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ELOSZO

Az elmult évben els6 Izben jelentkeztiink laboratériumaink
moédszereinek kbzreadasaval. Els6é kiadvanyunkban els8sorban
azokat az (j eljarasokat ismertettik, melyeket laboratoriuma-
ink munkatarsai az elmilt évek soran kidolgoztak, illetve be-
vezettek.

A jelenlegi Osszeallit&s részletesen ismerteti a Geokémia
Osztaly kémiai laboratoériumdban jelenleg hasznalatos elemzés
eljorasokat. Célunk ennek kodzreadasaval az, hogy egyrészt a
laboratériumunkba kés6bb belépd munkatarsaknak kézikodnyvet
tudjunk biztositani, masrészt hasonlé munkatertleten dolgozo
szakkollégaknak is segitséget nyuUjtsunk.

E fuzettel emléket kivanunk allitani CSAJAGHY GABORNAK, Ki
a kémiai laboratoriumnak toébb, mint 25 éven at volt iranyitdja
és e fiuzet oOsszeallitdéi legnagyobb részének tanitomestere. A
példamutaté, megbizhaté munkdja mindannyiunk szamara iranymu-
taté volt és laboratoriumi eljarasainkat ezaltal cégjelezte.

Budapest, 1973. februar

FOLDVARINE VOGL MARIA
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I. rész

ALTALANOS  ELJARAS

A Foldtani Intézet vegyi laboratériumaban évtizedeken ke-
resztil a jol bevalt klasszikus modszerekkel dolgoztak és dol-
goztunk. Ezek a modszerek, sok tekintetben felilmilhatatlanok
/féként pontossagban/, de igen munkaigényesek és sokszor nagy
gyakorlatot kivannak elvégz6jukt6l. A geoldgiai kutatd munka
és a nyersanyagkutatas a laboratérium dolgozditél nemcsak mi-
néségi, de mennyiségi munkat is kivan, ezért olyan modszereket
kellett bevezetni, mellyel a pontossagot tartani tudjuk, de
novelni tudjuk teljesitménylnket. Tobb éves kutatémunka ered-
ménye a kialakult munkamédszerink, mellyel minden eddigi kove-
telménynek meg tudtunk felelni. A szilikatelemzés klasszikus
moédszereit Osszekapcsoltuk korszeribb médszerekkel. Jelen 6sz-
szefoglalé munkank ezt tikrdzi. Munkamédszer fejlesztésében
nem alltunk meg. Allanddéan folyik olyan iranyd kutatémunka,
hogy gyorsabban tudjunk pontos adatokat szolgaltatni. Az alta-
lanos részben a szilikatelemzés médszereit ismertetjiuk. A ké-
zetek vizsgalatanal altalédban a kovetkez6 .6 alkotdrészeket
hatarozzuk meg: Si02, TiO£j pe2°3“ Fe0> Mn0O> Ca0> M3°>
K20, Na20a P20s, -H20, +H20, CO02.

A médszerek sorrendbeli ismertetése egyben a munkamenet
sorrendjét is jelenti, mely egyrészt az ésszerliséget, masrészt
a célszer(iséget koveti.

1. FERROVAS MEGHATAROZASA

Nagy gondossaggal megtdrt és poritott mintabdl legcélsze-
rtibb el6szor a kézet ferrovas tartalmat meghatarozni, mivel
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nagyon sok esetben a torés utani allas koézben a kézet ferro-
vas-tartalma oxidalddik és a megadott értékek nem a valésagnak

megfelel6ek lesznek.

Az elporitott kézetb6l egy nagyobb méretl platina tégely-
be, melyre pontosan raill§ fed6nk van, bemérink 0,8 grammot. A
tégelyben a kézetport desztillalt vizzel megnedvesitjik. Méré-
hengerrel lemérink 8 ml 50 %-os kénsavat, a k&zetporra ontjik
és korulbelul ugyanannyi mennyiségl hidrogén-fluoridot adunk
hozza. A tégelyt a railld platina fedbvel befedjik, drétharom-
szbégre vagy drothaldra allitjuk, igen kis langgal forrasig me-
legitjik, majd a fehér g6zok megjelenése utan még harom percig
forraljuk. El6készitink egy 600 ml-es magas f6z6poharat, mely-
ben 200 ml telitett bérsav oldat van. A 3 perc letelte utan a
tégelyt fedb6vel egyitt, nikkelfogoval telitett bdérsav oldatba
cslsztatjuk. Egy kiskanal natrium-hidrogén-karbonatot adunk
hozza és 0,1 normal kalium-permanganattal titraljuk maradandé
rozsaszinig. 1 ml 0,1 normal kalium-permanganat megfelel 7,185

mg FeO-nak.

Megjegyzés: A meghatarozaskor a kézet nedvesitésétdl kezdve
folyamatosan dolgozunk, mert a ferrosav kénnyen oxidalédhat.
Forralas koézben, amennyiben kifutna az oldat, a meghatarozast
megismétel jik. A legtdobbszoér eléforduld zavaré alkotérész a
kézetben a szervesanyag. Kis mennyiségl szervesanyag jelenlé-
tében nem kapunk pontos értéket, mivel a titralas alatt a vég-
pont elhizodik, ebben az esetben az els§ rozsaszin megjelené-
sekor olvassuk le a birettat. Nagy mennyiségl szervesanyag és
mangan-dioxid mellett a ferrovasat e modszerrel meghatarozni
nem lehet.

Oldatok: 1. 0,1 normal KMmO Bemérink 3,2 gramm kalium-per-
manganatot és 1 liter desztillalt vizben oldjuk. Oldas utan at-
toltjik egy nagy lombikba és 1 napig vizfirdén tartjuk. Masnap
betoltjik sotét iUvegbe, melyben a tovabbiakban tarolni fogjuk.
A melegitésre azért van szikség, hogy egy alland6 faktoru per-
manganat oldatunk legyen. Ez a folyamat végbemegy lassan is,
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de egy-két hétre volna szikségink, hogy kivarjuk /szennyezé-
sek oxidacidja miatt/.

2. Telitett bdérsav oldat,

3. 50 %-os kénsav oldat,

4. tomény fluorsav.

A mérboldat faktoranak beallitdsa. 130 C-on kiszaritott nat-
rium-oxalatbél /Sérensen féle/ bemérink 120 mg-ot egy Erlen-
mayer lombikban, hozzadadunk 100 ml desztillalt vizet, 10 ml
50 %-os kénsavat. Feloldas utan felforraljuk és melegen, mara-
do6 roézsaszinig titraljuk 0,1 KMmO mér6oldatunkkal. A perman-
ganatbél fogyott ml-ek szamat szorozzuk 6,7007 mg natrium-oxa-
lat egyenértéksulyaval; ez egyenldé a szamitott natrium-oxalat

sulyaval. bemért natrium-oxalat sitlya

A faktor = T =
szamitott natrium-oxalat sudlya

2. VIZMEGHATAROZASOK

A k6zetelemzésnél a vizek meghatarozasa sokszor dontd fon-
tossagu. Kétféle vizet szoktunk megadni, melyet mint /-H2o/-t
és mint /+H20/-t tintetink fel az elemzési adatok kozt. A
/-H"O/ jelzésl viz higroszképos, mechanikailag kotott vizet
jelenti, mely nem all stéchiometriai viszonyban a vizmentes
anyaggal a f+H"N0/ a k6zet, asvany-szerkezeti vizét jelenti,
mely stochiometriai viszonyban all a vizmentes kézettel. A jo-
vBben roviden csak a /-HNO/ és a Z+HMNO/ jelzéseket hasznaljuk
hasonléan, mint az irodalomban is.

2.1. HIGROSZKOPOS, MECHANIKAILAG KOTOTT VIZ /-80/ MEGHATARO-
ZASA

A kiizzitott platina tégelyt exszikkatorba tesszik. Lehi-
Iés utan a sulyat lemérjuk, a finomra poritott k&ézetb6l bemé-
rink a tégelybe 1 grammot. A bemért anyagot az elére 105-110
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°C-ra beallitott szaritészekrénybe helyezzik, és két oran at
tartjuk ezen a hémérsékleten. Ezutan exszikkatorba helyezzik a
platina tégelyben lev6 szaritott mintat és lehilés utan a su-
lyat Gjra lemérjuk. A nyert sulycsokkenés adja a minta /~H2°/
tartalmat, amit %-ba atszamitva adunk meg.

Megjegyzés : Az agyagasvanyok - kulonésen a montmorillonit-
/-H"NO/ értékét csak 250-360 °C-on vesziti el. Az ilyen tipusu
anyagot hideg kemencébe helyezve korulbelidl 300 °C-ig hevitjik
fel, és egy oOran at tartjuk ezen a hémérsékleten, utana a szo-
kott médon mérjik. Mérés utan Ujbol visszatesszik negyed ora-
ra, Ujbol mérjik, s ezen miveletet mindaddig ismételjik, mig a

sulyallandésag be nem all.

2.2. SZERKEZETI VIZ Z+U~Z MEGHATAROZASA

2.2.1. l1zzit&si veszteségh6l meghatarozott J+HNO/

A /-H"NO/ meghatéarozasa utan a platina tégelyt az anyaggal
egylitt hideg elektromos kemencébe helyezzilkk, melyet fokozato-
san 1050 °C-ra futink fel. Miutan a kemence elérte a fenti hé6-
fokot, az anyagot kivesszik, exszikkatorba helyezzik, lehltjik
és mérjuk. Az izzitassal kapott sulycsokkenés adja a Z+H"NO/-t,
ha a k6zet szén-dioxidot nem tartalmaz. Amennyiben a kézet
széndioxidot tartalmaz, annak az értékét az izzitassal kapott
sulycsokkenésbdl levonjuk. A kézet izzitasa alkalmaval a fer-
rovas tartalma ferrioxidda oxidalodik és ezaltal latszélag
csokken a nyert Z+H"NO/ érték. A hibat azonban a minta ferrovas
tartalmanak meghatarozasa utan helyesbiteni tudjuk. /A kézet
FeO tartalmat beszorozzuk 1,111-es faktorral, igy nyerjiuk azt
a Fez0s mennyiséget, ami a FeO tartalombdl keletkezik. A két
érték kilonbsége az, amit korrekcidként a Z+KN0Z értékhez hoz-
z4 kell adnunk/.
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2.2.2. Osszesviz meghatarozasa Penfield-midszerrel

A Penfield-csévet alkohollal, majd utana desztillalt viz-
zel kimossuk. 150 °C-ra beallitott szaritészekrényben szarit-
Juk 1-2 6ran at. A szaritészekrénybdl kivett Penfield-csodvet
lang felett végig izzitjuk. lzzitas utan egy jol zard exszik-
katorba helyezzilk. Az igy el6készitett Penfield-csObe szabad
csak a kézetport bemérni. A cs6be egy hosszuszaru tolcsér se-
gitségével 0,5-1 gramm k&zetport mérink be, visszaméréssel.
Exszikkatorban tartott gumigylrivel ellatott, kihlzott csbvet
huzunk a k6zet bemérése utan a Penfield-cs6 végére. A Penfi-
eld-cstovet egy megfelelben szerkesztett tartoba helyezzik. A
cs6 els6 és masodik gombje kézé azbesztlapot tesziink, hogy a
melegités kozben a rendszer tébbi részét ovjuk a felmelegedés-
t6l. A masodik gombre vizes gézt rakunk, melyre allandéan las-
san csopog egy valasztotolcsérbd6l a viz. Ala egy megfeleld
méretl(i porcelantalat készitink, egyrészt a lecsepegd viz fel-
fogasara, masrészt, hogy a gézdarab a vizbe érjen és ezaltal
a hiitést még jobban biztositsuk.

Az anyagot tartalmazé gomb ala kis langot teszink és a
csovet a lang felett lassan forgatjuk. A 1ang hémérsékletét
fokozatosan emeljik. Az eltavoz6 viz mennyisége, - amit latni
lehet - szabja meg a h6émérséklet emelésének Utemét. Korilbe-
10l 10-15 perc utan a langot kicseréljuk egy olyan gazlanggal,
melybe oxigént fuvattunk. Ezzel a Jlanggal addig izzitjuk,

ameddig a magasabb h&éfokon tavozo viz is elmegy. - Az egész
folyamat alatt a Penfield-csévet lassan koérbe forgatjuk a
langban. - Miutan az Osszes viz eltavozott a kézetbdl, szuro-

langgal a csdvet az anyagot tartalmazé gomb felett leforraszt-
Jjuk és a gombot levalasztjuk a rendszerrél. A Penfield-cs6 ma-
radék-részét az allvanyon hagyjuk lehilésig. A levalasztott,
vizet tartalmazé gombot nedves ruhaval kétszer-haromszor, majd
nem bolyhosoddé, szaraz ruhaval is végigtoroljuk. Egy megfeleld
szaraz allvanyra helyezzik és 20 percig szobahémérsékleten
hagyjuk. A cs6 végér6l a toldalékot levesszik és a maradék
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Penfield-csbvet a benne lev6 vizzel egyltt mérjuk, majd két
6rara szaritoszekrénybe helyezzik. Lang felett izzitjuk, jol
zarodo exszikkatorban hilni hagyjuk. Az exszikkatorbdl kivéve,
gumigy(lirivel ellatott kihdzott csoévet huzunk a Penfield-csé
végére. Nedves ruhaval kétszer-haromszor attéroljik, majd sza-
razzal is. Az el6bbi allvanyra helyezzik, 20 percig szobah6-
mérsékleten tartjuk, majd mérjik. A két mérés kildénbsége adja
a kézet Osszes viztartalmat, melyb6l ha levonjuk a mar el6ze-
tesen meghatarozott /-370/-t megkapjuk a /+370/-t. Fontos,
hogy az id6t és a miveleteket a mérés elétt betartsuk. A mérés
lehet6leg gyorsan torténjék. Kén, fluir és klor tartalmi kéze-
teknél a Penfield-cs6be bemért anyaghoz, visszaméréses mod-
szerrel, 6lom-kromatb6l /P b C r O a kézettel azonos mennyiséget
mériunk be. A két anyagot forgatassal homogenizaljuk vigyazva,
hogy a gomb felett lev6 cs6be ne keriljon anyag. Természetesen
az (Uvegcs6 toldalékot a mérések utan azonnal rahelyezzik a
Penfield-cs6re. A tovabbiakban a meghatarozas a fentebb leir-
tak szerint térténik.

