencia-) elektrod
(pl. kalomelelektrod, Ag/AgCl-elektrod stb.).

Az egyik legelterjedtebben hasznalt vonatkoztatasi elektrod a kalomelelektrod. Ebben
az elektrodban higany érintkezik kalomellel (HgoCly) telitett KCl-oldattal. A potencialt

crcr

crer

megfeleléen beszéliink 0,100 M-o0s kalomelelektrodrol, 1,00 M-os kalomelelektrodrol, illetve
telitett kalomelelektrodrol. Ezek elektrodpotencialjat a 113-3. tablazat tartalmazza (a
szobahémérsékletet tekintse 25 °C-nak).

Egy redoxielektrodbol és telitett kalomelelektrodbol allo galvanelem elektromotoros ereje:

€.M.€ = &edoxi — Skalomel (113'4)
Az elektromotoros erébdl gaiomel ismeretében a keresett redoxipotencidl szamithato.
A galvanelemek e.m.e.-jének meghatarozasat, a méromiiszer hitelesitését a jelen

jegyzet 110. szamu gyakorlata (,,Els6faja elektrodok tanulmanyozasa”) segitségével
ismételheti 4t.
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113. Redoxielektrodok tanulmanyozasa

Kisérleti utmutato

I. Otthon elore elvégzendo feladat:

I/1.

/2.

/3.

Ismételje at a kompenzaciés e.m.e. mérésének elvét, és rajzolja le a vonatkozd
kapcsolasi rajzot (1d.: ,,110. Els6faji elektrodok tanulmanyozasa” c. gyakorlat).
Szamitsa ki, hogy a 0,0100 mol/dm® koncentraci6ji Ks[Fe(CN)g]-oldat és a 0,0100
mol/dm® koncentracioju Ku[Fe(CN)g]-oldat 113-1. tablazat szerinti térfogatainak
[KFeCN).T] , o
[K.[Fe(CN),]]

Szamitsa ki, hogy 0,0100 mol/dm? koncentracioju Ks[Fe(CN)g]-oldat és 0,0100 mol/dm?
koncentracioju  Ky[Fe(CN)g]-oldat a 113-1. tablazatban megadott térfogatainak
[K,[Fe(CN),]]
[K.[Fe(CN),]]

Osszemérésével mennyi lesz a Ig

Osszemérésével mennyi lesz Ig értéke! Toltse ki a 113-2. tablazat

megfeleld oszlopat.

Sziikséges anyagok, eszkozok:

NN N N N N N N N

AN

10 db 25 cm®-es f6zépohar

2 db 100 cm®-es mérélombik

1 db KCl-dal késziilt sohid

1 db gumics6, sohid készitéséhez

4 db 50,00 cm*-es mérélombik

1 db 100,00 cm®-es mérélombik

1db 20,00 cm®-es osztott pipetta

biirettak fogoval, allvannyal

Weston-elem, (referencia fesziiltségforras)

telitett KCl-oldatot tartalmazo6 telitett kalomelelektrod

1 db OP 211/1 pH mérd, mV-mérd tizemmodban, vagy mas voltmérd, legalabb 107 0
bemend ellenallassal

elektromos mérdvezetékek

0,100 mol/dm? koncentraci6ji Ks[Fe(CN)]-oldat (100 cm®)
0,100 mol/dm? koncentraci6ji K4[Fe(CN)e]-oldat (100 cm®)
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113. Redoxielektrodok tanulmanyozasa

I1. Mérési feladat: A potenciométer hitelesitése, oldatok készitése

/1.

/2.

/3.

A késziilék haszndlati utasitdsanak tanulmanyozasa utan csatlakoztassuk a miiszert a
220 V-os valtéaramu (220V ~) halozati aljzatba. Kapcsoljuk be a miiszert a hatoldalan
1év6 kapcsologomb benyomasaval. A késziilék melegedési ideje a hasznalati utasitasban
szerepel!

A késziilék bemelegedése kozben a 0,100 M-os Ks[Fe(CN)e]- és Ka[Fe(CN)g]-
oldatokbol készitsen 100,00-100,00 cm’® 0,0100 M-os oldatokat, és toltse fel a higitott
oldatokkal a biirettakat. A 113-2. tablazatnak megfelel6 Gsszetételli oldatokat 25 cm®-es
fozépoharakba készitse el.

A késziilék bemelegedése utan hitelesitse a potenciométert: Csatlakoztassa a kettds
vezetéket a potenciométer hatoldalan 1évo ,,ELECTRODES” felirati bemenetek koziil a
,G” jelihoz. A kettds vezeték banandugokkal lezart végét csatlakoztassuk a Weston-
féle normalelemhez. A leolvasott értéket hasonlitsa 0ssze a Weston-féle normélelemen
feltiintetett értékkel. Eredményeit, az esetleges eltérést jegyezziik fel a 113-1. tablazatba.
Ha az eltérés 0-tol kiillonbozik, a mért elektromotoros er6ket minden esetben modositani
kell a korrekcios faktorral (Ky).

III. Mérési feladat: A Nernst-Peters-egyenlet érvényességének vizsgalata,

/1.

/2.

11/3.

11/4.

a standard redoxipotencial meghatarozasa

Allitsa 6ssze a kovetkezd galvanelemet:
Pt | Ks[Fe(CN)s] + K4[Fe(CN)s] | aramkulcs (tel. KCl-oldat) | tel. KC1 + Hg,Cl, | Hg

A redoxielektrodot (a 25 cm’-es fézépoharba elkészitett Ks[Fe(CN)e]/Ka[Fe(CN)e]-
oldatot) platinaelektrod kozvetitésével csatlakoztassa a potenciométer ,G”
bemenetéhez, a telitett kalomelelektrodot pedig az ,,R” bemenethez. A KCI-o0s
hébércsdvel kosse Ossze a kalomelektrodot és a redoxielektrod elektrodterét.

Meérje meg a 113-2. tdblazatban feltiintetett 6sszes oldat esetén az elektromotoros erdt,
melyhez vegye figyelembe a Weston-elemmel valo hitelesitésnél kapott korrekcios
(Ky) értéket. Eredményeit a 113-2. tablazat megfeleld oszlopaba jegyezze fel.

Az elektromotoros erd és a telitett kalomelelektrod potencialja (113-3. tablazat)
ismeretében, a (113-4) egyenlet alapjan szamolja ki &egoxi €rtékét az Gsszes oldatra.
Toltse ki a 113-2. tablazat megfeleld cellait.
[K,[Fe(CN),]]
[K[Fe(CN),]
illesszen egyenest, és hatarozza meg annak meredekségét és tengelymetszetét. Az igy
kapott meredekséget vesse Ossze a redoxirendszerekre alkalmazott Nernst—Peters-

Abrazolja az gedoxi Ortékeket Ig fliggvényében. A kapott pontokra
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egyenletben (113-3) szereplé 0,0591 V értékkel. Az egyenes tengelymetszete a
redoxirendszer standardpotencialjat (&) adja (az irodalmi érték: 0,36 V).

IV. Mérési feladat: Ismeretlen osszetételii [Fe(CN)]>/[Fe(CN)g]* redoxi

IV/1.

IV/2.

IV/3.

IV/4.

IV/5.

rendszer elektromotoros erejének mérése

A 25 cm®-es f8z8poharba atontstt, ismeretlen koncentracioban Ks[Fe(CN)e]-ot, illetve

K4[Fe(CN)e]-ot tartalmazé oldatot platinaelektrod kozvetitésével csatlakoztassa a

potenciométer ,,G” bemenetéhez, a telitett kalomelelektrodot pedig az ,R”

bemenethez. A KCl-os hébércsével kosse Ossze a kalomelektrodot és a redoxielektrod

elektrodterét.

Meérje meg az igy Osszedllitott galvanelem elektromotoros erejét, melyhez vegye

figyelembe a Weston-elemmel valo hitelesitésnél kapott korrekcios értéket (Ky).

Eredményét a 113-2. tablazat megfeleld celldjaba jegyezze fel.

Az elektromotoros eré és a telitett kalomelelektrod potencidlja (113-3. tablazat)

ismeretében a (113-4) egyenlet alapjan szamolja ki gedoxi értékét az ismeretlen oldatra.

Toltse ki a 113-2. tablazat megfeleld cellgjat.

Az elézdleg elkészitett grafikonrdl olvassa le a kapott &gedqoxi €rtékhez tartozo
[K,[Fe(CN),]]
[K.[Fe(CN),]]

Feltételezve, hogy az oldat készitésekor az elkészitett Ks[Fe(CN)g]/Ks[Fe(CN)g]-oldat

Sssztérfogata 20 cm® volt, és a kiindulasi Ks[Fe(CN)e]-, illetve K4[Fe(CN)g]-oldat

koncentracioja 0,0100 mol/dm? volt, kb. milyen oldattérfogatokat mértiink dssze?

értéket. Toltse ki a 113-2. tablazat megfeleld cellgjat.

V. DiszKkusszio:

A mérési tapasztalatok és az eredmények alapjan szévegesen értékelje a kapott eredményeket

a kovetkez6 szempontok segitségével:

> Irja le, hogyan valtozik az 6sszeallitott galvanelem elektromotoros ereje az osszetétellel!
> A kapott eredmények alapjan érvényesnek talalta-e a Nernst—Peters-egyenletet? Ha igen,
mik tamasztjak ezt ald? Ha nem, akkor mivel magyarazhat6 az eltérés?

» Az irodalmi értékkel 0sszevethetd-e a kapott standard redoxipotencial-érték?
> Az ismeretlen Kj;[Fe(CN)g]/Ks[Fe(CN)g]-oldat 0Osszetételének potenciometrikus meg-
hatarozasakor milyen adatokra van feltétleniil sziikség? Hogyan lehet a meghatarozés

pontossagat novelni?
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113-1. tablazat: A korrekcids faktor meghatarozasa

Fiiggelék

Weston-elem leolvasott
elektromotoros ereje

Eleolvasott (mV)

Weston-elemen

feltiintetett

vart elektromotoros ero
Evért (mV)

Korrekcios faktor
Kt (mV) = Evart — Eleolvasott

113-2. tablazat: A Nernst—Peters-egyenlet érvényességének vizsgalata

bemérend§ oldatok (cm®) em.e.=
Oldat £ LK, | oo [K4[Fe(CN),]]
sorszama 0,01 M 0,01 M feolvasott T T (mV) [K[Fe(CN),]]
Ks[Fe(CN)s] | Ka[Fe(CN)s] (mv)
1. — 20,0
2. 1,0 19,0
3. 5,0 15,0
4. 10,0 10,0
5. 15,0 5,0
6. 19,0 1,0
7. 20,0 —
ismeretlen

113-3. tablazat: Kiilonboz6 kalomelelektrédok elektrodpotencialja 25 °C-on

Ckcl-oldat (m0|/dm3)

0,100

1,00

telitett

&kalomel (V)

0,3338

0,2807

0,2415
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

o M L DpoE

Galvanelemek fogalma. Az elektromotoros erd és dsszetevoi.

A kalomelelektrod.

Az elektromotoros erd kisérleti meghatarozésa.

Az elektrédpotencial fogalma, a Nernst—Peters-féle dsszefliggés.

Redoxielektrodok fogalma, redoxipotencialja, a redoxikapacitas.

Szamitasi feladatok:

1.

Szamolja ki a kdvetkezo galvanelem elektromotoros erejét 25 °C-ra:
Pt | 0,000 M Cu*; 0,00100 M Cu®* || 1,00-10° M Ce**; 1,00-10° M Ce** | Pt

A Cu”*/Cu* redoxirendszer standard redoxipotencialja: 0,15 V, a Ce*"/Ce®" rendszeré
pedig +1,61 V. (A szamitas soran az aktivitasok helyett hasznalja a koncentraciokat!)

Az A* +2B' = A+ 2 B? 4ramtermeld folyamathoz tartozéd elektromotoros erd
0,029 V, szabadentalpiavaltozas -5,7 k. Mennyi lesz a 0,5 A>* + B = 05 A + B*
aramtermeld reakcidhoz tartozo elektromotoros erd és szabadentalpiavaltozas?
Hényszorosara kell novelni az 6n(IV)-ionok aktivitasat ahhoz, hogy az on(Il)- és on(1V)-
ionokat tartalmaz6 redoxirendszer redoxipotencialja 25 °C-on 30 mV-tal pozitivabb
legyen?
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114. Konduktometrias titralas

(Eros és gyenge savak és bazisok reakcioi)

Feladat: Erds (NaOH) és gyenge bdzis (NHz-oldat) konduktometridsi titralasa erds (HCI),
felsorolt bazisok, ill. az ecetsav toménységének meghatdrozasa. A titrdldasi gorbék
elemzése.

Elméleti alapok

A jelen jegyzet ,,103. Elektrolitok vezetése” c. gyakorlata bemutatja az elektrolitok fobb tipusait
¢és az elektromos vezetés mérésének alapjait, igy ezekre az ismeretekre e helyen ismét nem
tériink ki.

A konduktometria alkalmas lehet bizonyos tipusu titralasok kovetésére. A vezetés mérése
olyan esetben hasznalhat6 végpontjelzésre, amikor
e az ionok koncentracioja egy adott reagens adagolasa soran megvaltozik,
e nincs nagy mennyiségl indifferens elektrolit jelen, amely az elektromos vezetés relativ

valtozasat elfedné.

A konduktometrids titralds kiilonosen elényoOs szines vagy zavaros oldatok esetében,
amikor a kozonséges titralasi modszerek (pl. indikatoros végpontjelzéssel torténd titralas) nem
alkalmazhatéak. Mivel a reagens hozzdadasara bekovetkezd relativ valtozdsok majdnem
fiiggetlenek a titralt oldat kiindulasi koncentracidjatol, igen hig oldatok esetén is alkalmazhat6 az
eljaras.

A konduktometrias titralas alapjat képezo reakcié altalanos egyenlete:

A'+B + C"+D — AD + B + C' (114-1)
mérendo- mero-
vegylilet

ahol A" a hidrogénion vagy tetszdleges kation, D™ hidroxidion vagy barmely mas anion lehet. A
B~ és C" tetszéleges ionok, az AD pedig viz, csapadék, vagy nagy stabilitasi komplex.
Amennyiben az AD termék nem jarul hozzd a vezetéshez, a valtozas az A" és C" kationok,
valamint a B" és D™ anionok elektromos vezetésének kiilonbségétdl fiigg. A Fiiggelék 114-1.
tablazata tartalmazza a gyakorlaton hasznalt savak és bazisok ionjainak végtelen hig oldatban
mért moléris vezetés értékeit. A H'-é csaknem 6tszordse, a OH™-é pedig kb. kétszerese a felsorolt
egyéb ionok vezetés értékeinek. Ezek az eltérések teszik lehetdvé a konduktometrias
végpontjelzést a kozombositési reakciok esetén. A titralds folyaman mért vezetést a mérdoldat
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térfogatanak fiiggvényében dabrazolva nyerjiik a konduktometrids titralasi gorbét, amely
rendszerint két, egymast metsz6 egyenesbdl all.

Titraljunk pl. HCI-oldatot NaOH-oldattal! A rosszul disszocialo viz képzddése miatt a jol
vezetd H' helyére a sokkal gyengébben vezeté Na® 1ép. fgy annak ellenére csokkenni fog a
vezetés, hogy folyamatosan noveljiik az ionokat tartalmazé mérdoldat mennyiségét. Az
ekvivalenciapont elérése utan a vezetés a titralo bazis feleslege (az ionok szamanak novekedése)
folytan kozelitoleg linearisan nd. A folyamatosan csokkend, majd a kdzombdsités utdn ndévekvo
értekek egy-egy egyenest hataroznak meg, melyek metszéspontjabdl a savval egyenértékii bazis
mennyisége kiszamolhato.

Nehezebben allapithatdo meg a metszéspont, amennyiben akar a sav, akar a bazis (esetleg
mindkettd) gyenge elektrolit. Titraljuk az el6bbi példaban emlitett sésavoldatot gyenge bazissal!
A vezetés az ekvivalenciapontig az el6zdek értelmében folyamatosan csokken, majd pedig alig
novekszik. A kozombosités soran keletkezd s6 ugyanis visszaszoritja a titralo bazis
nagyon kis mértékben ndvekszik.

Gyenge sav er0s bazissal vald titralasakor az ekvivalenciapont eléréséig a vezetés egy
minimum értéken, azaz nem monoton modon valtozik. Pl. ecetsav (CH3COOH, vagy AcOH)
NaOH-oldattal wvalo titraldsa soran — az elébbieknek megfeleloen — a gyenge sav
vezetés csokkenését, valamint jol disszocidlé Na-acetat képzodését idézi eld. A kozombosités
elorehaladtaval a rosszul disszocidldo sav altal oldatba kiildott ionok szamat meghalado
mennyiségben lesz Na®, ill. AcO™ az oldatban, azaz a kezdeti csokkenés utdn ndvekszik a
vezetés. Leegyszeriisitve az mondhatd: a vezetésnek a kezdeti minimum utani ndvekedése

crer

.....

minden protonja fémionra cserélddott, a titrald oldat tovabbi adagolasa ndveli az ionok szamat,
¢s megjelenik kozottik az igen jol vezet6 OH  is. Ebbdl kovetkezden egységnyi térfogath
mérdoldatra esé vezetési ndvekmény igy nagyobb az ekvivalenciapont utan, mint eldtte. A két
eltér6 meredekségli egyenes metszéspontjabol lehet kiszamolni a sav és a bazis
egyenértékiiségét.

Milyen folyamatok jatszodnak le, ha az ecetsavat gyenge bazissal, pl. NHs-oldattal
titraljuk? Az ekvivalenciapontig valo torténések hasonloak az elobbiekben vazolthoz, de a
visszaszoritja. Ennek az a kovetkezménye, hogy a végpont utdni szakaszban a mérdoldat
tovabbi adagolasa mellett alig valtozik a vezetés.

Az ezen titralasok soran lejatszodo egyensulyi folyamatokrol részletesebb leirast talal
a,,106. Sav-bazis titralas,, c. gyakorlatnal.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elore elvégzendé feladat:

I/1. Ismételje at a ,,103. Elektrolitok vezetése”, ill. a ,,106. Sav-bazis titralas” c. gyakorlatok
soran tanultakat!

I/2. Toltse ki a 114-2. tablazat ,,Reakcidegyenlet” cimii oszlopat! Az 1a, 1b, 2a, valamint a
2b jelzésii sorokban — a (114-1) egyenlet mintajara — tiintesse fel annak a reakcionak az
egyenletét, mely...

la NaOH-oldat HCI-oldattal,

1b NHjz-oldat HCIl-oldattal,

2a NaOH-oldat ecetsavoldattal,

2b  NHjs-oldat ecetsavoldattal valo semlegesitésekor jatszodik le!
A 114-2. tdblazat 3. jelzésli sordba az ecetsav disszociacios egyensulyara, mig a 4. sorba
az NHj; vizzel valo reakcidjara vonatkozo egyenleteket irja fel!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

4 db 200 cm®-es fézSpohar

1 db 100 cm® -es mérélombik

1 db magneses keverébot

1db 10 cm® -es pipetta

2 db biiretta, fogoval, allvannyal

1 db magneses keverd

Konduktométer, hozza kapcsolodé mérdelektroddal, hasznalati utasitassal
kb. 0,1 mol/dm? koncentracidju NaOH-oldat

crer

crer

kb. 0,1 mol/dm? koncentracioju ecetsavoldat(100 cm® )
kb. 0,1 mol/dm? koncentracioju NHs-oldat(100 cm?)

SR NE N N N N U MR NN

I1. Mérési feladat: NaOH-oldat konduktometrias titralasa sésavval (1a) és
ecetsavval (2a)

1I/1. Készitsen a kiadott kb. 0,1 M-0s NaOH-oldatbol 100,00 cm® tizszeresre higitott oldatot, és
ontse azt (lehetdleg maradéktalanul!) a magneses keverdbotot is tartalmazd, szaraz 200
cm®-es fozOpoharba! Mérje meg az oldat vezetését, és jegyezze fel az értéket a 114-3.
tablazatbal
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/2.

/3.

/4.
/5.

crer

adjon a NaOH-oldatot tartalmazé fézpoharba 2,00 cm? savat, és varja meg, mig az oldat
alaposan 6sszekeveredik! Mérje meg az oldat vezetését, és jegyezze fel az értéket a 114-3.
tablazatba!

Végezze el az el6z6 pontban irtakat tovabbi kilencszer 2,00-2,00 cm® sav hozzaadasaval
(6sszesen 20,00 cm? savat kell hozzaadni 10 egyenld részletben a NaOH-oldathoz)!

Mossa tisztara az elektrodot!

Ismételje meg a 11/1-4. feladatnal irottakat, de sdsav helyett ecetsavoldatot hasznaljon!

I11. Mérési feladat: NHj-oldat konduktometrias titralasa sésavval (1b) és

/1.

/2.
11/3.

ecetsavval (2b)

Készitsen a kiadott kb. 0,1 M-0s NHs-oldatb6l 100,00 cm® tizszeresre higitott oldatot, ¢s
Ontse azt (lehetdleg maradéktalanul!) a magneses keverébotot is tartalmazo, szaraz 200
cm®-es f6z&poharba! Mérje meg az oldat vezetését, és jegyezze fel az értéket a Fiiggelék
114-3. tablazataba!

Végezze el a konduktometrias titralast a 11/1-4. feladatban irtak szerint.

Ismételje meg a I1/1-4. feladatnal irottakat, de sosav helyett ecetsavoldatot, NaOH-
helyett pedig ammoniaoldatot hasznaljon!

V. A mérési adatok feldolgozasa:

IV/1.

IV/2.

IV/3.

IV/4.

Abrazolja a NaOH-oldat vezetésének valtozasit a hozziadott HCl-oldat térfogatainak
fliggvényében! Allapitsa meg az ekvivalenciapontot, és szamolja ki az ismeretlenként
tizszeres higitast végzett)! A szdmadatot a 114-3. tdblazat Cnaon rovataba irja!

Abrazolja az 1b mérési feladatban kapott adatparokat is! A NaOH-oldat erds és gyenge
savval mért titralsi gorbéit ugyanabban a koordinatarendszerben tiintesse fel! Allapitsa
a 114-3. tablazat Cacon rovataba irja!

Hasonlitsa 6ssze a NaOH-oldatra vonatkozo két titralasi gorbét! Ertelmezze az azonos és
az eltérd vondsokat a lejatszodod reakciok (a semlegesitési reakciok egyenleteit nem
sziikséges ismételten felirnia, hanem hivatkozhat az otthon kitoltott 114-2. tablazat
megfeleld soraira) alapjan! irja le azt is, hogy a titrdlasi gorbék toréspontjat kovetd
szakaszban milyen ionok vezetését mérte!

Abrazolja az NHz-oldat vezetésének valtozasat a hozzaadott HCl-oldat térfogatainak
fliggvényében! Allapitsa meg az ekvivalenciapontot, és szamolja ki az ismeretlenként

crer

higitast végzett)! A szdmadatot a 114-3. tablazat Cﬁ,Hs rovataba irja!
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IV/5. Hasonlitsa 6ssze a NaOH, ill. a NH3-oldat HCl-oldattal valo titralasi gorbéit! Ertelmezze

az azonos ¢és az eltérd vondsokat a lejatszodd reakcidk (a semlegesitési reakciok
egyenleteit nem sziikséges ismételten felirnia, hanem hivatkozhat az otthon kitoltott 114-
2. tablazat megfeleld soraira) alapjan! irja le azt is, hogy a titralasi gorbék toréspontjat
kovetd szakaszban milyen ionok vezetését mérte!

IV/6. Abrazolja a 2b mérési feladatban kapott adatparokat is (az NHs-oldat erés és gyenge

savval mért titralasi gorbéit ugyanabban a koordinatarendszerben tiintesse fel)! Allapitsa
meg az ekvivalenciapontot, és szamolja ki az ismeretlenként kapott NHs-oldat

crer

A szédmadatot a 114-3. tablazat CEHS rovataba irja!

IV/7. Hasonlitsa 6ssze az NH3-oldatra vonatkozé két titralasi gorbét! Ertelmezze az azonos és

az eltérd vonasokat a lejatszodd reakciok (a semlegesitési reakciok egyenleteit nem
sziikséges ismételten felirnia, hanem hivatkozhat az otthon kitoltdtt 114-2. tablazat
megfeleld soraira) alapjan! Irja le azt is, hogy a titralasi gorbék toréspontjat kovetd
szakaszban milyen ionok vezetését mérte!

IV/8. Hasonlitsa 0ssze a NaOH, ill. a NHs-oldat ecetsavoldattal valé titralasi gorbéit!

Ertelmezze az azonos és az eltéré vonasokat a lejatszodé reakciok (a semlegesitési
reakciok egyenleteit nem sziikséges ismételten felirnia, hanem hivatkozhat az otthon
kitoltott 114-2. tablazat megfeleld soraira) alapjan! Irja le azt is, hogy a titralasi gorbék
toréspontjat kovetd szakaszban milyen ionok vezetését mérte!

V. Diszkusszio:

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitdsi eredményeket, dabrakat a kovetkezo
szempontok felhasznalasaval. Az itt felsorolt kérdésekre adott valaszait beleszéheti a gorbék
elemzésébe is, de mindenképpen térjen ki az alabbi szempontokra!