Az alom-krom&t eldkészitése a vizsgalathoz: Porcelan, vagy
kvarctalban az elporitott 6lom-kromatot vékony rétegben szét-
teritjuk, és elektromos kemencében 450 °C-on 4 6ran at szarit-
Juk. Kivesszik, exszikkatorba helyezzik és hiulni hagyjuk, uta-
na egy Jol zarodoé bemérd edénybe helyezzik. Az edénykét
exszikkatorban tartjuk.

2.2.3. Osszesviz meghatarozasa kozvetlen (ton

A ké6zetporbdol eldre kiizzitott és exszikkatorban lehilt
platina, vagy kvarccsénakba 0,5-1 grammot bemérink. A csoénakot
a zart rendszer(i elektromos kemencébe helyezziik, melyen lassu
aramban tomény kénsavval szaritott levegét hajtunk keresztil.
A kemencére racsatoljuk a tomény kénsavval toltott, a viz fel-
fogasara szolgalé kigyoécsovet. 5 perc utan a kigyocsovet le-
kapcsoljuk, kis Uvegdugoval a levegét6l elzarjuk és a mérleg
mellé helyezzik. A leveg6aramot a kemencében tovabb is fenn-
tartjuk. 5 perc allas utan a kigyocs6rél eltavolitjuk a gumi-
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val ellatott dugodkat, a végeket letdoroljuk puha ronggyal és
lemérjik a kigyocsé sulyat. Visszakapcsoljuk a kigyocsovet a
kemencére, s lassu Utemben 15 percenként emeljik a kemence h6-
fokat, /nalunk 6 alkalommal/ mig eléri az 1000 °C-ot, ahol
szintén 15 percig tartjuk. A meghatarozas befejezése utan a
kigyocsovet lekapcsoljuk a kemencérél, (vegdugoéval lezarjuk,
mérleg mellé allitjik 5 percre. A fentiek szerint mérjik. A
két mérés kiuldnbsége adja a k6zet 6sszes viztartalmat. A ka-
pott eredménybél levonjuk a /-HMNO/-t és megkapjuk a /+H"NO/ ér-
téket .

Megjegyzés: Kén, TFTluor és klortartalmu kézeteknél hasonlo-
an jarunk el, mint a Penfield-médszernél leirtaknal. A kézet
Osszekeverését az oOlom-kromattal beméré edénykében végezzik
el. Veszteség nélkiul atvisszik a porceldn csénakba /platina
csbnakot nem szabad hasznalni/, kevés o6lom-kromattal atoblit-
Juk a beméré edénykét és ezt a kromatot 1is a porcelan csoénak-
ban lev6 anyagra rétegezzilk. A kemence hémérsékletét 850-900

°C-ig lehet csak emelni.

3. A KOZET FELTARASA

Altalaban a kiizzitott k&zetport tarjuk fel /melyet a vi-
zek meghatarozasara hasznaltunk/. Ha kulon, bemérésbdl torténik
a feltaras, akkor egy gramm kézetport mérink be. A feltarashoz
korulbelil 8 gramm vizmentes natrium-karbonatot hasznalunk
/Na2C0s/. Kis részletekben egy lUvegbot segitségével a kézet-
port elkeverjik a natrium-karbonattal. Lényeges, hogy j6l homo-
genizaljuk. Az Uvegbotra esetleg raragadt anyagot kevés natri-
um-karbonatban leddrzsoljiuk és ezt a feltard keverék tetejére
rétegezzilk. A tégelyt platina fedbvel befedjik, i1zzitd harom-
szogre helyezzik és kis langon melegiteni kezdjik. A lang
er8sségét lassan fokozzuk, végul Teklvi-égével erésen hevitjik.
Ha az olvadék tisztan, egyenletesen kavarog, bel6le buborékok
nem szallnak fel, a feltaras befejez6dott. A tégelyfedét le-
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véve még korulbelil 5-10 percig tovabb hevitjik. Fogéval a
tégelyt levesszik a langrol és oOvatosan korkdords mozgatassal
az olvadékot egyenletesen eloszlatjuk a tégely falan. Lehilés
utan a fed6t és a tégelyt oldalara fektetve alacsony 250 ml-es
f6z6poharba helyezzik, melyben korulbelil 30-40 ml desztillalt
viz és 2-3 csepp alkohol van. A poharat megfelel§ nagysagu
o6raiveggel lefedjik. Kis részletekben 1:1 higitdsu soésavat
adagolunk hozza /kb. 30-40 ml/ az o6raiveg megemelése kozben.
Az oldodast gyorsithatjuk, ha vizfirdére helyezzik a poharat,
egyébként egy éjjelre félretesszik. A feltart anyag tokéletes
felolddédasa utan az o6ralveget gondosan bemossuk a fézGpoharba.
A tégelyt és a fed6t lUvegbottal kiemeljik, lemossuk és félre-
tesszik. Az oldatot egy megfeleld nagysagu platina vagy porce-
lantalba atmossuk és vizfirdére helyezzikk. Ezen feltarasbol
hatarozzuk meg a kovasavat /SiO®/> aluminiumoxidot
kalciumoxidot /Ca0O/ és magnéziumoxidot /MgO/.

3.1. SZILICIUM-DIOXID MEGHATAROZASA

A feltart és vizfurdére helyezett anyagot a porcelan vagy
platina talban szarazra paroljuk. Az atmosashoz hasznalt lapos-
végl Uvegbotot a talba tesszik, mert ennek segitségével dor-
zsoljuk el a beszaradt soékat. Szaraz allapotban 4 6ra hosszat
tartjuk még a vizfirdén. Levesszik a talat, lehilés utan 10-15
ml cc. so6savval atnedvesitjik a talban lev6 sokat. 5 percig
hagyjuk igy allni, majd kéridlbelil 80 ml hideg desztillalt vi-
zet adunk hozza, hogy a feltart sok oldatba menjenek. Egy 500
ml-es mérélombikba fehér-szalagos szir6papirral (vegtélcsért
helyeziink és ezen szlrjuk meg az oldatunkat. Sz(irés el6tt a
tal kiontéjét - also oldalan - megzsirozzuk, nehogy veszteség-
gel vigyuk &t az anyagunkat. Az oldatunkban levd kovasavat

gondosan a szilrére vesszik. Sz(ir6papir darabkaval az lUvegbot-
rol, a talbdél, a feltaraskor fTélretett tégelyfeddrél és a
tégely falardol gondosan letdrdljuk a kovasavnak az utolsé nyo-

mait is. Ezeket a szlr6papir darabkakat a szilrt csapadék tete-



Kémiai elemzési moédszerek 13

jére helyezzik. A kovasavat forré desztillalt vizzel klorid-
mentesre mossuk. Ha a mosast befejeztik, a kovasavat szirépa-
pirral egyitt kiemeljik a tolcsérbél, vigyazva, hogy a keziink-
re ne tapadjon a csapadékbol. A feltarasnal hasznalt platina
tégelybe helyezzik és hideg elektromos kemencébe tesszik,
melynek héfokat elfszor lassan 400 °C-ra emeljiuk. A sz(ir6papir
elszenesedése utan igen lassan emeljuk a h6fokot koérialbelil
600 °C-ig- Ezen hémérséklet eléréséig a kovasavnak teljesen Ki
kell fehérednie. Ha elsietjik a szlrépapir elégetését, az
egész meghatarozast tonkre tehetjiuk. Kés6bb hiaba emeljik a
hé6fokot és az izzitas idejét hiaba hosszabbitjuk, a fekete
szilicium-karbid visszamarad. A kemence hé6fokat végiul 1050,
esetleg 1100 °C-ra emeljiuk. Mikor elértik ezt a h6fokot, a ke-
mencét kikapcsoljuk, a tégelyeket exszikkatorba helyezzik - az
exszikkator tetejét teljesen csak akkor zarjuk be, ha a plati-
na és a csapadék voros izzasa megsz(int, mert ellenkez6 esetben
a kinyitaskor az exszikkatorban keletkezett vakuum a csapadé-
kot a tégelybdl kiszivja. Lehl(lés utan mérjuk. A kovasavat
desztillalt vizzel megnedvesitjuk, két-harom csepp 50 %-o0s
kénsavat adunk hozza és a tégely haromnegyed részéig hidrogén-
fluoridot ontink. Samottlapra helyezzik a tégelyt és ''rozsa-
ég6s"™ gyenge gazlanggal melegitjuk. A langot ugy allitjuk be,
hogy forras nélkul fistologjon el a tégely tartalma. Szarazra
parolodas utan a tégelyt drotharomszdgre helyezzilkk, kissé ol-
dalra dontjuk és kis langon a kénsav utolsé nyomait is elfis-
toljuk. A lang er@sségét fokozzuk, majd Teklu-égbre helyezzik
5-10 percig- A langrol levesszik, exszikkatorba tesszik, le-
hitjuk és mérjuk. A két mérés kildnbsége adja a szilicium-di-
oxid mennyiségének f6 tomegét. Mivel csak egyszeri beszaritas
utan hataroztuk meg a sziliciumdioxidot, ezért ennek egy ré-
sze oldatban maradt, melyet a kés6bb ismertetett médon még
meghatarozunk és a kapott értéket hozzaadjuk a szilicium-di-
oxid f6 tomegéhez.

A tégelyben talalhato lefustdlés utani maradékot natrium-
piroszulfattal feltarjuk. A tégelyt drotharomszogre helyezzik,
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platina fed6vel lefedjik és kis langgal elkezdjuk a feltarast.
Lassan emeljik a lang hémérsékletét. 1d6kozben O6vatosan meg-
emeljik a platina fed6t és ellendrizzik a feltaras menetét.
Mikor meggy6zédtink réla, hogy a tégely falan levé maradék
teljesen feltarédott, a feltarast befejezzik.

250 ml-es f6z6poharba korilbeldl 30-40 ml desztillalt vi-
zet teszink és annyi cc. sOsavat, hogy a talban levd s6 meg-
nedvesitésekor és a jelenleg hozzaadott soésav 0sszmennyisége
25 ml legyen. A lehlilt tégelyt a poharba helyezzik, vizfird6-
re tesszik, feloldddas utan kristalytiszta oldatot kell kap-
nunk. Az oldatbdl a tégelyt és a fed6t Uvegbottal kiemeljik és
visszamossuk a poharba. Az oldatot az 500 ml-es lombikban levd
szurlethez o6ntjiuk, a poharat és a sz(irét atmossuk. Ha az oldat
hémérséklete a szobah6fokot elérte, az 500 ml-es mér6lombikot
jelig feltoltjuk és gondosan Osszerazzuk. Az igy kapott torzs-
oldatbél hatarozzuk meg a kovetkez6kben az oldatban maradt ko-
vasavat, aluminiumot, kalciumot és magnéziumot.

3.1.1. Maradék kovasav meghatarozasa

Az elemzés folyaman kapott 500 ml-es tdrzsoldatbdol 10 ml-t
pipettazunk egy 100 ml-es lombikba. Hozzaadunk korilbelil 70
ml  desztillalt vizet és 1 ml amménium-molibdenatot, mellyel
pontosan 10 percig allni hagyjuk. Tiz perc mulva 5 ml oxalsa-
vat és 2 ml redukaldé oldatot pipettazunk hozza, jelig feltolt-
JUk és Osszerazzuk. Legkevesebb 30 percnyi allas utan fotomet-
raljuk a keletkezett molibdén-kéket. E meghatarozassal egyide-
jlleg a vegyszerek tisztasaganak ellen6rzése céljabol un.
"vakproébat” is készitink.

A vakproba készitése: 100 ml-es mér6lombikba mérink 10 ml
olyan Osszetétell so6sav oldatot, melynek 500 ml-ében 25 ml cc.
s6savat oldottunk. Felhigitjuk 70 ml desztillalt vizzel, 1 ml
ammonium-molibdenatot adunk hozza, 10 percnyi &allas utan még
5 ml oxalsavat és 2 ml redukalé oldatot. Jelig TfTeltoltjik,
Osszerazzuk. Harminc percig allni hagyjuk és fotometraljuk. A
"vak' értékét levonjuk a meghatarozasnal kapott értékbdl és az
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igy nyert korrigalt értéket olvassuk le az el6zéleg Telvett
extinkciés gorbér6l. - Ha a torzsoldatbol kivett 10 ml-nyi
mennyiség fotometralasra soknak bizonyulna, kivehetink keve-
sebbet is, de akkor 10 ml-ig potolni kell a megfeleld tomény-
ségli sosav oldatunkkal.

Oldatok: 1. sésavoldat: 500 ml-ben 25 ml cc. sb6sav,

2. oxalsav: 10 %-os,

3. amménium-molibdenat: 100 ml normal amménium-hid-
roxidban 10 gramm amménium-molibdenatot oldunk.

4. Redukalé oldat

a/ 0,7 gramm NanSO™-at és 0,15 gramm I-amino-2-
naftol-4-szulfonsavat 10 ml vizben oldunk,

b/ 9,0 gramm natrium-meta-biszulfltot /Na"S™0
80 ml desztillalt vizben oldunk.

Oldodasuk utan 0Osszedntjik az "a" és "b" oldatot,
ha szikséges, kiegészitjik 100 ml-re.