>

<y

Azonos jellegll titralasi gorbét kapott-e, ha mindkét oldatot NaOH-oldattal reagaltatta?
Melyik esetben tudta pontosabban megéllapitani a végpontot? Miért?

Azonos jellegli titralasi gorbét kapott-e, ha mindkét oldatot NHs-oldattal reagéltatta? Ha nem,
milyen eltérést tapasztalt? Melyik esetben tudta pontosabban megallapitani a végpontot?

A NaOH-oldat titralasakor melyik mérdoldattal (er6s vagy a gyenge savval) kapott
hatarozottabb toréspontot a titralasi gérbéken? Miért?

Az NHs-oldat titralasakor melyik méréoldattal (er6s vagy a gyenge savval) kapott
hatarozottabb toréspontot a titralasi gérbéken? Miért?

A c;,, avagy a CEHS értékét véli pontosabbnak? Miért?
frja le a gyakorlat soran észlelt, megjegyzésre méltonak taldlt, barmilyen jellegi

tapasztalatait!
Fogalmazza meg a gyakorlat, a mérés eredményességének javitasara szolgald javaslatait!
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Fiiggelék

114-1. tablazat: Néhany ion végtelen higitdshoz tartozé molaris fajlagos vezetése
25,00 °C homérsékleten

Kation 22 (Scm*mol™) | Anion 2% (S cm?* mol ™)
H* 349,6 OH" 199,1
NH; 73,5 Cl 76,4
Na* 50,1 CH3COO" 40,9

114-2. tablazat: A titralasok soran lejatszodo reakciok egyenletei

Sorszam

Reakcioegyenlet

la.

1b.

2a.

2b.

3.

4.

114-3. tablazat: NaOH-, illetve NH3-oldat titralasa sosav-, és ecetsavoldattal

1a.

1b.

2a.

2b.

Vhel
(cm®)

(8)*

VAcOH G
(cm®) Sy’

Vhal
(cm®)

G V AcoH
sy’ (cm®)

()*

0,00

2,00

18,00

20,00

CNaOH =

CAcOH =

a -
Chw, =

b —
Cnw, =

* A tablazatban szerepld G -t sziikség esetén megadhatjak mS, illetve uS egységben is, de

akkor ezt tliintessék fel a tdblazatban!
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. Hogyan, milyen berendezéssel mérjiilk az elektrolitok vezetését? Miért hasznalunk
valtakoz6 aramot a mérés soran?

2. A konduktometrias titralasok lényege, gyakorlati megvaldsitasa

3. Elemezze a konduktometrias titralasi gérbe menetét abban az esetben, amikor s6savoldatot
titrAlunk NaOH-oldattal! Irja fel az ekvivalenciapontig lejatszodé reakcid egyenletét is!
Adja meg, milyen ionok vezetését méri a tovabbi mérdoldat adagolasakor!

4. Flemezze a konduktometrids titralasi gorbe menetét abban az esetben, amikor sdsavoldatot
titralunk NHz-oldattal! frja fel az ekvivalenciapontig lejatszodo reakcio egyenletét is! Adja
meg, milyen ionok vezetését méri a tovabbi mérdoldat adagolasakor!

5. Elemezze a konduktometrias titrdldsi gorbe menetét abban az esetben, amikor
ecetsavoldatot titralunk NaOH-oldattal! {rja fel az ekvivalenciapontig lejatszodé reakci6
egyenletét is! Adja meg, milyen ionok vezetését méri a tovabbi méréoldat adagolasakor!

6. Elemezze a konduktometrias titralasi gorbe menetét abban az esetben, amikor
ecetsavoldatot titralunk NHs-oldattal! rja fel az ekvivalenciapontig lejatszodd reakcio
egyenletét is! Adja meg, milyen ionok vezetését méri a tovabbi méréoldat adagolasakor!

Szamitasi feladatok:

1. Mennyi a koncentraciéja annak az ecetsavoldatnak, melynek 100 cm®-ét 12,5 cm®

cre

0,100 mol dm™  koncentracioju =~ NaOH-oldat  semlegesit?  Szamolja ki  az

crcr

oldatbol 100 cm>-t, melyet 11,0 cm® 0,200 mol dm™® koncentraciojti NaOH-oldattal

crer

3. 100,0 cm® sosavoldatot konduktometridsan titralunk NaOH-oldattal. A semlegesitéshez

crer

13 cm® 0,100 mol dm™ koncentracidju NaOH-oldat sziikséges. Hany cm® sosavoldatot

crer
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115. Reakcio idobeli kovetése
(Hidrogén-peroxid katalitikus bomlasanak tanulmanyozasa
gazvolumetriasan)

Feladat: A hidrogén-peroxid katalitikus bomlasinak tanulmanyozdsa gdzvolumetriasan
meghatdrozando a hidrogén-peroxid-oldat koncentrdcioja, a bomlas sebessége, és
annak a Fe-katalizator koncentracidjatol valo fiiggése.

Elmé¢leti alapok

A gazvolumetria gazok térfogatmérésén alapuld analitikai modszer. Alapjai a jelen jegyzet
,»105. Gazvolumetria” cimii fejezetében olvashatodak, igy ezekre ismételten nem tériink ki. A
technika alkalmazhat6 a reakciok kinetikdjanak tanulmanyozaséra is (pl. a sejtlégzést is ilyen
modszerrel vizsgaltak).

A hidrogén-peroxid bomlasakor O, szabadul fel:

H,0, — H,0 + 050, (115-1)

A reakcid szobahdmérsékleten igen lasst, de sok anyag gyorsitja a bomlast.
Leghatékonyabban kataldz enzim jelenlétében megy végbe a folyamat. Jelentds
sebességndvekedést okoznak bizonyos fémionok pl. a gyakorlat soran hasznalt Fe®" is.

A Kkatalizatorok olyan anyagok, amelyek koncentracidja a sebességi egyenletben
magasabb  hatvanyon szerepel, mint amennyi a sztochiometriai egyiitthatoja a
reakcidegyenletben. Ez az esetek tobbségében azt jelenti, hogy a katalizator nem is szerepel a
reakcioegyenletben (kivéve néhany specialis esetet, pl. autokatalizis, sajatkatalizis).

A katalizatorok a sebességnoveld hatasukat altalaban kétféleképpen fejthetik ki: 1)
csokkentik a hatdsos litkozéshez sziikséges energiat (kisebb aktivalasi energidju reakcioutat
nyitnak meg), 2) eldsegitik a reakcid szempontjabol kedvezo sztérikus viszonyok kialakulasat
(novelik az aktivalasi entropiat). Vannak olyan anyagok, amelyek Onmagukban nem
gyorsitanak meg egy adott folyamatot, de novelik a folyamat katalizatoranak sebességnoveld
hatasat. Ezek az anyagok az un. promotorok (aktivatorok). Mas anyagok viszont gatolhatjak a
katalizatorokat miikddésiikben, ezaltal lassitjak a katalizalt folyamatot. Ezek az inhibitorok.

A hidrogén-peroxid katalitikus bomldsdnak sebessége egyenesen ardnyos a

crer

elfogadott sebességi egyenlete:
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v = k-[H.0,]-[Kat.]? (115-2)

ahol v a reakcio sebessége, k a sebességi allando, [H20] a H,0; -, [kat.] pedig a katalizator
aktualis koncentracioja, a pedig az utdbbinak a rendiisége. Mivel a folyamat sordan a
katalizator koncentracidja nem valtozik, az allando tagok Osszevondsaval bevezethetiink egy
latszolagos sebességi egyiitthatot (k) is:

k’ = k-[kat.]® (115-3)

Ezt figyelembe véve a bomlasi reakcio egy pszeudo-elsérendii folyamatnak tekinthetd, és
leirasara az elsérendli kémiai reakciokra érvényes linearizalt 6sszefiiggést alkalmazhatjuk:

In([H202]o — X) = In([H202]o) — k’-t (115-4)

A (115-4) egyenletben [H202]p a hidrogén-peroxid kezdeti, mig X a t idépontig elbomlott

crcr

c ey

(115-3) egyenlet figyelembe vételével.
Mivel a teljes elbomlas soran fejlédott oxigéngaz térfogata (V) a hidrogén-peroxid

crer

cres

gaztérfogatokkal is felirhato:
IN(Vysg — Vi) = IN(Vyee) — K-t (115-5)

A feladat soran a katalizatorra nézve legtoményebb oldatban kell kiilonb6zd t
idépontokban megmérni a fejlodott O, térfogatat. Az adatparok abrazoléasa egy telitési gorbét
eredményez, melynek vizszintes szakaszdhoz tartozé térfogat (V,¢) megadja a hidrogén-
peroxid teljes mennyiségének elbomldsabol szarmazo oxigéngaz térfogatat.

Ez alapjan kiszamolhato a bemért hidrogén-peroxid anyagmennyisége, abbodl pedig a
hidrogén-peroxid-oldat koncentracidja (a szamitasokhoz a ,,105. Gazvolumetria” c. fejezet ad
segitséget).

Minden t idéponthoz tartozo V; adatbdl kiszamithato a In(Vyeg — Vi), mely értékek az
id6 (t) fiiggvényében abrazolva egyenest hataroznak meg. Ennek iranytangensébdl az (115-5)
egyenlet alapjan grafikusan meghatdrozhatd a bomlas pszeudo-elsérendli sebességi
egylitthatoja.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon elére elvégzendo feladat:

I/1.

/2.
I/3.

Készitse el a fiiggelékben bemutatott tablazatot, majd ugyanennek két tovabbi
valtozatat. (Ezeket 115-2., ill. 115-3. tiblazatként nevezheti ¢l, és az abban szerepld y
¢s ¢ indexeit is a tablazat sorszamaval megegyezOre valtoztassa.) A két utdbbi tablazatot
max. 10 sorosra tervezze, mig az elsd viszonylag sok adat befogadasara is alkalmas
legyen!

Ismételje at a,,105. Gazvolumetria” c. fejezetet.

Szamolja ki, hogy hany cm’® O, fejlédik 3,00 cm?® 3,00 vegyes%-0s H,0;-oldatbol T =
20 °C-on, ha a kiils6 légnyomas 1,00 bar. (Bar a gazvoluméter zar6folyadéka NapySOy4-ot
is tartalmazo hig kénsavoldat, a szamitdsnal tekintsen el az oldott anyagok jelenlététol,
azaz a viz adott hOdmérsékletre vonatkozo géznyomads adataival szamoljon, melyet a
,,105. Gazvolumetria” c. fejezet Fliggelékében, a 105-5. tablazatban talal meg)!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

ANER NI NN

ANERN

H,0O,-oldat

0,050 mol/dm? koncentraci6ji FeCls-oldat, mely HCI-ra nézve 0,010 mol/dm?®

0,010 mol/dm? koncentraci6ji HCl-oldat

termosztalhatd, magneses keverdvel ellatott, reakcidoedényhez csatlakoztatott gdzvolu-
metrids késziilék

magneses keverdbot

pipetta

milanyag fecskendd

I1. Mérési feladat: A reakcio idobeli kovetése gazvolumetrias modszerrel

/1.
/2.

/3.

Kapcsolja be a termosztatot! Ellendrizze, hogy a hdmérséklet 25-30 °C kz¢ essen!

Meérjen az elézetesen alaposan kitisztitott, termosztalt reakcidedénybe y; = 10,0 cm?® C1=
Csatlakoztassa a reakcidedényt a natrium-szulfatos zardfolyadékot tartalmazd
gazbiirettahoz. A zaréfolyadék szintjét a nivoedény mozgatasaval ugy allitsa be, hogy az
kezdetben a gazbiiretta felsd részén legyen. Ugyeljen arra, hogy a folyadékszint
leolvasasakor a gézbiiretta két dgaban a folyadékszint azonos legyen (ilyenkor a belsd
térben 1évé gaz nyomésa megegyezik a kiilsd légnyomassal)! Jegyezze fel ezt a
biirettaallast (Vo) a 115-1. tablazatba! Ezutan a reakcidedényen 1évé gumiszeptumon
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/4.

/5.

/6.

/7.

/8.

1/9.

keresztiil fecskendezzen be 2,0 cm® H,0;-oldatot! Ennek hatasara a gazbiiretta allasa V
= (Vo + 2,0) cm® lesz.

A befecskendezés utan azonnal inditsa el a magneses kever6t €s a stopperorat, valamint
olvassa le a gazbiirettdban 1év0 folyadék szintjét és jegyezze fel azt.

A reakcid elején, amig a gazfejlodés gyors percenként, késébb 2-3 percenként, a 20.
perctdl kezdve dtpercenként olvassa le a zarofolyadék szintjét! Az adott id6khoz tartozo
térfogatokat (V) irja be a 115-1. tablazatba! A mérést akkor tekintheti befejezettnek, ha a
zar6folyadék szintje haromszori leolvasds utdn sem valtozik. A folyadékot
vizlégszivattyu segitségével tavolitsa el az edénybdl! A mosogatashoz a reakciotérbe
juttasson vizet, majd rovid keverés utdn azt is tavolitsa el a vizlégszivattyuval. E
miiveletet a sziikségesség mértékéig, de legalabb egyszer ismételje meg!

A gyakorlatvezetd altal megadott térfogata (y2) 0,050 mol/dm?® FeCls-oldatot mérje be a
gondosan kitisztitott reakcidedénybe, és egészitse ki a folyadékot 10 cm®-re
0,01 mol/dm® HCl-oldattal (a sav a Fe*" hidrolizisének visszaszoritasat szolgalja, és
azonosra kell allitani)! Végezze el a 11/3-4. pontban irtakat azzal a kiilonbséggel, hogy
az adatokat a 115-2. tablazatba kell bejegyezni. A reakciot csak kb. 30 %-os konverzidig
(azaz, amig a fejlodott O, térfogata eléri a Vg, értékének a harmadat) kell kvetni olyan
gyakori leolvasassal, hogy legalabb 5-6 mérési pontja legyen!

Az ¢l6z6 (11/6.) pontban irtakat ismételje meg a gyakorlatvezetd altal megadott térfogatt
(ys) 0,050 mol/dm?® FeCls-oldattal. Az adatokat a 115-3. tablazatba rogzitse!

A reakcidelegy eltavolitasa utan t6ltson az edénybe (kb. 3% -ig) EDTA-oldatot (EDTA =
etilén-diamin-tetraacetat-dinatrium), és keverje néhany percig. Ez a vegyiilet stabil, jol
0ldodo komplexet képez Fe** -ionnal, igy annak nyomai is eltavolithatoak a reaktorbol.
Az EDTA-oldat kiszippantdsa utdn juttasson vizet a reakciotérbe, majd rovid keverés
utén azt is tavolitsa el a vizlégszivattytival. E miiveletet legaldbb kétszer ismételje meg!

I11. A mérési adatok feldolgozasa:

/1.

/2.

A 115-1. tablazat V értékeit dbrazolja az id6 fliggvényében! A mérési pontokat kdsse
ossze ivelt vonallal! Allapitsa meg a telitési gorbe vizszintes szakaszihoz tartozo
térfogatot (V*)! Vegye figyelembe, hogy a fiiggéleges tengelyen abrazolt értékek a
fejlédott O, térfogatan kiviil a HoOz-oldat térfogatat is tartalmazzak, ezért a hidrogén-
peroxid teljes elbomldsa soran fejlodott oxigéngdz térfogatat a Vg = V* — Vi
Osszefliggés alapjan szamolja ki!

Az oxigéngaz anyagmennyiségének ismeretében, szamolja ki az elbomlott hidrogén-
peroxid anyagmennyiségét! Szamolja ki a H,O,-oldat mol/dm3-ben kifejezett

crer

149
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[11/3. A 115-1. tablazat els6 hat mérési adatabol szamolja ki az adott idékben fejlodott O,

térfogatat (Vi) a leolvasott és a kezdeti térfogatok kiilonbségét (V — Vi) képezve!
Szamitsa ki a In(V,e, — Vi) értékeket, és dbrazolja azokat az id6 fliggvényében!

[11/4. A 111/3. pontban leirt miiveleteket végezze el a 115-2. és 115-3. tablazat megfeleld

adataival is! (Hasznos, ha mindhirom egyenes ugyanazon az &bran van, de
gondoskodjon az egyeneseket meghatarozo pontok elkiilonitésérdl! Hasznéljon eltérd
szint, vagy eltérd szimbolumot!)!

I11/5.  Szamolja ki az egyenesek meredekségeit és abbdl a latszolagos sebességi allandokat

crer

meg a (115-3) egyenlet alapjan a k-t!

V. DiszKusszio:

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitdsi eredményeket a kovetkezd, ajanlott

szempontok felhasznalasaval:

>

>

crer

oldatokban? Hasonlitsa dssze a sebességi egylitthatokat!

Kimondhato-e a mérései alapjan, hogy a bomlas sebessége egyenesen aranyos a FeCl;
A harom egyenes ,.elvileg” azonos pontbol (In(Vyeg)) indul. Mi a tapasztalata, és mivel
magyarazza az esetleges eltérést? Lehet-e ezen a ponton tilmenden masik k6zds pontjuk
az egyeneseknek? A véleményét indokolja!

A koznapi életben leggyakrabban a fodraszmiihelyekben talalkozhatunk a hajszdkitésre is
alkalmazhaté H,Oj-oldattal. Talan ott is feltint mar, hogy ezt a vegyszert kizarolag
milanyag- és nem iivegedényben taroljak. Magyarazza el ennek az okat!
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Fiiggelék

115-1. tablazat:” A gazfejlédés id6beli kdvetése (c1 =0,050 mol/dm?® FeCls-oldat)

YI= e, M Ci= i mol/dm®
T= °C
Vo= i, cm?®
VIS e, cm?®
Vigg = veveeeeaeenn, cm?®
t (perc) V (leolvasott) Vi=V -V Vyee — Vi IN(Vyeg— Vi)
(cm®) (cm?®) (cm?)
0,0 V= 0,00 Vi IN(Vyeg)

2,0

mérési pont).

csak kb. 30 %-os konverzioig (min. 5-6

Az 1. méréssorozatnal allando térfogatig kell

folytatni a leolvasast, mig a 2. és 3. mérésnél

* A 115-2. és 115-3. tablazat ezzel formailag megegyezd, de Y, és y3 < 10,0 cm® (ezeket az
értékeket a gyakorlatvezetd adja meg), igy ¢, és ¢3< 0,050 mol/dm?® FeCls-oldat.
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. A gézvolumetria Iényege, hasznalhatésaganak teriiletei.

2. A gazbiiretta felépitése. A gazfejlodéssel vagy gazfogyassal jard reakciok kovetésének
legfontosabb problémai.

3. A hidrogén-peroxid bomlasdnak reakcidegyenlete, katalitikus bomlésanak sebességi
egyenlete és reakciomechanizmusai.

4. Katalizatorok fogalma, sebességnovel6 hatasuk értelmezése.

Szamitasi feladatok:

1. Egy gazbiirettdban 25,0 °C-on meghatarozott gaz térfogata 55,0 cm®. A kiilsd légnyomas
730 Hgmm. Szadmolja ki a gz anyagmennyiségét, ha a zar6folyadékként hasznalt vizes
oldat tenzidja az adott homérsékleten 24,0 torr!

2. Milyen tdménységli az a hidrogén-peroxid-oldat, amelynek 8,00 cm*-¢bél 1,5-10~ mol
oxigéngaz fejlodik?

3. Egy elsorendi kémiai reakcid soran a kiindulasi anyag 70 %-a alakul at 15 perc alatt.
Szamolja ki a folyamat sebességi allandgjat!
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116. Pufferhatas vizsgalata
(Ecetsav — natrium-acetat rendszer pufferkapacitasa)

Feladat: Az ecetsav savi disszociacios dallandojanak meghatarozdsa pH-potenciometrikus
kiilonbozé ardanyban tartalmazo pufferoldatok pH-janak mérése azonos mennyiségii
(i) HCI- és (ii) NaOH-oldat hozzdaaddsa esetén.

Elme¢leti alapok

A pufferek olyan oldatok, melyek képesek mérsékelni az oldathoz adott erds sav illetve erds
bazis okozta pH-valtozast. Ha pl. 1,0 dm?® tiszta vizhez 0,0100 mol HCl-oldatot adunk, a pH
jelentdsen, 6t egységgel valtozik (pH = 7,00 — 2,00). Megfeleld puffert valasztva elérheto,
hogy annak 1,0 dm*-éhez ugyanilyen mennyiségli sésavat adva a pH csokkenése csak 0,10
legyen.

A bioldgiai folyamatok szempontjabdl a pH allanddsaga igen fontos: pl. a vér akkor
szallitja leghatékonyabban az oxigént, ha a pH = 7.4. Az optimalis pH-t6l valé6 néhany
tizednyi eltérés akar a funkcio megsziinéséhez vezethet. Taplalékaink korébdl is valaszthatunk
példat: a mesterségesen eldallitott citromlevek citromsav mellett Na-citratot is tartalmaznak,
hogy az ital savassaga a kivant érték legyen.

Altalanositva a citromlé példajat: a pufferek gyenge savat és annak konjugalt bazisat
avagy gyenge bazist ¢s annak konjugalt savjat tartalmazzék. Tételezziink fel egy olyan
oldatot, amely ugyanolyan koncentracioban tartalmazza a gyenge savat (HA’) illetve annak
konjugalt bazisat (A’)! Amennyiben erds savat adunk a pufferhez, annak kationja reagal a
bazissal (vegyiik észre, hogy ennek a folyamatnak a megforditottjaval mar taldlkoztunk a 106.
gyakorlat soran is):

H:O0" + A — HA’ + H,0O (116-1)
Er6s bazis (OH") hozzaadasakor a puffer savi dsszetevdje (HA’) reagal:
OH + HA’ - A” + H,O (116-2)
azaz a puffer mind a H', mind a OH™ hatasat képes tompitani.
A puffereknek két fontos jellemzdje van: a pH és a pufferkapacitas. E két paraméter
ismeretében meg tudjuk mondani, hogy milyen dsszetevoket, milyen aranyban alkalmazzunk

egy bizonyos pH-ju oldat elkészitéséhez, ill. az oldat milyen mennyiségli sav vagy bazis
hatasat képes még mérsékelni.
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Altalanos szabély az, hogy olyan konjugalt sav-bazis part kell valasztani, melynek savi
disszociacids allanddja kozel megegyezd a kivant oxdniumion-koncentracidoval. A savi
disszociaciés 4allanddé pH-potenciometrikus titralassal hatdrozhatd6 meg. Az ecetsav
disszociacios allandojanak meghatarozasahoz elengedhetetlen a ,,106. Sav-bazis titralas” c.
gvakorlat atismétlése! Annak a gyakorlatnak a bevezetdjében mar ismertettiik a gyenge sav
er0s bazissal vald titralasakor lejatszodd folyamatokat, valamint a pufferoldatok pH-janak
kiszamitasara alkalmas Henderson—Hasselbach-egyenlet (106-9, ill. 116-5) levezetését is.

A gyenge sav disszociacidés allandoja megegyezik az oldat oxdéniumion-

crer

HA’ + H,0 == HyO' + A~ k=M lIA"] (116-3)
[HAT]

Masképpen: amikor [A’] = [HA’], akkor az oldat pH-ja megegyezik a savi disszociacios
allando tizes alapu negativ logaritmusaval (pK).

Az 50 %-os titraltsag a titralasi gérbe inflexios pontja vagy ekvivalenciapontja alapjan
meghatarozhaté meg (116-1. abra).

14 4 |
12 1 F___—
10 1 pH
<pE ------------------------- ekvivalencia:
pont (E)
E VE \V/ (CmS)

116-1. abra: Gyenge sav (ecetsav) pH-metrias titralasi gorbéje

Mind a titralasi gorbe alakja, mind az ekvivalenciapont pH-ja fiigg a gyenge sav
erdsségétdl ¢és koncentracigjatol, valamint a titrdlds sordn a titrald oldat okozta
térfogatvaltozastol. Utobbi hatdsdt a koncentracio- ¢€s térfogatviszonyok megfeleld
megvalasztasdval csokkenthetjiik. Ez altaldban ugy torténik, hogy a titrdld oldat
toménységének novelésével, ill. a titralt oldat térfogatanak ndvelésével a fogyas okozta
térfogatnovekedést 10 % ala csokkentjiik.

Pontosabb a pKs meghatarozasa, ha azt nemcsak a titralasi gorbe egy pontjabol (Ve/2),
hanem az 50 %-os titraltsagi fok kornyékérdl vett tobb pontbol szamoljuk ki, és a kapott
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értékeket atlagoljuk. Mivel a még nem semlegesitett sav koncentracidja (Vg — V)-vel, a
semlegesités soran keletkezett acetationok koncentracidja V-vel aranyos, ezért:

_[H,07], -V

Ks
V. -V

(116-4)

ahol V az adott ponthoz tartozo fogyas, [H3O]y pedig a V mérboldat hozzaadasakor mért pH-
bol szamolhato.