5. Kovasav - oOsszehasonlit6é, standard oldat: 0,1

gramm SiOc—t vizmentes natrium-karbonattal feltarunk. Desztil-
lait vizzel killigozzuk és 1 literre feltoltjuk. A tovabbiakban
ezen oldathél készitink kilénb6zé higitasu oldatokat Ugy,
hogy 10 gammatél 200 gamma mennyiséget mérhessink be a 100 ml-
es mérélombikunkba a szilicium-dioxid meghatarozasdhoz. A ko-
vasav tartalmi oldatokat csak mianyag edényben tarolhatjuk, de
igy se sokaig, mivel a kovasav kivalik. /A HClI koncentraciot
itt is be kell tartani./
Szamitas: Ar. 6sszehasonlitd oldatok extinkcidéjat Pulfrich, vagy
Beckman fotométeren mérjik. Mivel ismerjik az oldat pontos
szilicium-dioxid tartalmat, igy el tudjuk késziteni a szami-
tashoz a megfeleld gorbét. Az ismeretlen szilicium-dioxid tar-
talmi oldat extinkcidéjat meghatarozzuk, levonjuk bel6le a vak-
préba értéket. A kapott extinkcidnak megfelel§ kovasav értéket
az elkészitett mérégorbérél leolvassuk. Ha az 500 ml-es torzs-
oldatb6l 10 ml-t vettink ki, akkor beszorozzuk 50-nel a kapott
értéket, hozzdadjuk az el6z6leg meghatarozott kovasavhoz és
csak azutan szamoljuk ki a kézet %-os kovasav tartalmat.
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3.2. ALUMINIUM MEGHATAROZASA /Komplexometriasan/

Schwarzenbach és munkatarsainak kdszonhetd, hogy az anali-
tikanak néhany évtizede egy uj aga alakult ki, melyet ma mint
komplexometriat ismerink. Mér6oldatnak etilén-diamin-tetra-
-ecetsav dinatrium-séjat hasznaljuk, melyet komplexon I111. né-
ven ismerink.

A komplexometridas modszerek bevezetésénél szamos kisérle-
tet végeztink arra, hogy a legkiuldonbtz6bb 6sszetétell szilika-
tok, kbzetek és ércek esetében miként alkalmazhaté a médszer?
Ma mar jol kialakult komplexometrias eljarasaink vannak, me-
lyekkel nagy mértékben tudjuk gyorsitani munkankat.

Az eljaras menete a kévetkezf :

A tdrzsoldatbél /500 ml/ Kiveszink egy széles szaju Erlen-
mayer-lombikba 50 ml-t. Az oldathoz adunk 50 ml desztillalt
vizet, egy csepp metanilsargat, pontosan 20 ml komplexon II1.-
at és 15 ml 5pH-ju puffert. A gazlangra helyezzik, 3 percig
forraljuk. Leh(ilés utan 1 ml vanadium-komplexonatot, 1 ml me-
tilén-kéket és 1 ml difenil-karbazont adunk hozza és titraljuk
cink-acetattal. A végpontnal az indikator a zdldes szinbdl
jellegzetes vOrds szinbe «csap at. Tulajdonképpen ezzel az
Tfg0™-at /TiOgj Alg0 és Osszes Fe™ONJ hatarozzuk meg és ebbdl
szamoljuk ki az AlINOM-at /a TrON és Fe”ON meghatarozéasa kiulon
eljarassal torténik/.

Oldatok: 1. 0,05 mélos komplexon I111._./szelekton B~/-b6l bemé-
rink 19,2 grammot, adunk hozza 1-2 gramm natrium-hidroxidot,
majd 1 liter desztillalt vizben oldjuk.

2. 0,05 mélos cinkacetat oldat; 11,1 gramm cinkace-
tatot mérink le, 1 literben oldjuk. - Ha az oldat hidrolizal,
akkor cseppenként normal ecetsavval a hidrolizist visszaszo-
ritjuk.

3. Aluminium torzsoldat: 99,999 %-os tisztasagu fém-
aluminiumbél 1,35-1,50 gramm kodzotti mennyiséget mérink le.
Lugban vagy sdésavban oldjuk. Ha lugban oldottuk, akkor oldas
utan az oldatot so6savval atsavanyitjuk. Végiul a kapott oldatot
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gondosan egy 2 literes mér6lombikba atmossuk és jelig feltolt-
Juk. A bemért aluminium oldasat a 2 literes mér6lombikban is
elvégezhetjik, de akkor melegiteni nem szabad. Miutan a méré-
oldatot gondosan 6sszeraztuk, kimosott és kiszaritott lvegdu-
gos Uvegbe toltjuk at. Az lveget attoltés elétt az oldat kis
részletével 3-szor, 4-szer gondosan atoblitjuk és csak azutan
toltjik bele a mér6oldatot. Az Uvegdugot és belulrél az lveg
nyakdt gondosan szarazra toroljik. Minden egyes hasznalatkor
az oldatot jol Osszerazzuk és csak igy veszink ki az oldatbol.
Ezekre az eldirasokra azért kell vigyaznunk, hogy a méréolda-
tunk toménysége ne valtozzon.

4. Metanil-sarga: 0,1 %-os vizes oldat.

5. Metilén-kék: 0,01 %-os vizes oldat.

6. Difenil-karbazon: 0,5 %-os alkoholos oldat /csak
1-2 hétig hasznalhaté/.

7. 5 pH-ju puffer: 500 gramm amménium-acetatot kevés
desztillalt vizben oldunk, 200 ml jégecetet adunk hozza és
desztillalt vizzel 1 literre feltoltjik.

8. Vanadium-komplexonat: lemérink 11,7 gramm amménium-
meta-vanadatot és 37,2 gramm komplexont. Desztillalt vizzel 1
literes mér6lombikba mossuk at. Teljes oldodas utan jelig
toltjuk.

Az aluminium meghatarozashoz a mérooldat Ffaktoranak beal-
litasa

a/ 4 db Erlenmayer-lombikba egyenként 20-20 ml komplexon
I11_.-at mérink be. Adunk hozza 100 ml desztillalt vizet, egy
csepp metalinsargat, 15 ml 5-6s pH-ju puffert, 1 ml vanadium-
komplexonatot, 1 ml metilén-kéket és 1 ml difenil-karbazont. A
sorrendet betartjuk. Ezek utan az oldatot cink-acetattal egy
jellegzetes zold szinb6l mélyvorosig titraljuk. A fogyott ml-
ek szama "a".

b/ Az aluminium-méréoldatunkb6l 4 db Erlenmayer-lombikba
egyenként 20-20 ml oldatot mérink be. Hozzaadunk 80 ml desz-
tillalt vizet, 20 ml komplexon 11l1.-at, 1 csepp metalinsargat, 15
ml 5-6s pH-ju puffert. A metalinsarga szinének a puffer 5-6 ml-



20 MODSZERTANI KOZLEMENYEK Il1. KOTET 1973.

A legkilénbdz6bb fémsdk maszkirozasara a kalium-cianid a
legmegfelel6bb, de ha ezt hasznaljuk, nagyon korultekintéen
kell dolgoznunk, mert ez egyike a legveszedelmesebb mérgeknek.
Oldatok: 1. 0,05 molos komplexon 1I1. /készitése az aluminium
meghatarozasanal leirva/.

2. 30 %-os natrium-hidroxid oldat,

3. niluskék oldat. 0,03 %-os vizes oldat.

4. Patton-Reeder indikator. 1:100 néatrium-kloriddal
dorzsoljik el. A natrium-kloridnak kalcium és magnézium men-
tesnek kell lennie.

5. Kalcium-klorid oldat. Viztiszta kalcitbol /kalci-
um-karbonat/ kb. 3 grammot mérink le 4 tizedes pontossaggal.
Desztillalt vizzel magas 600 ml-es f6z6poharba mossuk at és
még kb. 80 ml desztillalt vizet adunk hozza. A poharat ©ora-
Uveggel lefedjik, kiont6jén at pipettabdl hig sdésavat engediink
bele, mig a kalcium-karbonat feloldédik. Oldas utan oralveggel
lefedve gazlangra tesszik és a keletkezett szén-dioxidot Ki-
forraljuk. Leh(ilés utan nagyon gondosan atmossuk egy 2 literes
mérélombikba és jelig feltoltjiuk desztillalt vizzel. Jol 6sz-
szerazzuk és a tovabbiakban az aluminium tdérzsoldat készitésé-
nél leirt médon jarunk el.

6. Trietanol-amin oldat. 1:4 aranyban desztillalt
vizzel higitjuk.

Komplexon I11. faktoranak beallitasa

Viztiszta kalcitbol kalcium-klorid méréoldatot készitet-
tink, melyb6l 25 ml-t pipettazunk egy 500 ml-es Erlenmayer-
lombikba. Korulbeliill 170 ml desztillalt vizet adunk hozza,
1 késhegynyi amménium-kloridot, 1 csepp niluskéket, cseppen-
ként natrium-hidroxidot, mig az indikator atvalt kékrél roézsa-
szinlre. A megfelel§ pH biztositasara a natrium-hidroxidbol 3
ml-t adunk még feleslegben. Fél o6rai allas utan Patton-Reeder
indikator mellett komplexon Ill.-al megtitraljuk. 5-6 titralast
végzink el és ebbdl szamitjuk ki a komplexon 111. faktorat.

Szamitas. A kalciumra fogyott 0,05 moélos komplexon I1I.
ml—-ét beszorozzuk a faktorral és 2,804 mg kalcium—oxid gr.
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egyenérték mennyiségével. Tekintetbe vesszik a higitast és Kki-
szamitjuk a kézet, %-os kalcium-oxid tartalmat.

3.3.2. Magnézium meghatarozasa

A kivett 100 ml oldathoz 100 ml desztillalt vizet és 10 ml
10 pH-ju puffert adunk. Az oldat maszkirozdsa tovabba a kal-
ciumnal leirt el6iradsok szerint torténik. Eriokrom-fekete
T indikator mellett komplexon Il1l1.-al titraljuk. Az indikator
szine vorosb6l kékre valt at. Titralaskor a kalcium és magné-
zium mennyiségét egyltt hatarozzuk meg.
Oldatok. 1. 10-es pH-ju puffer. 70 gramm amménium-kloridot
feloldunk 150 ml desztilladlt vizben, hozzdadunk 570 ml cc.
ammonium-hidroxidot és 1 literre desztillalt vizzel feltoltjuk.

2. Eriokrom-fekete T. indikator. 1:100 aranyban nat-
rium-kloriddal dorzsoljuk el. A natrium-kloridnak kalcium és
magnézium mentesnek kell lennie.

3. Magnézium-oxid. Megvizsgaljuk a pro analizi miné-
ségli magnézium-oxidot, hogy tartalmaz-e karbonatot. Ha tartal-
maz, akkor elektromos kemencében 950 °C-ig felfitjuk, ha nem
akkor 650 °C-on tartjuk léran éat. Platina talban vékony réteg-
ben szétteritjik a magnézium-oxidot és a hideg kemencébe tesz-
szik. - A kemencéb6l exszikkatorba vesszik ki és lehlGtjuk. Jol
zar6o Uvegdug6s edényben és exszikkatorban tartjuk. igy eléké-
szitve is csak 1-2 napig hasznalhatjuk.

4. Trietanol-amin oldat. 1:4 aranyban desztillalt
vizzel higitjuk.

5. 0,05 molos komplexon Ill. /leirdsa a 18. oldalon/.

Komplexon 111. faktoranak beallitéasa

Szélesszaju Erlenmayer-lombikba a fent leirt és eldkészi-
tett magnézium-oxidbd6l visszaméréses modszerrel 0,0400 grammot
mérink be. Hozzdadunk 50 ml desztilldlt vizet és 5-10 ml 1:1
aranyban higitott sésavat. Addig melegitjik, mig feloldodik.
Felolddodas és lehlilés utan a térfogatot 200 ml-re egészitjuk
ki desztillalt vizzel. Feloldunk benne egy késhegynyi ammo-
nium-kloridot és 1 csepp metilvorés indikator mellett ammo-
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nium-hidroxiddal atlugositjuk. A magnézium meghatarozasanal
leirt modon eriokrom-fekete T. indikator mellett megtitraljuk.
Korulbelul 6-7 titralast végzink el. A meghatarozasok utan ki-
szamitjuk komplexon 111. faktorat.

Szamitas. A magnéziumra fogyott 0,05 mélos komplexon 1I1I.
ml-ét beszorozzuk a faktorral. Mivel a titraldskor a kalcium
és a magnézium.mennyiségét egyltt hataroztuk meg, a magnézium
értékét megkapjuk, ha a fogyott ml-ekbdl levonjuk a kalciumra
fogyott ml-ek szamat. Az igy kapott ml-t 2,016 ml/gramm mag-
nézium-oxidnak megfeleld egyenérték mennyiségével szorozzuk
be. Tekintetbe vesszik a higitast és kiszamitjuk a kézet %-os
magnézium-oxid tartalmat.

Megjegyzés: Ha az oldatunk magnéziumot nem tartalmaz, vagy
csak nagyon kis mennyiséget, akkor ezt a titralast eriokrom-
fekete T. indikator mellett nem lehet elvégezni. A kalium-cia-
nid hasznalatara a kalciumnal leirtak itt is érvényesek.

4. SZEN-DIOXID MEGHATAROZASA

A meghatarozas az 1. sz. abran bemutatott készilékkel tor-
ténik. A kézetporbdol a kivettaba 0,1-1 grammot mérink be,
desztillalt vizzel megnedvesitjiuk és 2-3 lveggydngyot teszink
bele. Ezutan a klUvettat egy zart rendszerl( készilékre kapcsol-
Juk. A csapot el6szér olyan allasba helyezzik, hogy a kivetta-
b6l a folyamat alatt kinyomuld gaz a kilsé kopennyel ellatott,
beosztasos (vegcs6be kerilhessen. A savtarté tolcsérbdl 1:1
aranyl sosavat lassu aramban, de folyamatosan a kivettaba en-
gedink, mig az félig megtelik. A kivettat o6vatosan kis langgal
melegitjiuk. Az oldatot a kézett6l figgben minimalisan 1-2 per-
cig forraljuk. A forralas befejezése utan varunk, hogy a gaz-
rendszer felvegye a hitéviz hémérsékletét. A savtarté tolcsér-
be telitett natrium-klorid oldatot toltink. A gazkeveréket a
rendszerbdl a telitett natrium-klorid oldattal a milliméterek-
re beosztott Uvegcs6be szoritjuk at. Miutdn a gaz atvette a
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hitéviz hoémérsékletét, 3-szor, 4-szer leolvassuk a gazoszlop
térfogatat. Ezutan a csap elforditasa utan a gazt a kali- vagy
natronlugot tartalmazo elnyeletdé edénybe atnyomjuk. Az elnye-
letést 3-szor, 4-szer megismételjik, hogy a lug a széndioxid
teljes mennyiségét a gaztérb6l lekésse. A gazoszlop térfoga-
tat Ujra leolvassuk. A két érték kiulonbsége adja a kézet szén-
dioxid tartalmat. A vizsgalat tartama alatt és a végén is el-
len6rizzik a hitékopenyben elhelyezett hémérén a hémérsékle-
tet, melyet feljegyzink, mert a szamitaskor erre az értékre
szikségink van. Leolvaseuk a barométer allasat és a mellette
elhelyezett h6mérérél a hémérsékletet.