A Henderson—Hasselbach-egyenlet alapjan a savi disszociacios allandé mellett a
pufferalkotok koncentraciodinak aranya hatarozza meg a pufferoldatok pH-it:

[gyenge sav konjugalt bazisa]
[gyenge sav]

pH = pK; + Ig (116-5)

Bar a (116-5) egyenlet szerint a koncentraciok abszolut értékeinek nincs jelent6sége,
de ezek az értékek is fontosak a pufferkapacitis szempontjabol. Ezen a fogalmon az
1,00 mol/dm? egyértékii erds sav (pl. HCI) vagy erés bazis (pl. NaOH) azon térfogatat értjiik,
amelynek hataséara 1,00 dm? puffer pH-ja 1,00 egységgel megvaltozik.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon eldre elvégzendo feladat:

I/1. Ismételje at a jelen jegyzet ,,106. Sav-bazis titralas” c. gyakorlata alapjan a pH-mérés
elvi és gyakorlati tudnivaloit, valamint a titralasi gorbék jellemzoit!

I/2. Készitse el a tablazatokat, és a 116-3., valamint a 116-4. sorszamuba irja be az elsé
harom sor ,,szamitott” értékeit! 4 részletes szamitasok szerepeljenek a jegyzékonyvében!

Sziikséges anvagok, eszkozok:

0,1 mol/dm®-es ecetsavoldat
0,1 mol/dm®-es Na-acetat-oldat
1 mol/dm®-es HCl-oldat

1 mol/dm®-es NaOH-oldat
2 db 50 cm>-es biiretta

10 cm®-es pipetta

5 cm®-es pipetta

1 cm>-es pipetta

100 cm?*-es mérélombik

25 cm*-es mérélombik

4 db 200 cm®-es féz6pohar
2 db biirettafogo
Bunsen-allvany

magneses keverd

magneses keverdtest

L0 XX

pH-méro iivegelektroddal

I1. Mérési feladat: pH-potenciometrias titralas

I/1. Készitsen a kiadott 0,100 mol/dm®-es ecetsavoldatbol 100,0 em® 0,0100 mol/dm®-es
oldatot, és Ontse azt (lehetdség szerint maradéktalanul!) egy 200 cm®-es f6zOpoharba!

11/2. Készitsen a kiadott pontos koncentraciéju (kb. 1 mol/dm® NaOH-oldatbol 25,0 cm®
tizszeresére higitott oldatot, és toltse fel ezzel az egyik biirettat!

[1/3. Mérje meg az ecetsavoldat pH-jat! Tegyen az oldatba magneses keverébotot és lassu,
egyenletes keverés mellett adagoljon hozza a biirettabol 1,0 cm3-enként kb. 15 cm?®
NaOH-oldatot. A ligoldat hozzaadasa utan minden esetben varjon néhany masodpercet,
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/4.

majd mérje meg a titralt oldat pH-jat. A hozzaadott NaOH-térfogatokat és a mért pH-kat
jegyezze fel a Fliggelék 116-1. tablazataba.

Oblitse ki a biirettat elébb vizzel, majd a CH;COONa-oldat kis részletével! Oblités utdn
toltse fel a biirettat a 0,10 mol/dm3-es Na-acetat-oldattal!

I11. Mérési feladat: Pufferhatas vizsgalata

/1.

/2.

/3.

Téltse fel a masik biirettat a kiadott 0,10 mol/dm®-es ecetsavoldattal, és mérje be a
116-3. tablazat szerinti oldatokat egy-egy fézOpoharba! Az utolsé sorban 1évé ,y”
érteket a gyakorlatvezetd adja meg a foglalkozas megkezdésekor.

Mérje meg az oldatok pH-it (pHi), és az eredményeket irja be a 116-3. tablazatba!
Keverés mellett adjon valamennyi oldathoz 1,0-1,0 cm?® 1,00 mol/dm*-es HCl-oldatot,
¢s 1jbol mérje meg az oldatok pH-jat (pHi’)! Az eredményeket rogzitse a 116-3.
tablazat megfeleld soraban!

Allitsa 6ssze ismét az I11/1. pontban irt oldatokat! Mérje meg pH-jukat (pH,), és az
eredményeket irja be a 116-4. tdblazatba! Keverés mellett adjon valamennyi oldathoz
1,0-1,0 cm® 1,00 mol/dm3-es NaOH-oldatot, és Gjbol mérje meg az oldatok pH-jat
(pH2*)! Az eredményeket rogzitse a 116-2. tablazat megfelelé soraban!

V. A mérési eredmények értékelése:

IV/1.

IV/2.

IV/3.

IV/4.

IV/5.

frja fel az ecetsav és a natrium-hidroxid kozott végbemend reakcid sztéchiometriai
egyenletét.

Abrazolja mm-papiron az ecetsav potenciometrikus titraldsakor mért pH-értékeket a
hozzaadott NaOH térfogata fliggvényében..

Allapitsa meg az ekvivalenciapont pH-jat és a NaOH ehhez tartozd Vg térfogatat a
116-1. abran lathaté mdédon: Vonalzoval illesszen harom egyenest a titralasi gorbe két,
kozel egyenes szakaszara. Ezutdn illesszen egyenest a gorbe kozel fligglleges
szakaszara is. A vizszintes egyenesek ¢és a fiiggdleges egyenes metszéspontjaihoz
tartoz6 pH-értékek atlagolasaval az ekvivalenciapont pH-értéke, a fogyasértékek
atlagolasaval az ekvivalenciaponthoz tartozo fogyas adhat6 meg.

crer

crcr

A titralasi gorbe Vg/2 valamint e pont koriili tartomany tovabbi 3 pontja alapjan, a
(116-4) egyenlet felhasznalasaval szamolja ki az ecetsav disszociacios allandojat.
Atlagolja a kapott értékeket!
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IV/6. irja fel a Na-acetat és a sdsav, valamint az ecetsav és NaOH kozott lejatszodo reakcid

egyenletét!

IV/7. A 116-3. tablazatba feljegyzett titralasi eredmények alapjan képezze a

ApH1=pHy’—pH;  értékeket, ¢és jegyezze fel azokat a 116-3. tablazatba!
Hasonloképpen szamolja ki a 116-4. tablazat ApH; értékeit is!

IV/7. Szamolja ki a gyakorlatvezetd altal megadott 6sszetételi puffer, azaz a 116-3. és 116-

4. tablazat ,,szamitott” pH, pH1’, pH2’, 4pH; és ApH, értékeit! A gyakorlat csak akkor
fogadhato el, ha ezek a szamitasok szerepelnek a jegyzokonyvben.

V. DiszKusszio:

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitdasi eredményeket, dbrdakat a kovetkezo,

ajanlott szempontok felhasznalasaval:

>

>

Jellemezze a titralasi gorbét: milyen szakaszai kiilonithet6k el, és milyen folyamatok
jatszodnak le az egyes szakaszokban?

Meérései alapjan igazolédott-e, hogy a kiadott ecetsavoldat koncentracidja 0,100 mol/dm?>?
Hasonlitsa 0ssze a 116-2. tdblazatban feltlintetett savi disszocidcios allanddkat! Milyen
mértekll az eltérés az értékek kozott? Milyen mértékli az eltérés az irodalmi értékhez
képest?

Ha fenolftalein és metilnarancs indikator is rendelkezésére allna, melyiket vélasztand az
ecetsav NaOH-dal val¢ titralasakor végpontjelzésre? Valasza indoklasahoz haszndlja a
106-0s gyakorlat 106-1. tablazatat.

Hasonlitsa dssze a 116-3. és 116-4. tablazat szamitott és a mért értékekeit! Van-e jelentds
eltérés kozottiik? Ha van, mivel magyarazhat6?

Hasonlitsa dssze a 116-3. tablazat pHj értékeit, és értelmezze az adatokat!

Magyarazza el, hogy milyen hatast gyakorolt az oldatokhoz adott HCl-oldat! Melyik
esetben volt a legnagyobb a valtozas és miért?

Magyarazza el, hogy milyen hatast gyakorolt az oldatokhoz adott NaOH-oldat! Melyik
esetben volt a legnagyobb a valtozas és miért?

Az ugyanarra a pufferre vonatkozo ApH; és ApH, értékei azonosak-e vagy sem?
Valaszahoz flizzon magyardzatot!

Mérései alapjan van-e kiilonbség a puffer pH-jaban, ha a puffer Osszetevdit azonos
([bazis]/[sav] = 1,00) vagy attol eltéré aranyban ([bazis]/[sav] # 1,00) keverjik Gssze?
Véleményét indokolja!

Azonos mértéki-e a pH-valtozas, ha mindkét oldathoz ugyanannyi mol HCI-t adunk? Ha
kiilonbség van, akkor az hogyan magyarazhat6? Ugyanezek a kdvetkeztetések vonhatok le
akkor is, ha a HCI helyett ugyanannyi mol NaOH-t adagolunk a pufferekhez? Véleményét
indokolja!
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Fiiggelék

116-1. tablazat: Az ecetsavoldat pH-potenciometrias titralasa

Viaon (cm?) pH
0,00
1,00
2,00
3,00
4,00

VE i Cecetsav — e

116-2. tablazat: Az ecetsavoldat savi disszociacids allandgja

V (cm®) pH Ks
VE/2 =

VE= oo, Ke(atlag) = .........
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116-3. tablazat: Ecetsav, Na-acetat és pufferoldat pH-valtozasanak vizsgéalata HCI hatdsara
(Ccr = 1,00 mol/dm®)

pH1’
pH: (1,0 cm®* HCI ApH
hozzaadésa utan)
3 mert
100 cm® 0,10 M ecetsav
szamitott
3 mért
100 cm® 0,10 M Na-acetat
szamitott
50 cm® 0,10 M ecetsav + mért
50 cm® 0,10 M Na-acetat szamitott
y cm* 0,10 M ecetsav + mért
(100 —y) cm* 0,10 M Na-acetat | szamitott

116-4. tablazat: Ecetsav, Na-acetat és pufferoldat pH-valtozasanak vizsgalata NaOH hatasara
(Cnaon = 1,00 mol/dm?3)

pH?’
pH, | (1,0em’NaOH | jop,
hozzéadasa utan)
3 mért
100 cm* 0,10 M ecetsav
szamitott
3 ) mért
100 cm” 0,10 M Na-acetat
szamitott
50 cm® 0,10 M ecetsav + mért
50 cm® 0,10 M Na-acetat szamitott
y cm® 0,10 M ecetsav + mért
(100 —y) cm® 0,10 M Na-acetat | szamitott
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. A pH fogalma ¢s meghatarozasanak problémai.

2. Rajzolja le a kombinalt livegelektrodot, és ismertesse mitkodését!

3. Mi a sav-bazis titralas lényege? Mit tekintiink a titralas végpontjanak vagy
ekvivalenciapontnak? Milyen végpont jelzési modszereket ismer?

4. Gyenge sav pH-metrias titralasi gorbéjének elemzése.

5. Sav-bazis pufferek fogalma. frja fel a Henderson—Hasselbach-egyenletet, és ismertesse,
hogy milyen megfontoldsokon keresztiil juthatunk el ehhez az 6sszefliggéshez!

Szamitasi feladatok:

crer

1. Szamolja ki a 2,3-10" mol/dm® analitikai koncentracidju ecetsavoldat pH-jat? (Ks =
1,86-107°).

2. Mennyi annak a gyenge savnak a mol/dm3-ben kifejezett analitikai koncentracidja,
melynek disszociacios allandoja 2,9-10°°, pH-ja pedig 2,95?

3. Mennyi lesz annak a puffernek a pH-ja, amely 100,0 cm® 0,100 M-os ecetsavbol és
50,0 cm?® 0,200 M-o0s natrium-acetat-oldatbdl készilt. Az ecetsav savi disszociacios
allanddja: 1,86-10"> mol dm 3,

4. Milyen aranyban kell 6sszekeverni a 0,10 M-os ecetsavat és a 0,10 M-0S natrium-acetat-
oldatot, hogy a puffer pH-ja 4,9 legyen? Az ecetsav savi disszociacios allandoja:
1,8610"° mol dm,
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117. A korrozio elektrokémiai vizsgalta

117. A Kkorrozio elektrokémiai vizsgalata
(Fémek oldodasa savakban)

Feladat: A gyakorlat soran réz és cink sosavval valo reakcidjat vizsgaljuk a gazfejlodés
mértéke és az oldodas kévetkeztében fellépd tomegvesztés alapjan. A cink oldodasat
ugy is tanulmanyozzuk, hogy Cu-, valamint Pt-drotot érintiink hozza.

Elméleti alapok

Kozismert, hogy a vastargyak el6bb-utobb maradandd karosodast szenvednek. El6szor csak
vorosbarna foltok, majd hasonld szinii egyre nagyobb Osszefiiggd feliiletek jelennek meg
rajtuk. Ez a folyamat mindaddig folytatodik, amig az egész targy at nem alakul ilyen
képz6dménnyé, azaz rozsdava. A jelenséget korrdzidonak hivjuk, melynek 4altaldanosabb
megfogalmazasa: egy olyan dnmagatol végbemend, energia-felszabadulédssal jaré folyamat,
amely a szerkezeti anyag pusztuldsdhoz vezet. A kornyezet a targy feliiletérdl kiinduld olyan
kémiai vagy elektrokémiai valtozast idéz eld, mely alkalmatlannid teszi az anyagot a
rendeltetés szerinti felhasznalasra.

A fémek és otvozetek korrdzidja vizes kozegben mindig elektrokémiai folyamat,
amelynek alapja a fém oldodasa:

M — M* + ze (117-1)

A spontan oldodas végbe mehet a talajnedvben vagy a fémre hullott csapadékban. Ez
utobbi tartalmazhat olyan vizben oldod6 gazokat, melyek a kémhatast savassa teszik (savas
es6k). A korro6zio feltételeinek kialakulasahoz az emberi tevékenység is jelentésen hozzéjarul.
A jégpancél megsziintetése érdekében pl. gyakran s6zzak az utakat, ami nemcsak az él6vilag
kérosodasahoz vezet, de a jég elolvadasakor 1étrejové tomény sooldat kedvezd kozeg a
korr6zios folyamatokhoz is.

Az elektrolitikus korr6zid nagyrészt helyi (lokdlis) elemek révén kovetkezik be. Helyi
elemek keletkeznek pl. azaltal, hogy valamilyen szerkezeti elemen beliil kiilonb6z6é fémek
érintkeznek egymassal. Ilyenkor a negativabb standardpotencialt fém anodként, a masik fém
pedig katodként viselkedik, azaz lényegében egy galvanelem jon létre. Az anddfolyamat
rendszerint fémoldodas (korr6zid), mig a katdédfolyamat valamilyen elektrokémiai redukcios
folyamat (pl. vizes oldatban az oldott O, redukalodik, vagy savas oldatban H, fejlédik). Helyi
elemek jonnek 1étre latszolag azonos mindségii fémtargyak feliiletén is, ha a feliilet kiilonb6z6
helyein méas a kémiai Osszetétel vagy a kristalyszerkezet. A fémek feliiletének kiilonb6zd
megmunkaldsa, mechanikai igénybevétele, a feliilet egyes részein fennallo6 hdmérséklet-
avagy a feliileten 1évé oldat Gsszetételének kiilonbségei (pl. az oldott oxigén mennyiségi
kiilonbségei) szintén helyi elemeket hoznak 1étre.
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117. A korrozio elektrokémiai vizsgalta

A helyi elemek méretiik szerint lehetnek makro- vagy mikroelemek. A lokalis elemek
nagymértékben fligg annak a feliiletnek a nagysagatdl, amelyet érint. Ha az oxidéacios és
redukcios parok elektrodpotencialja kozott nagy a kiilonbség, akkor is gyors korr6zid varhato.
A 117-1. tablazatban feltiintetett standard -elektrédpotencidlok iranyaddak a korrozid
bekovetkeztének megjoslasdhoz (a gyakorlatban inkdbb a mesterséges tengervizben mért
korrozidpotencidlokat hasznéljék erre a célra).

117-1. tablazat: Néhany elem standard elektrodpotencialja (T= 298,15 K)

Elektrédfolyamat E° (V)
Pt +2e =Pt 1,20
Hg?* +2e =Hg 0,85
Ag'+e =Ag 0,80
Hgs" +2e =2Hg 0,79
Cu"+e =Cu 0,52
Cu™ +2e =Cu 0,34
2H'+2e =H, 0,00
Fe**+3e =Fe -0,04
Pb®* +2e =Pb -0,13
Sn** +2e =Sn -0,14
Ni?* + 2 e = Ni -0,23
Fe?* +2e =Fe -0,44
Zn**+2e =27Zn -0,76
AP +3e = Al -1,66
Mg* +2e = Mg -2,38
Na“+e =Na -2,71

A korrozio elleni védelemnek szdmos moddszerét dolgoztak ki. A feliilet bevondsa
athatolhatatlan védoréteggel (pl. festék, lakk, zsir, zoméanc, milanyag) megakadalyozhatja az
érintkezést a nedves levegdvel. Sajnos ez a védelem csak addig hatdsos, mig a bevonat ép.
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Sériilése esetén a viz és a levegd oxigénje bejut a fémfeliiletre és elindulhat a korr6zid. A
védoréteg felvitelének masik modja a galvanizalds. Ilyen modon vonjak be pl. a vastargyakat
cinkkel, mely folyamatot horganyzasnak szokas nevezni. Ahogyan az a 117-1. tablazatban
lathatd, a cink elektrodpotencidlja negativabb, mint a vas¢, igy a korrozidja
termodinamikailag kedvezébb (ezzel szemben a badogok onrétegének sériilése a vas gyors
korrozidja soran hidratalt oxidréteg képzdédik a feliileten (ezért készitették régebben az
esOcsatornakat ebbdl a fémbdl, de ma mar egyre inkabb miianyagokat hasznéalnak erre a célra
IS).

Néhany fémoxid kinetikusan inert abban az értelemben, hogy megtapadva a feliileten
elég széles pH-tartomanyban athatolhatatlan réteget képez. Ezt kinetikai védelemnek vagy
passzivalasnak nevezzilk. Ez az oka annak, hogy az aluminium levegén inert fém, bar
elektrodpotencialja nagy negativ érték.

Felhasznalhatok a korr6zié elleni védelemre mesterségesen létrehozott makroelemek
is. E célbol a védendd fémet negativabb potenciali (olcsd) fémmel kotik Ossze, midltal ez
utobbi egy makroelem anddjava valik és ennek korrdzioja kovetkezik be. Ez az un. katodos
vedelem. A kiilsé aramforrassal torténo katodos védelem esetén egy aramforras szolgaltatja az
elektronokat, megakadalyozva, hogy a védend6 fém oldodjon.

A korrdzi6 és a korrdzio sebessége kiilonbozé modszerekkel vizsgalhato, ilyenek pl.:
e a fejlédott gz mennyiségének mérése hidrogén-
fejlodéssel jard korrdzios folyamatok esetén;

e akorrodealt fém tomegvesztésének mérése (ha a
korr6zid termékei a feliiletrdl eltavolithatdk);

e a korrozié soran bekovetkezd tomegnovekedés
mérése (ha a korr6zid termékei a feliileten
megtapadnak);

e a felillet optikai Uton valdo megfigyelése (pl.
mikroszkop);

e a mechanikai tulajdonsagok véltozasanak
kovetése;

o analitikai-elektroanalitikai médszerek (pl. gravi-

metria, a korr6zios kozeg fémion tartalméanak
mérése);

117-1. abra:
A berendezés képe

o clektrokémiai mddszerek (Tafel-gorbék extrapo-
laciodja, polarizacios ellenallds mérése).

A gyakorlat soran az elsd két modszert fogjuk alkalmazni. A gdzvolumetrids meérések
alapjait mar a ,,105. Gazvolumetria” c. gyakorlat soran megismerhették, igy azokra e helyen
nem tériink ki. A kisérleti berendezés a 117-1. abran lathato.
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Kisérleti utmutato

I. Otthon eldre elvégzendo feladat:

I/1.

/2.

Ismételje at a ,,105. Gazvolumetria” cimii gyakorlatot, és elevenitse fel a nyomast
kifejez6 mértékegységek (bar, Pa, torr, Hgem, Hgmm) atvaltasat.

Oldja meg a kovetkezé szamolasi feladatot (a részletes megoldas szerepeljen a
jegyzokonyvben!). Tekintsen egy olyan gazt, amelynek torrban kifejezett nyomasanak
szamértéke megegyezik a gyakorlat végzésének datumaval (pl. ha a gyakorlatot
valamely honap 21-én végzi, akkor 21 torr nyomést gazra vonatkozik a feladat).
Fejezze ki a gz nyomdasat Pa egységben! A részletes atszamitist mellékelje, nem
elegendd, ha csak valamilyen tablazatbol vett szorzot alkalmaz (a higany slirlisége:
13,546 g/cm®).

Sziikséges anyagok, eszkozok:

DN N N NI NN N W R N

a 117-1. abran feltiintetett kisérleti berendezés
meghajlitott, mlianyagbdl késziilt kanal
gumigyiri

milanyagbol késziilt csipesz

mérShenger

Zn-granulatum (vagy lemez)

Cu-drot

Pt-lemez

1,0 mol/dm? koncentrécioju HCI

aceton

I1. Mérési feladat: Réz oldodasanak vizsgalata

/1.

/2.

Allapitsa meg a laboratérium hémérsékletét, és olvassa le a kiilsé légnyomast a
barométerr6l. Az eredményeket irja be a Fiiggelék 117-2. tdblazatdnak megfeleld
Allitsa 6ssze a 117-1. abran lathato berendezést! Az oldalcsével ellatott reakcidedény
csiszolatos dugojat vékonyan zsirozza be, de csak a 11/3. pontban leirt miiveletek utan
dugja bele az edénybe (a mérOberendezés tomitését szolgalja a zsirozas)! A forditott
modon befogott biirettdban fecskendd segitségével szakaszosan ndvelje a viz szintjét
mindaddig, mig az el nem éri a biirettacsaphoz legkdzelebbi beosztast. Ezt kdvetden
zarja el a biiretta csapjat.
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[1/3. Helyezze a vorosrézbdl késziilt drotot a milanyag kanalbol hajlitott segédeszkodzbe, és

/4.

tegye a csiszolatos edény aljara! Ontse 14 a savat a mérShengerbdl. A bezsirozott
dugéval gyorsan zarja le a reakcidedényt! Jegyezze fel a 117-2. tablazat V" soraba a
csOben 1évo viz allasat. A leolvasassal azonos idépontban inditsa el a stopperorat!

Tiz perc mulva ismét jegyezze fel a folyadékszintet (V.*'), és milanyag csipesszel

gyorsan emelje ki a fémet tartalmazo segédeszkozt (a savat ne Ontse ki)! Figyelje meg,
lathato-e valamilyen véltozas a fém feliiletén!

I11. Mérési feladat: Cink oldédasanak vizsgalata

/1.

/2.

/3.

11/4.

A II. kisérlettel parhuzamosan a gyakorlathoz mellékelt Zn-darabot alaposan tisztitsa
meg desztillalt vizzel és kevés acetonnal, majd szaritsa meg! Analitikai mérlegen négy
tizedesjegy pontossaggal mérje meg a lemez tomegét (Mmz,), és az adatot irja be a 117-
2. tablazatbal

Helyezze a fémet a milanyag kanalbol hajlitott segédeszkdzbe, és tegye ismét azt a
csiszolatos edény aljara. A bezsirozott dugdval gyorsan zarja le a reakcidedényt, és
jegyezze fel a csében 1év6 viz allasat (Vo) t = 0 pontban. A leolvasassal azonos
idépontban inditsa el a stopperorat).

Jegyezze fel, hogy mennyi id3 sziikséges 1-1 cm® gaz fejlédéséhez (azaz a
folyadékszint 1-1 Cm3-nyi csokkenéséhez), és a mérési adatokat irja a 117-2.
tablazatba. Figyelje meg, mi torténik a cinklemez feliiletén!

Kb. 20 cm® gaz képz6dését kovetden vegye ki a csiszolatos dugot az edénybél, és
milanyag csipesszel gyorsan emelje ki a fémet tartalmazo segédeszkozt! Desztillalt
vizzel alaposan 6blitse le a Zn-et, szaritsa meg, ¢s ismét mérje meg a tomegét (Mz,’).

V. Mérési feladat: Réz hatasa a cink korréziojanak sebességére

IV/1.
IV/2.

IV/3.

IV/4.

A biirettaban a viz szintjét allitsa ismét a biirettacsaphoz legkozelebbi beosztashoz.
Ismételje meg a III. mérést ugy, hogy a cinkre helyezze ra az el6z6 mérésnél hasznalt
vOrdsréz drotot (gumigytriivel rogzitse azt a meghajlitott kanal szarahoz gy, hogy a
drot vége érintkezzen a cinkkel). Tekintve, hogy az el6z6 mérésnél alkalmazott cinket
hasznalja, a kiindulasi tdmeg (mz,”) ismert.

Allapitsa meg az 1-i cm?® térfogatvaltozasokhoz sziikséges iddket, és kozben figyelje
meg a két fém feliiletén végbemend valtozast is!