Oldatok. 1. 1:1 higitasu sosav.

2. Telitett natrium-klorid oldat. 1 liter telitett
natrium-klorid oldatot készitiunk, metilnarancs indikatorral
megfestjik és 200 ml cc. soésavat adunk hozza. Az oldatot azért
festjik meg, hogy a térfogat leolvasasa konnyebb legyen. Az
oldatot masnapig allni hagyjuk, utana megszirjik.

3. Elnyeleté lug. 30-50 %,-os kalium vagy natrium-hid-
roxid oldat.

Megjegyzés. Ha a kb6zet izzitasi vesztesége 20-40 %, akkor
0,1-0,5 grammot, ha az izzitasi veszteség 20 % alatt van, 0,5-
1 grammot mérink be a kézetporbol.

Ha a minta mangan-dioxid tartalmi, soOsav helyett 1:3 ara-
nyu foszforsavat hasznalunk. A telitett natrium-klorid helyett
is a fenti higitasu foszforsavat hasznaljuk.

Ha a minta szulfidot tartalmaz, akkor a minta bemérése
utan a kivettaba 1 késhegynyi szublimatot /H g C 1 adunk.

Sz&mitas. A gaztérfogat mérése utjan kapott gaz térfoga-
tat /t°C-on és p nyomason/ normaltérfogatra kell &atszamolnunk
/0 °C és 760 torr/, hogy a mérend6 anyag széndioxid %-os meny-
nyiségét a gaztérfogatbol kiszamithassuk. A szamitast az egye-
sitett gaztorvény /Boyle-Mariotte— Gay-Lusac/ alapjan a Kko-
vetkez6 képlet segitségével szamithatjuk Ki:

vV ,:-t,._pt
0 PO /l1+at/
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ahol
vi= a mért gaztérfogat t °C-on, tehat a CO® gaz térfogata
elnyeletés elétt /A/ és elnyeletés utan /B/. A C O gaz térfo-

gata = A-B.
Po = 760 Hg mm,
1
“ 273
t = a hitéviz hémérséklete, ami a gaz hémérséklete is,
Pt = a kisérlet kozben leolvasott Ilégnyomas korrigalt
értéke.

A fenti képlet szerint

/A-B/ .pt /A-B/ _pt /A-B/ _pt
° 760 /1+"yj.t 760+ ||~-.t  760+2,78.t
Pt értékének korrigalasa: p-/W.0,8+U/ képlettel torténik,
ahol

p = leolvasott barométer allas mm-ben kifejezve t
szobah6émérsékleten,

W = vizg6z tenzidja t hémérsékleten /lasd 1. tablazat/,
szam jelenti a telitett natrium-klorid oldat tenzi-
gjat,

U = barométer allas helxesbftése at,, szobahémérsék-
1étén /lasd I1. tablazat/.

Végeredményben

= /A-B/(p-/W.0,8+U/)
Vo 760 + 2,78 t

A gaz sulyszerinti szamitasa Avogadro torvénye szerint torté-
nik:

ahol
vq = a gaz normal térfogata,
M = a gaz molekulasulya,
v~A = a gaz moltérfogata.
A gaz sulyszazalékos Osszetételét a kovetkez6 képlet adja:
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v .M.100
vm7beméres = 3nly % 9az

Szamitie gyakorlati példan bemutatva

1/ Térfogatszamitas normal térfogatra /szikséges adatok/
t =14 C, hiutoviz hémérséklete=gaz hémérséklete

= 750 mm /leolvasott légnyomas/

p =

tg,= 22 C, /szobah6mérséklet/

A =60,3 ml, /a gaz térfogata elnyeletés elétt/
B = 52,7 ml, /a gaz térfogata elnyeletés utan/
W == 1. tablazat alapjan t°= 14 °C-on= 12,0

U = I1l. tablazat alapjan t = 22 °C-on= 2,8

= /A-B/ = 60,3 ml -52,7 ml = 7,6 ml
Pt = (p-/W.0,8+2,8/) = 750-/12.0,8+2,8/ = 737,6 mm
_ 737,6 mm- 7,6 ml

o] 2,78.14+760 798,92 7,02 ml CO2
2/ Sulyszéazalékos szamitas
VO.M-lOO
Vm.bemérés
ahol
= 7,02
M = 44,011
v = 22,269

bemérés = 1,0002
7,02 . 44,011

1. tablazat

w = vizg6z nyomdsa a 0 homérs éklet fiiggvényében
t© w t° W t° w t° w
7° 7,5 12° 10,5 17° 14,5 22° 19,8
8° 8,0 13° 11,2 18° 15,5 23° 21,1
9° 8,6 14° 12,0 19° 16,5 24° 22,4
an 9,2 15° 12,8 20° 17,5 25° 23,8

11° 9,8 16° 13,0 21° 18,7 26° 25,2
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3Ccr

31C
1. abra. Berendezés a kb6zet szén-dioxid 32¢

tartalmanak meghatarozasahoz 33C

tablazat

barométerallas

3.8
3.9
4,05
4,15

4.1
4.2
4,35
4,5

5. SPEKTROFOTOMETRIAS MODSZERREL MEGHATAROZOTT ALKOTORESZEK

Munkank végzéséhez 2 db Beckman-féle spektrofotométeriink

van, az egyik langfotométeres tartozékkal. igy kedvezd koril-

mények kozoétt dolgozhatunk.

A fényelnyelésen alapulé médszerek alkalmazasanal gondosan
Csak teljesen

ellenérizzik a felhasznalt oldatok tisztasagat.
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atlatszd6 oldatokat fotometralhatunk. Ugyanigy gondoskodjunk
arrol, hogy a mérésekhez hasznalt kivettak is mindig tisztak
legyenek. Gyakran toroljuk at 6ket alkoholos vattaval, hogy a
felliletikre tapadt zsirt eltavolitsuk. A legcsekélyebb tiszta-
talansag is pontatlansagot eredményez. Azonos fényelnyeléssel
biré kivettakat valogassunk a mérésekhez.

A felsorolt spektrofotometrias meghatarozasoknal minden
esetben "vak' meghatarozast is végzink a felhasznalt oldatok-
bol, melyet a mért extinkcidkbol levonunk.

A spektrofotometrias meghatarozasok megbizhatésaga - az
emlitetteken kiviill - az igen pontos ©Osszehasonlité /standard/
oldatokon alapszik.

Feltaras: 0,2 gramm jol elporitott mintat mérink be 25
grammos platinatalba. Hozzdadunk 20 ml cc. sdésavat és 20 ml
cc. hidrogén-fluoridot. Homokfiurdén beparoljuk, majd 2 ml 1:1
higitasu perklérsavval /H C I O kétszer, - nem teljesen szaraz-
ra - lefustoljuk.

2 ml egy-egy aranyban desztillalt vizzel higitott perklor-
savval melegitve oldjuk. A fTeltarasbol 200 ml-es torzsoldatot
készitink melyet a felhasznaléasig polietilén (vegekben taro-
lunk. A fent leirt médon a kézetmintdk &ltalaban maradék nél-
kil feltarhatok. Néha azonban csak kildonleges eljarasokkal si-
keriul egyes kb6zetek feltarasa. Példaul: hematit esetében a
minta el6zetes és Ovatos kiégetésére van szikség. A szerves-
anyag tartalmi mintakat is kiégetjuk feltaras elétt, kuldnben
a perkldérsavval robbanast okozhatnak. Mangan-dioxid tartalmd
k6zeteknél hidrogén-peroxidot kell a feltarasnal hasznalni és
tébb savat a torzsoldat készitésénél. Barium-szulfatot tartal-
mazé kbézetnél, a feltaras utan fel nem tardédott barium-szulfa-
tot szilréssel tavolitjuk el a torzsoldatbdél. Sok titan jelen-
1étében perkldérsav helyett sosavval vesszik fel a beparlasi
maradékot, mert igy kapunk csapadékmentes tiszta oldatot. Az
oldasnak igen makacsul ellenalldé mintak esetében szérodas fel-
tarast alkalmazunk.
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5.1. OSSZESVAS MEGHATAROZASA /Fe2°3~ban megadva/

A 200 ml-es torzsoldatbol 2 ml-t 50 ml-es mér6lombikba pi-
pettdzunk. Hozzamérink 4 ml hidroxilamin oldatot és 5 ml "ol-
datkeveréket"” /lasd késébb/. Jelig toltjuk, oOsszerazzuk majd
522 mm hullamhosszUsagnal mérjik az extinkciét. A vas mérdéol-
datunk - 200 ppm. Feaqmban kifejezve - kb. 436 extinkciét ad
50 ml térfogatban. A meghatarozas pH:5-nél torténik.

A vasat hidroxilaminnal redukaljuk és alfa-alfa"-dipiri-
dillel komplexvegyuletbe vissziuk. Gyakori eset, hogy a vasat
a szoédas feltaras torzsoldatdbol hatarozzuk meg. I1lyenkor az
oldat nagyobb savkoncentraciéja miatt az adagolt puffer oldat
nem elegendd a pH:5 beadllitasahoz. Néhany csepp 1:1 higitasu
ammonium-hidroxidot adunk a lombikba és univerzal indikatorral
ellenérizzik a pH-t. E médszerrel a vas 0,01 %-tdél, 50-70 %-ig
hatarozhaté meg a bemérés novelésével, illetve megfeleld hi-
gifassal.

Oldatok: 1. 25 %-os hidroxilamin-klérhidrat,

2. dipiridil oldat, 0,2 gramm alfa-alfa"-dipiridilt

100 ml 0,2 normal soésavban oldunk,

3. "oldat-keverék'", 4 ml fenti hidroxilamin oldat,
6,8 gramm natrium-acetat, 20 ml fenti dipiridil oldat 100 mi-
re higitva /1 hénapig allando/,

4. vas mér6oldat /standard, Osszehasonlité oldat/.
Lemérink 0,1398 gramm spektral tiszta vasszivacsot. 5 ml 2.
normal sésavban oldjuk és 2 literre higitjuk. Az oldat 1 ml-re
100 ppm Fen~0™-al egyenl§.

Szamitas, az alabbi képletek segitségével torténik:
Fe 0 = mérendd extinkcio
22 200 ppm FeOOO extinkcio 10
Az FeNON kiszamitasara a fenti képlet csak akkor érvényes,
ha a 0,2 gramm bemérésbél készilt 200 ml-es todrzsoldat 2 ml-ét
mértik be a meghatarozashoz. Sok vas jelenléte esetén 5- vagy
0 -szeres higitast alkalmazunk. Ha a vas kevés, agy 5, 10,
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vagy 20 ml-t mérink ki a 200 ml-es torzsoldatbol. A szamitas-
nal a higitast Tfigyelembe vesszik, - s6t a nagyobb bemérést

is.

5.2. TITAN MEGHATAROZASA

A kézet Osszetételétdl fiugg, hogy a meghatarozashoz melyik
médszert valasztjuk.

5.2.1. Tit&n-dioxid meghatarozasa aszkorbinsavval

A 200 ml-es torzsoldatbdl 20 ml-t 50 ml-es mér6lombikba
pipettazunk. Hozzdadunk 10 ml redukadlé oldatot és 10 ml puf-
feroldatot. Jelig toltjik a lombikot, Osszerazzuk és 1 ora
malva 400 mm hullamhosszisagnal mérjik az extinkciot. A titan
méréoldatunk - 400 ppm, ez TiO™-ban kifejezve - 50 ml térfo-
gatban korulbelidl 380 extinkcidt ad. Az aszkorbinsavval kép-
zett sarga komplex pH 3,5-6 kozott alland6é. Bauxitoknal a ma-
gas titan tartalom miatt a szédas feltaras oldatabdél hataroz-
zuk meg a titant /kriolit képz6dés/. Sok foszfat zavarja a
meghatarozast ilyenkor a hidrogén-peroxidos modszert hasznal-
Juk.

Oldatok: 1. redukal6é-oldat. 1 gramm natrium-meta-biszulfitot
/Nans~on/ oldunk 60 ml desztillalt vizben, majd 2,5 gramm asz-
korbinsavat oldunk ugyanebbe az oldatba és 100 ml-re toltjik,

2. puffer oldat. 200 ml ecetsavat elegyitink 500 ml
desztillalt vizzel, majd 150 ml cc. amménium-hidroxid hozza-
adasa utan 1 literre toltjik,

3. titan mérdéoldat /standard Osszehasonlité oldat/.
Kis platina talba bemérink 80 mg kiizzitott spektral tiszta ti-
tan-dioxidot, 2 ml perkldrsavat és korulbelul 10 ml hidrogén-
fluoridot. Homokfirdén majdnem szarazra paroljuk. Ezutan 2 ml
perklérsavat adunk hozza, ismét majdnem széarazra paroljuk,
hogy a fluor utols6 nyomait is ellizzik. Végul 8 ml cc.per-
klérsavval és 20 ml desztillalt vizzel vizfiurdén melegitjik.
Tokéletes oldodas utan desztillalt vizzel 1 literre toltjik
fel. Az oldat 1 ml-e egyenlé 80 ppm titan-dioxiddal.
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Szamitas. Ha a 0,2 gramm bemérésii savas feltaras 200 ml-es
torzsoldatabol 20 ml-t emeltink ki és aszkorbinsavat hasznal-
tunk a meghatarozashoz, akkor az alabbi képlet segitségével

szamolhatunk :

m., . ismeretlen extinkcié .
1rn2 50 ppm . TiO2 extinkcio * *

5.2.2. Titan meghatarozasa hidrogin-peroxiddal

A 200 ml-es torzsoldatbdol, vagy a szédas feltaras torzs-
oldatabél 40 ml-t 50 ml-es mér6lombikba pipettazunk és hidro-
gén-peroxidos savkeverékkel jelig toltjik. Osszekeverés utan
400 mm hullamhosszisagnal mérjik az oldat extinkcidjat. A ti-
tan méréoldatunk - 800 ppm. TiO™-ban kifejezve - 50 ml térfo-
gatban koridlbelil 130 extinkcidét ad. A sarga peroxid-titansav
szine allando.

Oldatok: 1. hidrogén-peroxidos savkeverék: 200 ml 50 térfogat
%-os kénsavat, 200 ml cc. foszforsavval és 200 ml 30 %-os hid-
rogén-peroxiddal o6sszekeverink. Barna szini, lazan bedugott
Uvegdugo6s Uvegben taroljuk,

2. titadn méréoldat /standard, oOsszehasonlité olda
az aszkorbinsavas titan-dioxid meghatarozasanal leirva.

Szamitas. Ha a savas feltaras 0,2 gr bemérésbél készilt,
20 ml-es torzsoldatbdl 40 ml-t mértink ki és a meghatarozast
hidrogén-hiperoxidos médszerrel végeztik, akkor az alabbi kép-
let segitségével szamolhatunk:

Tin % = ismeretlen extinkcid6_ .
2 800 ppm . 240g extinkcio

5.3 _MANGAN MEGHATAROZASA

A 200 ml-es torzsoldatbol 20 ml-t pipettazunk 50 ml-es mé-
r6lombikba. Hidegen hozzadadunk 20 ml oldatkeveréket, jelig
toltjik és oOsszerazzuk. Egy orai  allas utan 525 mm hullam-
hosszUsagnal mérjik az oldat extinkcidojat. Szinerfdssége 24
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o6ran at alland6. Mangan méréoldatunk - 100 ppm. MnO-ban Kkife-
jezve - 70 koriuli extinkciot ad 50 ml térfogatban.
Oldatok: 1. eziUst-nitrat 1 %-os vizes oldata,

2. oldatkeverék: amménium-perszulfatbol /pro anal mi-
n6éségl/ bemérink 5 gr-ot, oldjuk, 10 ml 1 %-os ezlist-nitrat
oldatot adunk hozza és 200 ml-re toltjik,

3. mangan-mérdéoldat: /standard 6sszehasonlité oldat/.
Bemérink 0,0774 gramm spektral tisztasagu mangant egy f6z6po-
harba és oldjuk 20 ml 0,5 normal kénsavban. A leh(itétt oldatot
két literre higitjuk. Az oldat 1 ml-e egyenlé 50 ppm MnO-val.
A standard oldatot MnSO"™. 4HM0 /molekulasulya = 233,05/-bol is
készithetjuk. Bemérink 0,3144 gr-ot, 10 ml normal kénsavval
savanyitjuk, két literre toltjuk. Az oldat 1 ml-e 50 ppm MnO-
val egyenlé.

Szamitas. Ha a savas feltaras 0,2 gr bemérésbdl készilt,
és a 200 ml-es torzsoldatb6l 20 ml-t mériunk ki, akkor az alab-
bi képlettel szamolhatunk:

MnO % = ismeretlen extinkcio oy
100 ppm . MnO extinkcio * *

5.4. FOSZFOR MEGHATAROZASA

A 200 ml-es torzsoldatbdol 25 ml-t pipettazunk 50 ml-es mé-
rélombikba, 20 ml redukdlé oldatot adunk hozza, jelig feltolt-
Juk és oOsszerazzuk. Egy éjszakan at allni hagyjuk. Az oldat
extinkcigjat 827 mm hullamhosszusagnal mérjik. A foszfor méré-
oldatunk - 50 ppm P2°s~ben kifejezve - 50 ml térfogatban 393
kordli extinkciot ad.

Oldatok: 1. Normal kénsav,

2. amménium-molibdat oldat: 5 gr amménium-molibdatot
250 ml desztillalt vizben oldunk,

3. redukalé-oldat: 125 ml 3 normdl kénsavat, 40 ml
ammonium-molibdat oldatot és kevés desztillalt vizben 1 gr
aszkorbinsavat oldunk. Az egészet Osszetoltjuk és 250 ml-re
egészitjuk ki. Naponta frissen készitjuk.



32 MODSZERTANI KOZLEMENYEK 11. KOTET 1973.

4. fToszfor mérdboldat /standard, oOsszehasonlité oldat/:

110 °C-on szaritott kalium-dihidro-foszfatbsol /Kti~P0/ 00,0959

gr-ot mérink be egy literre. Az oldat 1 ml-e 50 ppm P200—tel
egyenléd.

Szamitas. Ha a savas feltaras 200 ml-es torzsoldatabdl a

meghatarozashoz 25 ml-t mérink ki, akkor az alabbi képlettel

szamolhatunk :

pn »= ismeretlen extinkcid o
25 50 ppm . P20 extinkcio * *

5.5. KALIUM ES NATRIUM MEGHATAROZASA

A kalium és natrium meghatarozasa is a 200 ml-es torzsol-
datbol torténik langfotométerrel. A natriumot 589 mm hullam-
hosszusagnal, a kaliumot 770 mm hullamhosszusagnal mérjuk. A
kalium és a natrium meghatarozasanal minden esetben mérégor-
bét veszink fel és errdl olvassuk le az extinkcidnak megfeleld
kalium és natrium értéket. A perklérsavas kozeg azért elényods
mert az oldatban jelenlevé Ca/Cl0 /™ nem gerjeszthet6k. Még
mészkdvek alkalia tartalmanak meghatarozasa is pontos a fenti
médszerrel.

Ha a feltarast csak szodas oOmlesztéssel tudjuk elvégezni,
akkor a kovetkez6képpen jarunk el: két darab platina tégelybe
azonos mennyiséget mérink be natrium-karbonatbél. Az egyikhez
a vizsgalandd mintat is hozzamérjuk. Megdomlesztés és perklor-
savas kioldas utan mindegyikb6l 200 ml-es tdrzsoldatot készi-
tink és megmérjik a kalium tartalmat 770 mm hullamhosszusag-
nal. A minta nélkili "vak-oldat" kalium tartalmat levonjuk a
mintat tartalmazé oldatbél s igy a minta kalium tartalmat
nyerjiuk. Ugyanezeket a miveleteket végezzik el a kalium-kar-
bonattal 1is és ebb6l a Tfeltarasbol a natriumot hatarozzuk
meg - 589 mm hullamhosszusagnal.

Oldatok: 1. natrium-méréoldat /standard, oOsszehasonlité ol-
dat/: koéridlbeltul 2 grammnyi, nagy tisztasagl natrium-kloridot
200 °C-on kiszaritunk. Exszikkatorba valdé leh(ilés utdan 1,8859

-
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grammot kis platina talban 1:1 higitasu perkldérsavval lefis-
tolunk. Feloldas utan 1 literre toltjuk. Az igy készitett ol-
dat 1 litere 1,000 gr natrium-oxidnak felel meg.
2. Kalium-méréoldat /standard, o6"sszehasonlité oldat/:

A natrium-oldathoz hasonldéan készitjuk. Kalium-kloridbol
1,5829 grammot mérink be 1 literre, ami 1,000 gr kalium-oxid-
nak felel meg.

Szami tds: a standard kalium és natrium oldatbél 2; 5; 10;
20 mg-liternek megfeleld mennyiségeket higitunk. Ezekkel az
oldatokkal minden alkalia-meghatarozas alkalmaval mérégorbét
veszink fel és az ismeretlen alkalia-tartalmu oldatok emisz-
szigjanak megfeleld mg-értékeket a gorbérdl leolvassuk. Tekin-
tetbe vesszik az alkalia-tartalmu oldatunk higitasat és a be-
mért kézet mennyiségét. Ezen adatok birtokadban a kézet %-os
alkalia-tartalmat kiszamitjuk.
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barium-szulfat alakban levalasztjuk. A csapadékot forralassal
tomérithetjik. Masnapig allni hagyjuk, kék szalagos sz(ir6papi-
ron szlirjuk, desztillalt vizzel klorid és szulfat-mentesre
mossuk. A csapadékot szlir6papirral egyutt, kiizzitott és le-
mért paltina tégelybe helyezzikk és elektromos kemencében éget-
jJjik, hasonlé médon mint ahogy a szilicium-dioxidnal leirtuk,
de a hémérsékletet csak 800 °C-ig emeljiuk. A tégelyt az elek-
tromos kemencébdl exszikkatorba vesszik ki és a barium-szulfat
csapadékot lehllés utan mérjuk.

Megjegyzes: ha a barium-szulfat csapadék nem hoéfehér, ak-
kor a csapadékot a fent leirt médon mégegyszer feltarjuk és a
meghatarozast megismételjik, vagy néhany ml cc. H"SO™-ben me-
legitve feloldjuk. Lehllés utan 50 ml hideg desztillalt vizbe
ontjiuk, a tégelyt atmossuk. Egy éjszakan at all, szlrjuk, iz-
zitjuk és mérjiuk.

2. A KOZET OSSZES KENTARTALMANAK MEGHATAROZASA

A kézet kéntartalmatol fiuggben 0,2-1,0 gr kézetport plati-
na tégelybe mérink be, hozzdadunk egy késhegynyi natrium-nit-
ratot és utana natrium-karbonattal a "k&zet feltarasa™ cimi
fejezetben leirt médon feltarjuk, lehetéleg elektromos kemen-
cében. A feltaras utan a barium meghatarozasanal leirt médon
jarunk el, de jelen esetben a leszlirt oldatot hasznaljuk fel
a meghatarozashoz. A szirletet a moséfolyadékkal egyltt egy
alacsony 600 ml-es poharba gylijtjuk ossze. Az oldatba lvegbo-
tot helyeziink és a poharra raillé Oraiiveget tesziink. Egy csepp
metilvorés indikdtort adunk az oldathoz és kis részletekben
1:1 higitasu so6savat ontink hozza. - A soOsav hozzdadasakor az
Oraiuveget kissé megemeljik, de nem vesszik le, mert a natrium-
karbonat bomlasakor kipezsgd szén-dioxid veszteséget okozhat.
- Az oldat térfogata sd6sav hozzaadasakor legalabb 250-300 ml
legyen, mert ellenkezd esetben kovasav kivalas lehetséges.

Az oldat megsavanyitasa utan a szén-dioxidot kiforraljuk,
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az oldatot kissé lehiitjik, 100 ml-enként 1 gr amménium-klori-
dot és egy késhegynyi hidroxil-amin-klorhidratot adunk hozza.
Ujbdl felforraljuk és forras kdzben pipettabdl cseppenként 10
ml 5 %-os barium-kloridot adunk az oldatunkhoz, s tovabb for-
raljuk, hogy a csapadék toméruljoén. A csapadékot masnap kék-
szalagos szirépapiron szirjik, klorid mentesre mossuk és elé-
getjiuk, hasonléan, mint ahogy a barium meghatarozasnal jartunk
el.

Megjegyzés : az irodalomban leirt szokvanyos savkoncentra-
cio beadllitasat azért nem tartjuk be, mert a kovasav nagyon
kénnyen kivalik s mivel azt oldatba mar nem +tudjuk vinni, a
csapadék szilirése és kimosasa majdnem lehetetlen. Ha a k&zetink
0,1-0,2 % kenet tartalmaz, akkor a csapadékot sz(irés elétt két
napig allni hagyjuk.

A szilicium-dioxiddal valé szennyez6dés gyanujanal a csa-
padékot kevés hidrogén-fluoriddal és j~SOn-el lefustoljiuk, iz-
zitjuk és mérjik.

3. SAVBAN OLDHATO SZULFAT MEGHATAROZASA

A kbézetporbol 1,0-2,0 gr-ot f6z6poharba mérink, hozzaadunk
30-40 ml desztillalt vizet és 20 ml 1:1 higitasu soésavat. A
poharat oOraiveggel lefedjik, vizfird6ére helyezzik, ahol 1-2
oraig tartjuk. 1dénként megkevergetjiuk. Kék-szalagos szirépa-
piron szlrjuk és mossuk, vigyazva, hogy a térfogat a 200 ml-t
ne haladja meg. Az oldatot 1:1 higitasu amménium-hidroxiddal
metilvords indikator mellett éppen atlugositjuk, majd kb. nor-
mal soésavval visszasavanyitjuk és még minden 100 ml térfogatra
szamitva tovabbi 1,5 ml normal sésavat adunk hozza. A tovabbi-
akban pontosan Ugy jarunk el, mint az 0sszes-kén meghataroza-
sanal .
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4. A KOZET OSSZES KLORTARTALMANAK MEGHATAROZASA

Platina tégelybe a k&zetporbol bemérink 1,0 gr-ot. Klor-
mentes natrium-karbonattal a mar ismertetett médon feltarjuk
és kilugozzuk. Szlrjuk, mossuk /mint a barium meghatarozasa-
nal/, az oldat térfogata a 300 ml-t ne haladja meg. Metilna-
rancs indikator jelenlétében hig salétromsavval semlegesitjik,
s gyengén savanyitjuk. 5 %-os ezist-nitrat oldat kis felesle-
gével a klort levalasztjuk. Sotét papirral vesszik koril a po-
harat, hogy a levalt csapadékot megvédjiuk a fénytSl. Egy orara
vizfird6re tesszik, kdzben megkevergetjik. Masnapig félretesz-
szik, lehet6leg olyan helyre, ahol a fényt6l és soOsavgdzoktdl
védve van. G-4-es Uvegsziurén szlrjik, 1:99 higitasu salétrom-
savas oldattal mossuk. 130-150 °C-on szaritjuk, s lehi(lés utan
mérjik.

A szttrBtigely elbkészitése: a teljesen tiszta szirdtégelyt
1:99 higitasu moséfolyadékkal, majd desztillalt vizzel atmos-
suk, majd szaritoszekrényben 130-150 °C-on kiszaritjuk. Ex-
szikkatorba kivesszuk, leh(ilés utan mérjiuk. A klértartalom
meghatarozasa utan az ezist-klorid csapadékot a sziurétégelyrdél

ammonium-hidroxiddal oldjuk le.

5. MAGAS BARIUM-TARTALMU KOZETEK KOVASAVTARTALMANAK MEGHATA-
ROZASA

Ha egy k6ézet barium-szulfatot, vagy bariumot és szulfatot
tartalmaz egymas mellett, akkor a szokadsos modon nem hataroz-
hatjuk meg a kovasavat, mert joval alacsonyabb, vagy magasabb
értéket kapunk. Ezért a bariumot el kell tavolitani a feltart
kézetbdl.