Kb. 20 cm® gaz képz3dését kdvetden vegye ki a csiszolatot az edénybdl! Gyorsan
emelje ki a segédeszkozt, ¢€s alaposan Oblitse le desztillalt vizzel a kanalat és a
fémeket. Az utobbiakat acetonnal is mossa meg, és a megszaritott Zn-darabnak mérje
meg a tomegét (Mz,”).
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V. Mérési feladat: Platina hatasa a cink korrozidjanak sebességére

V/1. A biirettaban a viz szintjét allitsa ismét a biirettacsaphoz legkzelebbi beosztashoz.
V/2. Ismételje meg az el6z6 (IV.) mérést ugy, hogy a cinkre a rézdrét helyett egy Pt-lemezt

helyezzen. Fontos, hogy a két fém érintkezzen egymassal! Vegye figyelembe, hogy az
el6z6 mérésnél alkalmazott cinket hasznalja, ezért a kiindulasi tomeg (mz,”) ismert.

VI3. Az 1 cm3-nyi vizszint valtozasokhoz tartozd idOpontokat irja a 117-2. tablazat jobb

V/4.

sz¢ls6 oszlopaiba! Figyelje meg a két fém feliiletén végbemend valtozast!

Kb. 20 cm? gaz képzddését kovetden vegye ki a csiszolatot az edénybdl! Gyorsan
emelje ki a segédeszkozt, és alaposan Oblitse le desztillalt vizzel mind a kanalat, mind a
fémeket! Az acetonnal is atmosott, megszaritott Zn-darab tomegét (mz,*) mérje meg.

V1. A mérési adatok feldolgozasa:

VI/1.

V1/2.
VI1/3.

V1/4.

VI/5.

VI1/6.

Allapitsa meg V> és V. dsszehasonlitéasaval, hogy oldédott-e a vordsréz a savban.

Tapasztalatdit magyardzza meg a 117-1. tabldzatban feltiintetett standard elektrod-
potencialok alapjan!

frja fel a 111-V. feladatok soran lejatszodo kémiai folyamatokat!

Szamolja ki a I11-V. feladatokban mért tdmegvaltozasokat! Az eredményeket irja be a
Fiiggelék 117-3. tablazataba!

Tekintse tigy, hogy a tomeghianyok a Zn oldatba menését jellemzik, és ennek alapjan
szamolja ki, hogy hany mol Hy-nek kellett volna fejlédnie a I11-V. reakcidkban. A
szamitasokhoz hasznalja az altalanos gaztorvényt:

pV=nRT (117-2)

ahol p a gaz nyomdsa Pa-ban, V a giz térfogata m*-ben, n a gaz anyagmennyisége
molban (a (117-1) egyenlet alapjan a tomegvesztésbol szamolhatd), R az egyetemes
gazallando, T pedig a homeérséklet K-ben. Az egyszertsités érdekében tekintsiik a gazt
idedlisnak, és a gdz homérsékletét vegylik azonosnak a szobahdmérséklettel. A gaz
nyomasat a barométerrdl leolvasott kiilsé légnyomasbdl a ,,105. Gazvolumetria” c.
gyakorlatnal leirt moédon szamolja ki (a sziikséges adatokat a 105-5. tablazataban
talalja meg). Eredményeit rogzitse a Fiiggelék 117-3. tablazatanak V,amoi: 0szlopabal
Abrazolja a fejlédott gaz térfogatit (Vi) az idd (t) fiiggvényében mindegyik
kisérletben (adatait ugyanazon a papiron, de egymastdl jol megkiilonboztethetden
tiintesse fel)!

Allapitsa meg van-e a gorbéknek indukcids periodusa? (Indukcids periodusrol akkor
beszéliink, ha a gazfejlédés a kezdeti szakaszban 1ényegesen lassabb, mint a reakcid
elérehaladtaval). Igenld valasz esetén allapitsa meg a periddus hosszat is (a
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gazfejlodési gorbe toréspontjahoz tartozo idd), €és irja be a 117-3. tablazat ting
oszlopaba!

VI/7. Minden esetben allapitsa meg a gazfejlodés maximalis sebességét az indukcios
periodust kovetd, meredekebb szakaszhoz huzott egyenesek alapjan (az egyenesek
meredeksége adja meg a gazfejlodés sebességét, hiszen azt az iddegység alatt
bekovetkezd térfogatvaltozasként definialjuk). Eredményeit irja be a a 117-3. tablazat
Vmax 0szlopabal!

VI1I. Diszkusszio:

Szovegesen értékelje a kapott mérési és szamitdsi eredményeket a kovetkezd, ajanlott
szempontok felhasznalasaval:

» Azonos-e a gazfejlodés maximalis sebessége mindegyik kiséletben? Az eltéréseket mivel
értelmezi?

» Ha észlelt indukcids periodust, akkor mi idézte azt el6? Azonos volt-e ezek hossza
mindharom esetben? Ha nem, mi indokolta a kiilonbségeket?

» Tokéletesen tomitett volt-e a rendszer? Az esetleges apro tomitetlenségek mekkora €s
milyen jellegli hibat okozhatnak?

» Azonos volt-e a t perc alatt bekovetkez6 tomegvesztés alapjan szamitott térfogat (Vszamolt)
a mért V; térfogattal? Melyik modszert tartja megbizhatobbnak az oldddas kovetésére?
Valasztasat indokolja!
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Fiiggelék

117-2. tablazat: Fémek savban valo oldasa

(T=.. °C,Pp= e Hgmm)
V Cu Cm3 V Cu Cm3
Réz oldéd4sa o (€M) v em’)
(IL. Mérési feladat)
Réz hatasa a cink Platina hatasa a cink
Cink oldodasa e rex , (erex -
. korrozidojanak sebességére korrozidojanak sebességére
(IL. Mérési feladat) (IV. Mérési feladat) (V. Mérési feladat)
mZn ittt g mZn’ T g mZn” R g mZn* R g
V t Vi V (cm®) t Vi V (cm®) t Vi
(cm®) | (perc) | (cm?®) (perc) | (cm?) (perc) | (cmd)
Vo 0,0 0,0 Vo 0,0 0 Vo 0,0 0
Vo-4V Vo-AV Vo-AV
Vo-24V Vo-24V Vo-24V
Vo-34V Vo-34V Vo-34V
AV=1cm’, Vi=Vp -V
117-3. tablazat: A cink tomegvaltozasa valamint a H,-fejlodés mértéke és sebessége
A n Vszémolt tind. Vmax
m (9) (mol) | (cm®) | (perc) | (cm®/perc)
Cink oldédasa
(IT1. Mérési feladat) Mzn'—Mzn = ..o
Réz hatasa a cink korrozidjanak
sebességére (IV. Mérési feladat) |20 — 20 = .o
Platina hatasa a cink korrézio- Y
sebességére (V. Mérési feladat) Mza™ =Mz "= oo
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117. A korrozio elektrokémiai vizsgalta

Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. A korr6zié definicidja, korr6zids folyamatok kialakulasa.
A korr6zi6 vizsgalatanak modszerei.

A korr6zi6 elleni védelem.

> » N

A gazvolumetria alapjai.

Szamitasi feladatok:

1. Egy 25,0 g tomegl o6lomlemezt eziist-nitrat-oldatba meritiink. Egy id6 mulva a lemez
tomege 25,9 g lesz. Hany mol, ill. hany gramm 6lom(II)-iont tartalmaz az oldat a reakcio
utdn, és hany grammal csOkkent az oldat eredeti eziistion-koncentracioja? (Mp, =
207,19 g/mol, Mag = 107,87 g/mol)

2. Azonos tomegl eziist- és rézlemezt tesziink Au(Ill)-s6 oldatdba. Mindkét lemezre 0,10-
0,10 mol arany valik ki. Mennyivel valtozik a lemezek tomege? Mennyi a két aranyozott
lemez tomegének kiilonbsége? (May = 196,97 g/mol, Mag = 107,87 g/mol, Mc, =
63,54 g/mol)

3. 0,327 g fémnek (M) s6savban valé oldasakor 112 ¢cm® normal allapota H, gaz fejlédik.
Szamolja ki a fém atomtomegét, ha kloridjanak képlete MCl,?
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118. Desztillacio

118. Desztillacio
(Alkoholtartalom meghatarozasa alkohol — viz elegy
desztillaitumokban siiriiségmérés alapjan)

Feladat: A gyakoriat célja alkohol-viz elegy frakciondlt desztillacioja, majd a frakciok
osszetételének a meghatarozasa stirtisegmeéréssel.

Elméleti alapok

Az iparban és a laboratoriumi gyakorlatban gyakran alkalmazott elvalasztasi miivelet a
leparlés (desztillacid). Azon az elven alapul, hogy egy folyadékelegy ¢és a vele egyensulyban
1évé gozelegy Osszetétele (az azeotrop elegyek kivételével) eltér6. A folyamat soran az
elegyet melegitjiik, majd az elparolgott anyagot elvezetjiik, és lehutjilk. A homérséklet
csokkenésének hatdsdra a gdéz halmazallapota megvaltozik (kondenzécid), és cseppek
formajaban 0sszegylijthetd a desztillatum (parlatként is nevezziik).

Biner elegy gdz-folyadék egyensulyat vizsgalva a Gibbs-féle fazistorvény alapjan az
Osszetétel, a nyomads, illetve a homérséklet koziil kettdt szabadon vélaszthatunk. Ha a nyomast
rogzitjiik, akkor feltérképezhetjiik a hOmérséklet és a folyadék- valamint a gdzfazis
Osszetételének a kapcsolatat (a 118-1. abran xa és ya az illékonyabb komponens moltortje a
folyadék-, illetve a gbzfazisban), azaz megszerkeszthetjiik a forraspont-, illetve a harmatpont
gorbét.

p = allando

harmatpontgtrbe
kondenzacids gorbe

t
s vaporikuszgorbe

|

buborékponigdrbe
— forraspontgorbe
likviduszgérbe

0 %2 Ya 1
118-1. abra: Biner elegy allando nyomason mért hémérséklet-Osszetétel diagramja
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118. Desztillacio

A koznapi életben is gyakran el6forduld forrdspont azt a hdmérsékletet jelenti,
amelyen a folyadék (vagy elegy) géznyomasa eléri a kiilsé 1égnyomast. Ertéke tehat nemcsak
a folyadék anyagi min6ségétol, de a kiilsé 1égnyomastol is fiigg.

A 118-1. 4bran feltiintetett gorbéknek nincsen szélsdértéke. Belathatd, hogy az elegyek
komponensei elvileg szétvalaszthatok desztillalassal. Amennyiben a gorbéknek szélsdértékiik
van (ehhez a ponthoz tartozik az G.n. azeotrépos Osszetétel, amikor az adott komponens
moltdrtje azonos a folyadék és goézfazisban), a komponensek egyszerli desztillalassal nem
valaszthatok el.

Vegyiink egy életkozeli példat! Alkoholtartalmu italokat 6sid6k oOta készitenek, de
csak azota beszélhetlink szeszgyartasrol, midta a leparlast felfedezték (XII. szazad). A kierjedt
cefre ui. az alkohol mellett sok vizet is tartalmaz. A tiszta alkohol 1 bar légnyomasnal
78,3 °C-on, mig a viz 100,0 °C-on forr. Ha alkoholtartalmu vizet desztillalunk, az elegybdl
viszonylagosan mindig nagyobb mennyiségi alkohol péarolog at, mint viz. Ennek
kovetkeztében a parlat gazdagabb lesz alkoholban, mint a desztillalasnak alavetett elegy.

A hézi palinkafézdékben alkalmazott, klasszikus kétszeri, kisiisti eljards elso
1épésében pl. a cefrét addig f6zik, amig beldle az dsszes szeszt géz formajaban ki nem tzik. A
parlatot, melyet alszesznek vagy vodkanak neveznek, a masodik 1épcsdben ismét leparoljak
(finomitjak). A megindult palinka elészor méregerds, azaz igen sok benne az alkohol. A
desztillatum ismételt leparlasaval természetesen tovabb ndvelhetd az alkohol koncentracioja,
de 97,4 térfogat% alkoholtartalom esetén elérjik az azeotrdp Osszetételt. Leparlassal tehat
legfeljebb ilyen toménységii szeszt készithetiink, mert ez az azeotropos viz-alkohol elegy
alacsonyabb forraspontt, mint a tiszta alkohol.”

A palinkafézésnél a cél — értelemszerien — az illékonyabb komponens hatékony
kinyerése. A desztillalas segithet pl. akkor is, amikor egy szennyezett oldoszert akarunk
megtisztitani a benne 1évd, nalanal illékonyabb komponenstdl. Ilyenkor a desztillacids
maradék tisztasagat kell elérni.

Laboratoriumi koriilmények kozott természetesen nem a héztartasban fellelhetd
fazekakbol, csovekbOl Osszeallitott, hanem a 118-2. abran feltiintetett késziilékben
tanulmanyozzuk a viz-alkohol elegy desztillaciojat.