Platina tégelybe bemérink 1,0 gr anyagot, és 8 gr natri-
um-karbonattal a szokasos moédon feltarjuk. Feltaras utan 200
ml desztillalt vizet tartalmazé poharba tesszik a tégelyt.
Vizfurdére helyezzik, hogy a feltart omledék fellazuljon. A
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fellazuldas utan a tégelyt és a fed6t kiemeljik, gondosan le-
mossuk. Az oldatot leszirjik, hasonléan, mint a kén feltarasa-
nal. A kimosdshoz 1-2 %-os natrium-karbonat oldatot haszna-
lunk. Az oldatot gondosan soésavval megsavanyitjuk, kiforral-
Juk. Vigyazzunk, nehogy veszteség alljon eld8! Az oldatot pla-
tina vagy porcelan talba &atmossuk és elkezdjik a kovasav b7e-
parlasat.

A tégelyen és fed6n esetleg rajta maradt csapadékot a ki-
oldashoz hasznalt poharba soésavval leoldjuk, utéana kivesszik a
tégelyt és lemossuk. Ezt az oldatot felmelegitjiuk és a szlr6-
papirt csapadékostdl az oldatba helyezzik. I1lyenkor a legjobb
a vizfurdére tenni, hogy az oldas tokéletes legyen. Az oldatot
utana megszlirjuk, a szlrépapirt gondosan kimossuk. A szirlet-
b6l a bariumot a szokvanyos médon levalasztjuk /lasd a barium
meghatarozasanal/. A barium-szulfat csapadék szilirése utan az
oldatot és a mosé6folyadékot gondosan Osszegyljtjik és ezt az
oldatot hozzaontjik a porcelan /platina/ talban levé oldathoz,
ahol a SiOg meghatarozashoz mar parlédik az oldat fétomege.

A szlirésnél a szlr6papiron maradt csapadékot elégetjik a
feltarashoz hasznalt tégelyben. Utana kevés natrium-karbonat-
tal megdmlesztjik, s6savval kioldjuk. Ezt az oldatot is hozza-
adjuk a kovasav beparlashoz. A tovabbiakban most mar a szoka-
sos médon hatarozhatjuk meg a kovasavat, aluminiumot, kéalciu-
mot és magnéziumot.

Az elégetett barium-szulfat csapadékot ha nem talaljuk
teljesen hoéfehérnek és tisztanak, akkor natrium-karbonattal
ismételten feltarjuk. Az omledéket desztillalt vizbe helyezzik
és az egész fenti folyamatot megismételjuk. Ezen masodik fel-
tarasb6l adédo oldatokat, miutan Ujra levalasztottuk a bariu-
mot, hozzadadjuk a talban levé beparlasi maradékhoz.

6. A FLUORTARTALMU KOZETEK KOVASAVTARTALMANAK MEGHATAROZASA

A bemért kézetmintat szokasos médon natrium-karbonattal
feltarjuk, de az igen magas hémérsékletet keruljik. A lehidlt
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omledéket korulbeldl 200 ml desztillalt vizbe tesszik és viz-
furdén melegitjik, hogy fellazuljon. Ezutan 4,5 gr Ai d S6Ho0-
ot adunk hozza. Visszahelyezzik a vizfirdére, 1-2 o6rat mele-
gitjuk. Levétel és leh(ilés utan 1:1 higitasu sésavval felold-
Juk, atmossuk egy platina talba és kovasavra a szokasos modon
beparoljuk. Ebb8l a feltarasbdl csak a kovasavat hatarozhatjuk

meg-

7. ALUMINIUM MEGHATAROZASA EGYES ZAVARO IONOK MELLETT

Azoknal a mintdknal, melyeknél pontos eredményt gravimet-
riasan, vagy komplexometrias utéon nem tudnank elérni, spek-
trofotometrids moédszert alkalmazunk. Mészkovek, dolomitok és
mas kis aluminium tartalmi ké&ézetmintak esetében ez a moédszer
ad legpontosabb eredményt, o©olom, cink, réztartalmu kézetmintak
aluminium tartalmat is ezzel a modszerrel hatarozzuk meg leg-
gyorsabban. A meghatarozast =zavarja a nagyobb mennyiségi va-
nadium és nikkel. A szédas feltaras alkalmasabb a meghataro-
zashoz, mint a savas feltaras. A meghatarozas az eriokrom-cia-
nin-R-rel pH 6-nal képz6d6 aluminium-lakk spektrofotometrias
mérésén alapszik. Ha a tdrzsoldat fluort is tartalmaz, ez az
aluminium-lakk sziner6sségét halvanyitja. Ezért nem alkalmas
minden esetben a savas feltaras a meghatarozasra, mivel ott
hidrogén-fluoridot is hasznalunk.

A feltart torzsoldatunkbdl annyit emelink at egy 100 ml-es
mérélombikba, hogy az aluminium tartalma 50-50 ppm legyen. Ha
az /Up0. tartalom 3 % felett varhatdé, akkor a torzsoldatot
tizszeresére higitjuk. 2 csepp tomény tio-glikolsav hozzaada-
sa utan 15-20 percet varunk a redukcidéra. Majd 1 %-os natrium-
hidroxiddal fenolftalein indikator mellett kdzombositink és
0,7 ml norman so6savval a pH-t 2,1-re allitjuk be. Pontosan 15
ml 0,1 %-os eriokrém-cianin-R oldatot adunk hozza, [0 perc va-
rakozas utan 20 ml acetat-pufferrel a pH-t 6-ra emeljiuk, 06sz-
szerazas és jelig toltés utan 15 perc mulva az oldat extink-
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cigjat 530 nun hullamhosszisagnal teljesen azonos médon készilt
vak-oldattal szemben mérjiuk. Az aluminium méréoldatunk - 50
ppm AIéOS—ban kifejezve - 700 korili extinkciot ad 100 ml tér-
fogatban. A szinerdsség 10 o6ran at allandé.
Oldatok: 1. normal soésav,

2. 1 %-os natrium-hidroxid,

3. tio-glikolsav,

4. eriokrém-cianin-R oldat, 0,1 %-os, melynek 1 li-
terében 6 ml normal sésav van,

5. 0,5294 gramm aluminiumot bemérink egy f&6z6poharba,
10 ml 15 % natrium-hidroxidban oldjuk, atsavanyitjuk és 1 li-
terre feltoltjiuk,

6. puffer-oldat /6 pH/ 54,8 ammonium-acetat, 21,8

gramm natrium-acetat ¢és 1,2 ml cc. ecetsav 1 literben oldva.

8. aluminium ko6ézvetlen meghatArozasa sok vas &S titAn esetében

Ha 8 k6zet sok vasat és titant tartalmaz, az elsd feje-
zetben ismertetett meghatarozas nehézkes és nem pontos. Ilyen-
kor célszer(i a vasat és a titant eltavolitani és utana az alu-
miniumot meghatarozni. 1 gr kézetet szdédaval feltarunk, a ko-
vasavat dehidratizalassal eltavolitjuk a szirletb6l a szoka-
sos modon 500 ml-es torzsoldatot készitink, melyb6l 50 ml-t
razotolcsérbe pipettazunk. Hozzaadunk 3 ml cc. sdsavat és 10
ml kupferron oldatot /minden alkalommal frissen készitett 6 %
os vizes oldat/ és 10 ml kloroformot. A titant és a vasat
kirazassal igy eltavolitjuk. Ujbol adunk az oldathoz kupfer-
ront és a kirazast megismételjik, ezutan csak kloroformmal
kétszer, haromszor Ujra kirazzuk. Az utols6 kirazasnal a klo-
roformos rétegnek szintelennek kell lennie. A vizes réteg tar-
talmazza az aluminiumot, melyb6l a kloroform nyomokat enyhe
forralassal tavolitjik el. Lehllés utan metilnarancs indikator
mellett amménium-hidroxiddal ko6zombositjik az oldatot. Ammo-
nium-acetat puffer jelenlétében komplexon I11. feleslegével
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forraljuk, gyorsan lehl(tjuk és zink-séval xilenolnarancs in-
dikator mellett az aluminiumot megtitraljuk. A xilenolnarancs
szinatvaltasa jobban latszik, ha titralaskor a két csepp in-
dikdtorhoz korulbelil 0,5 ml 0,02 %-os metilénkéket adunk.

A kupferron csapadékot ad a vassal, titannal, vanadiummal,
de ha az oldatban 6lom, =zink, réz és mangan van jelen, akkor
az is az aluminiumhoz titralodik.

Mangan és réz jelenléte esetén a kupferronos kirazas utan
a vizes fazishoz korulbelil 0,5 gr szilard natrium-dietil-
ditio-karbamatot adunk és kloroformmal kirazzuk a mangant és a
rezet. A natrium-dietil-ditio-karbamat hozzaadasat megismétel-
Juk és kloroformmal GOjra kirazzuk. Az oldatb6l a kloroform
nyomokat enyhe forralassal eltavolitjuk.

Ha az aluminiumon kivil még zink is van jelen, akkor a ki-
razasok utan a cink és aluminium tartalmd oldathoz komplexon
I11_-at adunk feleslegben. Ezutan az oldatot fenolftalein in-
dikator jelenlétében amménium-hidroxiddal kézombésitjiuk, 5 pH-
Jju pufferbol 10-15 ml-t adunk hozza és 3 percig forraljuk. Le-
hdtjik, majd cink méréoldattal xilenolnarancs mellett a feles-
legben lev6é komplexon l1ll.-at visszatitraljuk. A kapott ered-
mény az aluminium és a cink Osszegét adja. A megtitralt oldat-
hoz 40 ml telitett semleges natrium-fluorid oldatot adunk, is-
mét 3 percig forraljuk. Lehl(lés utan - a natrium-fluorid hata-
sara a komplexb6l felszabadult komplexon Ill_-at - cinkmérdéol-
dattal megtitraljuk. E masodik titralas eredménye az oldat
aluminium tartalmat adja. A két titralas eredményébdl az oldat
cink tartalma is kiszamithato.

9. KALCIUM ES MAGNEZIUM MEGHATAROZASA MAGAS MANGANTARTALOM
MELLETT

A kézetelemzéskor a kovasav levalasztasa utan a szirletbél
egy 500 ml-es todrzsoldatot készitink; ebb&él az oldatbol a var-
haté kalcium és magnézium mennyiségétél figgben 100-200 ml-t
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kiveszink. Az R 0 -at levalasztjuk, a sziurletet félre tesszik.
A sz(ir6papiron Fennmaradt csapadékot soésavban feloldjuk, tér-
fogatat a kivett mennyiség térfogatara egészitjuk ki és ujbol
levalasztjuk az T 0 -at. A két szirletet egyesitjik, par csepp
amménium-hidroxidot adunk hozza és koriulbelul 80 C-ra felme-
legitjiuk. Birettab6l kalium-permanganat oldatot adunk hozza
er6teljes réazas kozben, mig az oldat a permanganattél maradan-
do rozsaszinl lesz. Kb. 2 ml 95 %-os etil-alkoholt adunk hozza
majd vizfurdére helyezzik. Egy ©6rai allas utan az oldatot
szlirjuk. A szirletet félretesszik, a szlir6papirrol a csapadé-
kot 1:4 higitasu forré soésavval leoldjuk, desztillalt vizzel
kimossuk és ugyanabba az Erlenmayer-lombikba /500 ml-es/, ame-
lyikben az els6 levalasztast végeztik, ontjuk az oldatot. Né-
hany csepp metilvérds indikatort adunk az oldatunkhoz és ammo-
nium-hidroxiddal &tlugozzuk. Néha a mangan az indikatort el-
szinteleniti, ilyenkor toébb indikatort hasznalunk, hogy az at-
lugositas biztos legyen. Az oldatot kb. ugyanolyan térfogatra
higitjuk, mint az els6 permangandt hozzaadasakor volt. Ebbdl
az oldatb6l permanganattal a mangant Gjbol levalasztjuk, ugy
ahogy azt az el6z6ekben tettik. A masodik sziredéket az els6-
vel egyesitjik, vizfiurdén korulbelul 200 ml-re beparoljuk. A
kalciumot oxalat alakban levalasztjuk, elektromos kemencében
elégetjik és kalcium-oxid alakjaban mérjik. Ha a csapadék nem
fehér, vagy ujbol levalasztjuk a kalciumot, vagy sosavval fel-
oldjuk és a szokadsos moédon komplexon I111.-al megtitraljuk.
A kalcium szirletéb8l a magnéziumot levalaszthatjuk foszfat
alakjaban, vagy pedig a sziurletet kozvetlenil megtitraljuk
komplexon 111.-al.

10. A PIRIT VAS ES KENTARTALMANAK MEGHATAROZASA

0,2-1,0 gr-ot mérunk be a k&zetporbdl egy platina tégely-
be. A feltarast hasonldéan végezzik, mint a ferrovas meghata-
rozasnal leirtuk de nem harom, hanem 6t percig forraljuk. A
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feltaras utan a platina tégelyt telitett bdrsav oldatba tesz-
szik /a telitett bodrsav oldatban boérsav kristalyok ne legye-
nek jelen/. Egy késhegynyi natrium-hidro-karbonatot adunk az
oldatba. Kipezsgés utan a platinat kiemeljik az oldatboél, le-
mossuk, szlr6papiron /kék-szalagos/ szlirjik az oldatot, s a
poharat és a platinat is kitéroljik szlr6papir darabkaval és a
szlir6re tesszik. Forroévizzel a csapadékot szulfat-mentesre
mossuk. Ha a mosast befejeztik, a szlrépapirt a sz(irébél ki-
emeljuk és egy 250 ml-es f6z6poharba tesszik. Harom rész cc.
salétromsavat és egy rész cc. soOsavat oOntink ra. Lehetéleg
hitsik a poharat, nehogy a tul gyors oxidalédas miatt kén ki-
valas torténjen. Ejszakan at allni-hagyjuk, utan viz-, vagy
homokfirdére helyezzik. A nitrozus g6zok eltavozasa utan az
Oraliveget a poharba mossuk. Szarazra paroljuk, majd levesszik
a poharat, leh(itjik és koérialbeldl 10 ml cc. sésavat ontink az
anyagunkra. Oraiveggel lefedve visszahelyezzilk a fiurdére. A
nitrozus g6zok tavozasa utan az oOrailiveget Ujra belemossuk a
poharba, tartalmat majdnem szarazra paroljuk. Ezt a miveletet
addig ismételjik, mig a feltarasban lev6 Osszes nitratot el
nem bontottuk. Miutan befejeztik a feltarast, 10 ml 1:1 higi-
tasu sOsavat és korulbelil 40-50 ml desztillalt vizet ontink
ra s visszahelyezzilkk a vizfird6ére, hogy az oldodast tokéletes-
sé tegyuk. Egy 200-250 ml-es mér6lombikba kékszalagos sz(lir6pa-
pirral ellatott szlrét helyezink és ezen keresztil az oldatun-
kat megszlrjuk. Meleg vizzel jol kimossuk. Leh(lés utan jelig
toltjuk, jol oOsszerazzuk, 100 ml-t veszink ki beléle. Az el6-
z6ekben leirtak szerint barium-kloriddal a szulfatot leva-
lasztjuk. Az oldatbol a vasat spektrofotometrias utéon hataroz-
zuk *meg.

A kapott vas értéket Fe-ben, a kenet pedig Sg-ben adjuk
meg. Az igy kapott vas értéket atszamitjuk Fegoé—ra és levon-
Juk az elemzésnél az Fe”O™ értékébsl, mivel a pirit kotésben
lev6 vas érték nincs benne a ferrovas meghatarozaskor kapott
értékben.
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11. AZ ALUNIT SZULFATTARTALMANAK MEGHATAROZASA

A varhaté szulfat mennyiségétél fuggbéen 0,2-1,0 gr mennyi-
ségli k6zetport mérink be f6z6poharba. A bemért anyaghoz 50 ml
normal natrium-hidroxidot adunk. Keverés kozben éppen Ffelfor-
raljuk. Ulepedés utan dekantalva kék-szalagos szlirGpapiron
szlrjuk. Vigyadzzunk, hogy oldhatatlan anyag ne keruljon a szl-
rére. Ezt az oldasi miveletet hAromszor-négyszer megismételjuk
a varhaté szulfat mennyiségétél fuggbéen. Az igy kapott és egy
egyesitett kristalytiszta oldatot hig sésavval, indikator je-
lenlétében megsavanyitjuk és normal s6savbol legalabb még 15
ml-t adunk a 200-250 ml térfogatd oldathoz. Aranylag nagy
mennyiségl savat azért kell hasznalnunk, mert kulonben a ba-
rium-szulfat csapadékhoz, kuldéndsen, ha nagyobb mennyiségl
alunit van jelen, aluminium is valik le. A tovéabbiakban a szo-
kdsos médon valasztjuk le a szulfatot.

A natrium-hidroxiddal valé oldasnal a savban oldhatdé szul-
fat is kioldoédik. Az alunit szulfat tartalmat Ggy kapjuk meg,
ha a savban oldhaté szulfatot is meghatdrozzuk és ezt az érté-
ket levonjuk a natrium-hidroxiddal valé oldas utéan kapott
szulfat értékébdl. - NAtrium-hidroxiddal valé oldaskor a ba-

rium-szulfat nem oldédik.

12. HIGANY MEGHATAROZASA CINNABARITBAN

A meghatarozas lényege, hogy a mintabdél a higanyt hevités-
sel ellzzuk és ezust vagy arany feddn Osszegyljtjuk, mint
amalgéamot. A fed6t a higannyal egyutt lemérjuk, majd kihevit-
jJjuk és ismét mérjiuk. A két mérés kozotti kildnbség a higany
mennyiségét adja.

A meghatdrozashoz hasznalt mintat el6z6leg 100 °C-on sza-
ritjuk. A kiszaritott mintabdél porcelan tégelybe 0,1-0,2 gr-ot
mérink be és ezt kétszeres mennyiségl redukalt vasporral 0sz-

szekeverjiuk. A keverék folé kb. 2 cm vastagsagban vasport ré-
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tegezink. A tégelyt megfelelbéen kilyukasztott azbeszthaldba
helyezzik, 4gy, hogy a megtoltott rész a lyuk langfeldli ol-
dalan legyen. A porcelan tégelyre jol zar6, raillé ezist,
talkat helyezink, melybe vizet vagy jeget teszink. A folyamat
alatt biztositanunk kell, hogy a hités tokéletes legyen. A me-
legitést kis langgal kezdjik, kb. 10-15 perc mualva a tégely
aljan az anyag gyenge vorosizzasban legyen. Ekkor ajanlatos a
fed6t cserélni, amit igen gyorsan kell elvégezni. A hevitést
tovabb folytatjuk, hogy a maradék higany is szublimaljon. A
meghatarozas ideje kb. 20-25 perc. A szobahémérsékletre lehilt
fedbket egy nagyobb téalban 96 %-os alkoholban aztatjuk 5-10
percig, ezalatt az i1d6 alatt tobbszér megrazogatjuk. igy a ra-
tapadt nedvességtdél megszabaditjuk a fedbket, majd éterrel le-
oblitjuk és par pillanatig a levegén szaritjuk. Exszikkatorba
tesszik 5 percre, majd mérjuk. A fedékrél a higanyt filke
alatt o6vatosan ellzzik, lehlGlés utan mérjik. A sulykildnbség
adja a minta higanytartalmat.

13. KEN MEGHATAROZASA CINNABARITBAN

Ha a cinnabaritot a szokasos médon kiralyvizzel tarjuk fel
/3 rész cc. salétromsav; 1 rész cc. so6sav/, a kbézet varhato
kéntartalmanak csak 10 %-at kapjuk meg. A higany melegitéskor
elszublimal és magaval ragadja a kén tetemes részét. Kisérle-
teink alapjan azt tapasztaltuk, ha a bemért kézetporhoz két-
szeres mennyiségli natrium-karbonatot vagy natrium-kloridot ke-
verink és ugy tarjuk fel kiralyvizzel, a szokasos modon, akkor
veszteség nélkil megkapjuk a kézet kéntartalmat.
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14. A KOZETEK SZERVESSZEN-TARTALMANAK MEGHATAROZASA  KALIUM"
BIKROMATOS MODSZERREL

1,0-0,1 gr poritott k&zetet bemérink 600 ml-es magas for-
maju f6z6poharba. Egy-két Uveggydngyodt tesziink bele. A mintak
poritasa és homogenizaldsa nagyon fontos. Hozzaadunk pontosan
20 ml 0,2 normal ka&lium-bikromat oldatot, 0,1 gr ezist-nitra-
tot és 20 ml cc. kénsavat. Hidegvizzel telt goémblombikot he-
lyezink a poharra, 5 percig egyenletesen forraljuk. Levesszik
a f6z6laprol, a gomblombik aljat belemossuk a f6z6poharba és
ezzel egyutt korulbelul 100 ml desztillalt vizet adunk hozza.
Mohr-séval visszatitraljuk a bikromat feleslegét, mig a sarga
szin eltlnik és zoldes lesz. Ekkor adjuk hozza a ferroin indi-
katort. Illyenkor piszkos-kékre valtozik az oldat szine. Addig
titraljuk, mig husvorosre valt at az indikator. Ha a bikromat
mennyisége kevés volt és az oldat forralas koézben megzdldul,
ismételjik meg a bemérést kevesebb anyaggal. Pontosan azonos
korulmények kozott vakprobat is csinalunk. A Mohr-s6 faktorat
0,1 normal kalium-permanganattal allitjuk be.
Megjegyzés : a moédszer rendkivil gyors, jol reprodukalhaté
eredményeket ad, nagyon alkalmas mészkdvek szervesanyag tar-
talmanak meghatarozasara. A k&6zetben levd grafit és antracit
nem oxidalédik, de kevésbé metamorfizalt szén meghatarozasara
hasznalhaté. K&6zetek szervesanyag tartalmanak meghatarozasara
is alkalmas, ha a minta mangan-dioxid tartalma a 0,2 %-ot nem
haladja meg, hasonléan, ha szulfidokat nem tartalmaz, mert
azok SOj-re oxidalddnak és novelik a kapott értéket. A kézet
ferrovas tartalma is noveli a szervesanyag értékét, de ezt a
kovetkez6 médon Figyelembe vehetjik: bemérink 1,0 gr anyagot,
25 ml desztillalt vizet, 25 ml 1:1 higitasu kénsavat egy redu-
kalé lombikba. Szén-dioxid aramban forraljuk 15-20 percig,
utana leh(itjik és titraljuk kalium-permanganattal. A fogyott
értéket szamitaskor tekintetbe vesszik. A Mohr-sé titere elég
gyakran valtozik, tehat a faktorat kozvetlenil a meghatarozas
elétt allitjuk be.
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Oldatok: 1. 0,2 normal kalium-bikromat oldat: 10 gr-ot oldunk
desztillalt vizben, 1 literre toltjik. Az oldat 1 ml-e =1,6
mg O-t és 0,6 mg C-t jelent.

2. 0,2 normal Mohr-s6 oldat: 80 gr ferro-amménium-
-szulfatot 500 ml desztillalt vizben oldunk, hozzadadunk 20 ml
cc. kénsavat, lehilés utan 1 literre feltoltjik.

3. 0,1 normal kalium-permanganat /pontos faktorral/.

4. cc. kénsav.

5. ferroin /tri-o-phenantrolin-vas 11 n/40 molos ol-
data/ .

6. ezlUst-szulfat /szilard/".

14.1. KOZETEK SZERVESSZEN-TARTALMANAK MEGHATAROZASA SZEN-DIOXID
ALAKBAN

A széndioxid meghatarozasadhoz hasznalt edénykébe a minta-
bél legfeljebb 1,0 gr-ot mérink be. Hozzdadunk 50 %-os kénsav-
b6l 15-20 ml-t, befogjuk egy tartéba és kis langgal kiforral-
Juk a sav hatasara elbomlott szén-dioxidot és kén-hidrogént.
- A konnyen ill6 szervesanyagok egy része is eltavozik ilyen-
kor. - Forralas utan lehitjuk. Korulbelul 0,1 gr ezist-szul-
fatot adunk hozza és egy késhegynyi elporitott kalium-bikro-
matot. Az edénykét azonnal a készilékhez kapcsoljuk. A szén-
dioxidot a szokasos moédon meghatarozzuk. A kuldnbség csak any-
nyi, hogy 5-t6l 15 percig forraljuk az edényke tartalmat. A
telitett natrium-klorid helyett 50 %-os kénsavat hasznalunk. A
szamitads hasonldéan torténik, mint azt a széndioxidnal leirtuk,
majd a kapott szén-dioxidot beszorozzuk 0,2729 atszamitasi fak-
torral, s igy kapjuk a szervesanyag széntartalmat. A készilék
szétszedése utan ellenbrizzik az edénykében levd maradékot,
hogy teljesen TeloxidalodOtt-e a benne levé szervesanyag,
vagyis fekete részecskéktél mentes-e? A lellepedett anyag-
rol vigyazva leontjiik a folyadékot, majd desztillalt vizzel
haromnegyed részig toltjik az edénykét, (lepedni hagyjuk az
anyagot és Ujbol ledntjik rola a folyadékot.
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15. SZABAD KOVASAV (KVARC) MEGHATArOZASA

0,06 mires szitan atszitalt anyagbol visszaméréssel 0,5
gr-ot Erlenmayer-lombikba mérink. Hozzadéntink 25 ml orto-
foszforsavat. Homokfird6re helyezzik, ugy, hogy a lombik a fo-
lyadék szintjéig homokban legyen. A viztelenitési id6 alatt a
sav buborékol, ez korulbelul 20-21 percig tart. A buborékolas
megszlinése utan a feltarast még 12 percig folytatjuk, ezalatt
a lombik nyakat egy megfeleld fogoval megfogjuk és ldébalassal
percenként razogatjuk. A razogatas id6tartama 3 perc. /Az id6t
stopperéraval ajanlatos mérni./ A razogatas célja a tul-
hevilés elkerilése. A feltaras befejezésével a lombikot még 1
percig razogatjuk, utana szobah6mérsékletre hagyjuk hilni. A
rdzogatassal az edény falara tapadt gél allapotd kovasavat
oldjuk. A lehilt oldathoz 125 ml 60-70 °C-u vizet adunk, ezzel
az edény falahoz tapadt anyagot lemossuk és a szirup slriségi
savat higitjuk. Egy napi allas utan feltarasunkat 11 cm atmé-
réji kemény szilrépapiron szlrjiuk. A szilrére vitt kvarcot el6-
szor vizzel, majd hideg és forré 1:9 higitasu sdsavval mossuk.
Végul vizzel a sésav nyomait is eltavolitjuk. A szirén levd
kovasavat platina tégelyben elégetjik, mérjuk, hidrogén-fluo-
riddal lefustoljik, ismét mérjuk, mint ahogy az el6z6ekben a
kovasav meghatarozasnal leirtuk.

Megjegyzés; a feltarasi i1d6t és a homokfirdé hémérsékletét
pontosan be kell tartani. A szilikatok eltavolitasara ecetsav-
val savanyitott forré vizet is hasznalhatunk. A hevités folya-
man keletkezett piro-foszforsav a fémoxidokat megbontja, oldja
a szilikatokat, mikozben a kovasavval és a fémoxidokkal viz-
ben kdnnyen oldédé komplexeket alkot. A visszamaradt oldhatat-
lan anyag kvarc és esetleg jarulékos szennyez@dések. Ajanlatos
két parhuzamos vizsgalatot végezni.
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16. KARBONAT TARTALMU MINTAK ELOKESZITESE DUSITASSAL DTA, DTG
ES RONTGEN VIZSGALATOKHOZ

A nagy karbonat tartalmi k&ézeteknél az agyagasvanyok meg-
hatarozasa, akar DTA-val, akar DTG-vei vagy rontgennel nem vé-
gezhet6 el. A karbonatokat tehat olymédon kell eltavolitani,
hogy az agyagasvanyok szerkezete ne roncsolédjon el. Az elja-
rast NEMESNE és SZEKELY AGNES dolgoztak ki. Vizsgalataik alap-
jJan nalunk a kdvetkez6 médszer alakult ki: egy 400 ml-s f6z6-
poharba kb. 1 gr kézetport mérink be, az oldashoz 1:18 higita-
su so6savoldatot hasznalunk. A soésavat kis mennyiségben, allan-
do kavaras mellett adagoljuk. A pezsgés megszinése utan fel-
forraljuk, hogy a dolomit és ferro-karbonat 1is elbomoljon.
/Sokaig f6zni nem szabad, mert az agyagasvanyok is roncsolod-
nak./ Félretesszik, Ulepedni hagyjuk. Ha az tledék felett az
oldat teljesen tiszta, akkor az oldatot vigyazva leszivatjuk.
Az oldhatatlan maradékot kb. 200 ml desztillalt vizzel jol
felJceverjuk és teljes lellepedés utan az oldatot ujbol leszi-
vatjuk. Ezt a Tfolyamatot kloridmentességig ismételjiuk. Az
utolsé leszivatas utan a maradék mintat f6z6poharral egyitt
80 °C-os szaritoszekrénybe helyezzik, hogy a felesleges viz
elparologjon. Vigyazzunk, hogy tul ne szaritsuk a mintat. A
beszaradt anyagot egy spatulaval vagy késpengével kikaparjuk.
A kikapart mintat achatmozsarban dorzsoljuk el.