* Ez a csekély viztartalom altaldban semmi zavart nem okoz, de sziikség lehet un. abszolit
alkohol eldallitasara is. Laboratoriumban a 97%-os szeszt vizelvon6 anyagokkal f6zziik,
majd a folyadékot ujra leparoljuk. Nagy alkoholtomegek viztelenitésére azonban ez a
modszer kevésbé jo, igy ipari célokra inkabb a benzollal torténd ko-desztillaciot
alkalmazzak. Fontos tudni, hogy az abszolut alkohol nyomokban tartalmazhat benzolt, ami a
szervezetbe keriilve sulyos karosodast okozhat!
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118. Desztillacio

118-2. abra: A gyakorlat soran hasznalt desztillaléo berendezés

Mar a palinkaf6zés ismertetésénél is felmeriilt, hogy mind a desztillaciés maradék, mind a
parlat Osszetétele fiiggvénye annak, hogy a desztillacié mely szakaszaban vettiik a mintat. A
gyakorlat soran azt vizsgaljuk, hogy ...

e aviz alkohol elegyek forraspontja hogyan valtozik a desztillalas elérehaladtaval,

e a folyamat kiilonb6z0 idOpontjaiban vett parlatokban mennyi van az illékonyabb
komponensbdl.
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118. Desztillacio

Kisérleti utmutato

I. Otthon eldre elvégzendoé feladat:

I/1.

/2.

Ismételje at a piknométeres stirtiségmérés alapjait (,,101. Stiriségmérés piknométerrel”
c. gyakorlat), valamint a lineéris interpolalas modjat (,,Altalanos tudnivalok” c. fejezet)!
Tételezze fel, hogy egy olyan metanol-viz elegye van, melynek a témeg%-ban megadott
alkoholtartalma szamértékileg azonos a gyakorlat végzésének datumaval. Ha pl. a
naptar 13-at mutat, akkor a 118-3a. tablazat 12,0, illetve 14,0 alkohol tomeg%-hoz
tartozo stirliségei alapjan linearis interpolalassal szamolja ki, hogy mennyi lesz a 13,0
alkohol tomeg%-os elegy slirlisége. Eredményét hasonlitsa Ossze a tényleges
stiriségadattal (a 118-3a. tablazatban a 13,0 % alkoholtartalomhoz tartozo sitirtiséggel),
¢s véleményezze az interpolalas josagat!

Sziikséges anyagok, eszkozok:

AN N NN U NN

féz6poharak (6 db)

tolcsér

desztillalo késziilék (Id.: 118-2. abra)
piknométer

alkohol-viz elegy

horzsako

mérShenger

I1. Mérési feladat: Alkohol-viz elegy desztillacidja

/1.

/2.
/3.

/4.

A munka megkezdésekor 1-6 sorszdmokkal ldsson el hat féz6poharat, majd
taramérlegen mérje le a tomegiiket, és az adatokat irja be a 118-2. tablazatba!

Allitsa 6ssze a 118-2. dbran lathaté desztillalé késziiléket!

Meérje meg az iires mér6henger tomegét, toltson bele 150 cm® alkohol-viz elegyet majd
ismét mérje meg. Az adatokat irja be a 118-2. tablazat (0) jelzésti soraba. Tolcséren
keresztiil toltse a 150 cm® alkohol-viz elegyet a forrald edénybe (hasznaljon tdlcsért,
hogy ne keriiljon az oldalcsébe folyadék). A forras megkonnyitésére dobjon a lombikba
horzsakovet. A hdmérdt tigy helyezze a lombikba, hogy a higanyzsék az oldalcsével egy
magassagban legyen. A golydshiitd ald tegyen egy fézOpoharat! Nyissa meg a vizcsapot,
hogy a hiitdben aramolhassék (ellenaram!) a viz. Kapcsolja be a fiitést!

Olvassa le a hémérsékletet az elsd csepp lecseppenésekor, majd ~20 cm® parlat
Osszegyljtésekor is! Az adatokat jegyezze fel a 118-1. tablazatba. Cserélje ki a
féz6poharat a kdvetkez6 sorszdmura!
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118. Desztillacio

[1/5. Ismételje meg a I1/4. pontban leirt 1épéseket még 6t alkalommal! A megfeleld szamu (6)

frakcid sikeres vételezése utan kapcsolja ki a fiitést, és a hiitd ala tegyen egy
Erlenmeyer-lombikot! Tavolitsa el a flitdegységet a lombik kozelébol! A desztillalo
lombikot nem szabad szarazra parolni, mert (i) veszélyezteti a lombik épségét, (ii)
robbanas kovetkezhet be peroxid képzésre hajlamos folyadékoknal. Az edény lehiilése
utan Ontse ki a maradékot, és Oblitse ki a lombikot desztillalt vizzel!

[1/6. Ismét mérje meg a folyadékkal megtdltott fozépoharak tomegét taramérlegen!

I11. Mérési feladat: Frakciok osszetételének a meghatarozasa

/1.
/2.

Meérje meg a szdraz, valamint a vizzel telt piknométer tomegét analitikai mérlegen!
A kiindulasi elegy valamint a hat minta mindegyikével toltse meg a piknométert, és
mérje le a tomegeket analitikai mérlegen! A piknométert feltoltése elétt nem
sziikséges kiszaritani, hanem a mérendd oldat 2-3 cm®-es részletével kétszer ki kell
obliteni. Vigyazzon, hogy maradjon elég folyadék a piknométer teljes feltdltéséhez!

IV. A mérési adatok feldolgozasa:

IV/1.

IV/2.
IV/3.
IV/4.

IV/5.
IV/6.

Szamolja ki az egyes frakciok tomegét a 118-2. tablazat adatai alapjan, és irja be az
értékeket az 118-1. tablazatba m; oszlopabal!

Szamolja ki minden mintavétel utan az addig 6sszegyiijtott parlat tomegét (m;)!
Abrazolja a forraspont értékeket m; fiiggvényében!

Szamolja ki a kiindulési elegy és az egyes frakciok slriiségét a piknométerrel mért
adatokbol! A siiriség-, valamint a 118-3. tablazat adatainak segitségével hatarozza
meg a kiinduldsi elegy és az egyes frakciok alkoholtartalmat! Amennyiben a
tablazatban nincs a kisérletivel megegyez6 stiriség, akkor linearis interpolacioval
szamolja Ki az elegy Osszetételét!

Abrazolja az egyes frakciok alkoholtartalmat m; fiiggvényében!

Szamolja ki, hogy mennyi alkohol volt a kiindulasi elegyben. Szamolja ki azt is, hogy
a parlatok Osszesen mennyi alkoholt tartalmaztak. Vesse Ossze a két értéket, és
hatarozza meg a desztillalo lombikban maradt elegy Osszetételét!

V. Diszkusszio:

A mérési tapasztalatok és az eredmények alapjdan szovegesen értékelje a kapott eredményeket

> Allapitsa meg, hogyan valtozott a forraspont a desztillacio elérehaladtaval? Mivel

magyarazhat6 a tapasztalata?

» Viltozott-e az egyes mintak siirlisége? Ha igen, akkor egyirany volt-e a valtozas?

Hogyan értelmezhetd a jelenség?
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118. Desztillacio

» Mennyire tartja pontosnak a meghatarozott strliségeket és az ebbdl szamitott
alkoholtartalmakat?
» Hogyan lehetne javitani a mérések pontossagat?

Fiiggelék

118-1. tablazat: Desztillacio mérési adatai

Frakcio | Teiejen (°C) | Tvegen (°C) ms (9) ms (9)

1)

)

3)

(4)

()

(6)

118-2. tablazat: Az egyes frakciok Gsszetétele
alkohol
Mpiknométer+oldat | Poldat | oldat alkohol- | mennyisége
Frakci® | Mies edény (0) | Moldat+ edeny (9) (9) (@cm®)| tartalma | a frakcioban
(tSmeg%) (9)
©)
1)
)
©)
(4)
()
(6)
Mitres piknométer = «+--- -+ -+ 0; Mpiknométertviz = «--vvvo - 9; V piknométer = «-vvven - cm?®
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118-3. tablazat: A siriiség(p) és a tomeg%-ban kifejezett alkoholtartalom 6sszefiiggése
a.: metanol-viz elegy, 20,0 °C

oldat alkohol- p |oldatalkohol-| p |oldatalkohol-| p |oldat alkohol- P
tartalma tartalma tartalma tartalma
(tomeg%) | (g/cm®)| (tmeg%) |(glem®)| (tomeg%) |(g/em®)| (tomeg%) | (g/cm®)
0,00 0,9982 25,00 0,9592 50,00 0,9156 75,00 0,8592
1,00 0,9965 26,00 0,9576 51,00 0,9135 76,00 0,8567
2,00 0,9948 27,00 0,9562 52,00 0,9114 77,00 0,8542
3,00 0,9931 28,00 0,9546 53,00 0,9094 78,00 0,8518
4,00 0,9914 29,00 0,9531 54,00 0,9073 79,00 0,8494
5,00 0,9896 30,00 0,9515 55,00 0,9052 80,00 0,8469
6,00 0,988 31,00 0,9499 56,00 0,9032 81,00 0,8446
7,00 0,9863 32,00 0,9483 57,00 0,901 82,00 0,842
8,00 0,9847 33,00 0,9466 58,00 0,8988 83,00 0,8394
9,00 0,9831 34,00 0,945 59,00 0,8968 84,00 0,8366
10,00 0,9815 35,00 0,9433 60,00 0,8946 85,00 0,834
11,00 0,9799 36,00 0,9416 61,00 0,8924 86,00 0,8314
12,00 0,9784 37,00 0,9398 62,00 0,8902 87,00 0,8286
13,00 0,9768 38,00 0,9381 63,00 0,8879 88,00 0,8258
14,00 0,9754 39,00 0,9363 64,00 0,8856 89,00 0,823
15,00 0,974 40,00 0,9345 65,00 0,8834 90,00 0,8202
16,00 0,9725 41,00 0,9327 66,00 0,8811 91,00 0,8174
17,00 0,971 42,00 0,9309 67,00 0,8787 92,00 0,8146
18,00 0,9696 43,00 0,929 68,00 0,8763 93,00 0,8118
19,00 0,9681 44,00 0,9272 69,00 0,8738 94,00 0,809
20,00 0,9666 45,00 0,9252 70,00 0,8715 95,00 0,8062
21,00 0,9651 46,00 0,9234 71,00 0,869 96,00 0,8034
22,00 0,9636 47,00 0,9214 72,00 0,8665 97,00 0,8005
23,00 0,9622 48,00 0,9196 73,00 0,8641 98,00 0,7976
24,00 0,9607 49,00 0,9176 74,00 0,8616 99,00 0,7948
100,00 0,7917
b.: i-propanol - viz elegy, 20,0 °C
oldat alkohol-| o |oldatalkohol-| p |oldatalkohol-| p | oldatalkohol- o
tartalma tartalma tartalma tartalma
(tomeg%) | (glem®) | (tomeg%) |(g/cm®)| (tmeg%) |(glem®)| (tomeg%) | (g/cm?)
5,00 0,9894 30,00 0,9517 55,00 0,8951 80,00 0,8360
10,00 0,9823 35,00 0,9410 60,00 0,8836 85,00 0,8239
15,00 0,9760 40,00 0,9298 65,00 0,8715 90,00 0,8117
20,00 0,9697 45,00 0,9183 70,00 0,8597 95,00 0,7990
25,00 0,9614 50,00 0,9070 75,00 0,8478 100,00 0,7853
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Ellenorzo kérdések

Elméleti kérdések:

1. A forraspont definicioja €s a desztillacio alapjai

2. Mit neveziink azeotropos Osszetételnek, és miért nem lehet 100 %-os alkoholt eldallitani
egyszeri desztillacioval viz-alkohol elegyb6l?

3. Ismertesse a piknométeres stiriségmérés 1épéseit!

Szamitasi feladatok:

1. 100 cm® vérosbort forraltunk mindaddig, mig hémérséklete el nem érte a viz forraspontjat.
A folyamat eredményeként 54 cm® parlatot kaptunk, mely alkoholra nézve 18,5 térfogat%-
os. Mekkora volt az alkoholtartalma a vorosbornak?

2. Milyen tomegl vizzel kell elegyiteniink 100 g 30,18 tomeg%-0S kénsavoldatot, hogy
4,80 tomeg%-0s, 1,030 g/cm?® siirliségii kénsavoldatot kapjunk? Szamitsa ki a kapott oldat

crcr

3. Készitsiink 2,50 dm® 1,435 g/lcm? siirliségii, 54,0 tdmeg%-os kénsavoldatot! Hany g viz és
hany g 98,0 tdmeg%-os kénsavoldat sziikséges?
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