Megjegyzés : ha nagyon kevés a savban oldhatatlan rész és
nagyon nagy mennyiséget kell a mintab6l oldani, hogy a tovab-
bi vizsgalatokhoz elegendé legyen, akkor sem szabad egy pohar-
ban 1,0 gr-nal tobbet a kézetporbél feloldani, mert a forralas
sokaig tart és az agyagasvanyok ezaltal roncsolddnak. Illyen
esetben az els6 leszivatas utan a tobb poharban levé maradéko-
kat egy poharba mossuk 6ssze. A mosas vége felé néha két napig
is kell varnunk, mig az lUlepedés megtorténik.
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17. vanadium meghatarozasa k&zetekben

Ha a kézetmintdban a vanadium mennyisége meghaladja a 0,1
%-ot, meghatarozasa a ("O™-os, moédszerrel torténik. Az otértéki
vanadium savanyu kézegben HNO.-vel narancsvords szinu komple-
xet képez.

1 gr mintat platina tégelyben 8,0 gr natrium-karbonattal
feltarunk, desztillalt vizzel kilugozzuk, szlrjuk, natrium-
karbonatos vizzel mossuk s a szirletbol 200 ml-es torzsoldatot
készitink. A torzsoldatbdol kivett 40 ml részletet 50 ml-es
lombikban kénsavval koézomboésitjik 1 csepp 0,2 %-os para-nitro-
fenol indikator jelenlétében. Az oldatnak kénsavra kb. 4-szer
normalnak kell lennie, ezért még 5 ml cc. kénsavat és 1 ml 3
%-os hidrogén-peroxidot adunk hozza. Jelig toltjik a lombikot
és Osszerazas utan az oldat szinét 450 mm hullamhosszusagnal
fotométerrel mérjik. Ugyanezen standard korilmények kozott ki-
értékeld gorbét veszink fel 25, 50, 75, 100, 125, 150 ppm-nek
megfeleld vanadium mennyiségekkel s a koncentraciodkat errdél
olvassuk le.

Ha a vanadium a kézetmintédban 0,1 % alatti koncentracidban
van jelen, a meghatarozast a kovetkez6képpen végezzik: a nat-
rium-karbonatos feltaras, killgozas, szilrés utan készitett
torzsoldat 50 ml-ét metilnarancs indikator mellett 4-szer nor-
mal kénsavval semlegesitjik s az oldatot razétdlcsérbe mossuk
at. Hozzadadunk 0,1 ml 8-hidroxi-kinolin oldatot és 2 ml klo-
roformot. Haromszor razzuk ki a torzsoldatunkat kloroformmal,
de minden kiradzasnal adunk hozza 0,1 ml hidroxi-kinolin olda-
tot is. A kloroformos réteget platina tégelyben felfogjuk,
lassan elparologtatjuk, a maradékot 0,1 gr-nyi natrium-karbo-
nattal megolvasztjuk. Az olvadékot 3-4 ml desztillalt vizzel
vesszilkk fel. Adunk hozzad 1 ml 4-szer normal kénsavat, 0,1 ml
cc. foszforsavat s a térfogatot 10 ml-re egészitjuk ki. Ebbdl
5 ml-hez adunk 0,2 ml 5 %-os natrium-wolframatot /Na~WO5H"NO/
s a keletkezett sarga szint 400 mm hullamhosszusagnal a vak-
oldatként hasznalt masik 5 ml-rel szemben fotométerrel mérjuk.
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1, 5, 10, 15, 20, 25 ppm. mennyiségekkel azonos médon
értékeld gorbét veszink fel s a koncentracidkat errél olvassuk
le. A kiértékel6 gorbe felvételénél a kirazast mell6zhetjik.
Oldatok: 1. 0,2 %-os para-nitro-fenol vizes oldata,

2. 3 %-os kénsav,

3. 4-szer normal kénsav,

4. 8-hidro-kinolin oldat: 2,5 gr hidroxi-kinolint ol-
dunk 100 ml 2. normal ecetsavban,

5. cc. foszforsav,

6. 5 %-os natrium-wolframat oldat,

7. vanadium méréoldat /dsszehasonlitdé standard oldat/
2,2961 g pro anal ammonium-vanadatot desztillalt vizben ol-
dunk és 1 literre egészitjuk ki mérélombikban. Az oldat 1 ml-
e= 1 mg vanaddiummal. Ebb6l az oldatbél megfeleld higitasokat
kés zitunk.

18. MOLIBDEN MEGHATAROZASA

Ha a molibdén koncentracidé a kézetben az egész szazalékos
nagysagrendet eléri, 0,5-1,0 gr mintat tarunk fel 8,0 gr nat-
rium-karbonattal, kevés natrium-nitrat jelenlétében. Vizzel
kilugozzuk, szlirjuk, natrium-karbonat tartalmid desztillalt
vizzel mossuk. A szirletb6l 200 ml-es torzsoldatot készitink.

A torzsoldatbol 50 ml-es részletet 100 ml-es mér6lombikba
mérunk ki. Két csepp 0,2 %-os para-nitro-fenol indikator mel-
lett cc. sOsavval kodzombositjiuk. Hozzaadunk 11 ml cc. sOsavat,
2,5 ml 25 %-os kalium-rodanid oldatot, 5 ml 1:9 higitasu so6-
savban oldott 10 %-os o6n-klorid oldatot, majd jelig toltjuk.
Osszerazas utan mérjik az oldat extinkciojat 470 mm hullam-
hosszusagnal .

Azonos korilmények kozott készitett Kkiértékeld gorbérél
olvassuk le a koncentraciot. A kiértékeld gorbe TfTelvételéhez
10, 25, 50, 75, 100, 125, 200 ppm molibdén mennyiségeket mé-
rink be. El8szor 8,0 gr natrium-karbonatot megdomlesztink, viz-
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zel kilugozzuk és 200 ml-es lombikokba mérjik. Semlegesités
utan ehhez adjuk az ismert molibdén mennyiségeket. Az allandé
szinintenzitas eléréséhez az oldatban a sésav és kalium-roda-
nid koncentracié donté fontossagl, ezért a fenti eldirast pon-
tosan be kell tartani.
Oldatok: 1. 0,2 %-os para-nitro-fenol indikator vizes oldata,

2. 25 %-os kalium-rodanid /KSCN/ oldat,

3. 10 %-os on-klorid /SnCl,/ oldat /1:9 higitasu so6-
savban oldva/,

4. molibdén méréoldat /standard osszehasonlit6é oldat/
0,184 gr amménium-molibdenatot desztillalt vizben oldunk és 1
literre toltjuk fel. Az oldat 1 ml-e 100 ppm molibdént tartal-
maz. Ezt az oldatot megfelelben higitjik.

19. BAZISCSERE VIZSGALATOK

A természetben végbemend baciscsere folyamatok laboraté-
riumi kovetéséhez alkalmas mddszerre van szikségink. Erre al-
kalmas eljarast SZTADNIKOV dolgozott ki, mely szerint a per-
mutalhatdé kationokat meghatarozott koncentraciéju oldat se-
gitésével cseréljik ki. A kapott adatokat milligramm-egyenér-
tékekre szamitjuk at; ezek kombinacioi adjak az ugynevezett
"sOssagi egyutthatot” és egyéb viszonyszamokat. Ezeket az ér-
tékeket genetikai értékelésekre lehet felhasznalni.

500 ml-es gumidugés Uveghengerbe taramérlegen bemérink 40
gramm kézetport. Hozzadadunk pontosan 200 mlI 0,1 normal barium-
klorid oldatot, két napig rajtahagyjuk. A lehet6ség szerint
oranként erdételjesen osszerazzuk. Az utolsé Osszerazasnal vi-
gyazzunk, hogy az lUveghenger fala tiszta maradjon. Egy éjsza-
kan at ulepedni hagyjuk. Masnap a mintardl az oldatot o6vato-
san leszivjuk Ugy, hogy fel ne kavarodjon a lellepedett kézet-
por. Az oldatot szaraz kék-szalagos szir6papiron, szaraz lom-
bikba szlrjuk.

Az oldatbol 50 mI-t egy 250 ml-es alacsony f6z8poharba pi-
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pettazunk, desztillalt vizzel 100 ml-re kiegészitjik. Hozza-
adunk 1 ml normal sosavat, Telforraljuk és forralas kézben 10
ml normal amménium-szulfattal levalasztjuk a barium-szulfatot.
Utdna kb. még 3 percig forraljuk, masnap kék-szalagos szlré6-
papiron szilrjik. Négyszer-otszor hideg, majd végul forrdo desz-
tillalt vizzel mossuk a barium-szulfat csapadékot. A szokott
médon elégetjik és mérjuk. A szirletet és a mosofolyadékot
Osszegyljtjik és 200-250 ml-es mér6lombikba mossuk at. Lehilés
utan jelig toltjuk. Ebbdl az oldatb6l hatarozzuk meg a kicse-

rélédott kalciumot és magnéziumot.

19.1. KALCIUM MEGHATAROZAS

A kapott torzsoldatbol 50 ml-t pipettazunk egy 200 ml-es
Erlenmayer-lombikba és 100 ml-re higitjuk desztillalt vizzel.
Hozzadadunk 1 ml 1:1 higitasu trietanol-amint, 30 %-0s natrium-
hidroxiddal a pH-t 12-re allitjuk be, Ilencsenagysagu kalcium-
cianidot adunk hozza és Patton-Reeder indikator mellett 0,0125
molos komplexon I1l11.-al titraljuk a szokott moédon.

19.2. KALCIUM-MAGNEZIUM EGYUTTES MEGHATAROZASA

A torzsoldatbél kiveszink 50 ml-t, 100 ml-re higitjuk, 10-
es pH-nal eriokrom-fekete T. indikator mellett 0,0125 molos
komplexon I1l11.-al titraljuk tiretanol-amin és kalium-cianid

hozzadadasa utan.

Oldatok; 1. 0,1 normal barium-klorid oldat: 12,22 gr BaClg.
2 HMO-t desztillalt vizben oldunk, 1 literre toltjik,

2. 0,0125 molos komplexon 11l1. oldat: 9,282 gr komp-
lexon I1l11_-at desztillalt vizben oldunk, 2 literre toltjik. Ha
nagyon pontosan, analitikai mérlegen mérjik be és megfelelfen
készitjuk, akkor a faktorat nem kell beallitani. Ellenkez6
esetben a komplexon I1l1. faktorat beallitjuk az elsd részben
leirtak szerint,
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3. normal ammoénium-szulfat oldat: 66,08 gr ammonium-
szulfatot 1 liter desztillalt vizben oldunk,

4. normal soésav,

5. 30 %-os natrium-hidroxid,

6. 10 pH-ju puffer-oldat: 70 gr amménium-kloridot
feloldunk 150 ml desztillalt vizben, hozzdadunk 570 ml ammé-
nium-hidroxidot és desztillalt vizzel 1 literre egészitjuk Ki.

B&rium-klorid faktoranak meghatarozasa: 0,1 normal bari-
um-klorid oldatbél 25 ml-t pipettazunk ki 250 ml-es alacsony
f6z6poharba /hat-nyolc paralell meghatarozast végzink/, 75 ml
desztillalt vizet adunk hozza és az el6bb ismertetett mddon
levalasztjuk a barium-szulfat csapadékot és mérjik.

Barium-klorid faktoranak szamitasa: pl. 0,1 normal bari-
um-klorid 25 ml-b6l kapott barium-szulfat sulya= 0,2950 gr,
szorozzuk 0,6570 faktorral, akkor megkapjuk barium-oxidra sza-
molva: 0,1938 gr. A k&ézetporbdl 40 gr-ot mértink be, 200 ml
barium-kloriddal raztuk 6ssze. Mivel 40 gr anyagot mértink be
a 0,1938 gr barium-oxid értéket el8szor megszorozzuk 2,5-del
és 8-cal /azért nyolccal mert az anyaggal Osszerazott barium-
klorid mennyisége 200 ml/. A 0,1 normal barium-klorid faktora
3,8763 gr lesz barium-oxidba kifejezve.

A meghatarozasok szamitasa: a meghatarozasnal bemért ba-
rium-klorid oldat 50 ml-éb8l hataroztuk meg a barium-szulfatot
ami példaul = 0,4344 gr barium-szulfattal. Atszamitva barium-
oxidra= 0,2854 gr-mal, melyetmegszorzunk 4-gyel /mert 200
ml-b6l 50 ml-t vettink ki/ és 2,5-del az = 2,8540 gr barium-
oxiddal 100 gr k6zetre szamitva.

0,1 normal barium-kloridb6l 100 gr kézetre sza-

mitott barium-oxid mennyiség 3,8763 gr
0,1 normal barium-kloridbél visszanyert barium-

oxid mennyiség -2,8540 gr
0,1 normal barium-kloridbél 100 gr kézetnal

kationcserére elhasznalédott barium-oxid 1,0223 gr

1,0223 gr BaO = 1022,3 mg BaO
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1022,3 mg BaO
76,7 BaO egyenértéksuly

13,3 EBa

ECa: A 200 ml szirletb6l kivett 50 ml oldatra fogyott a komp-
lexon 111_-bol 4,27 ml /1 ml = 0,701 mg CaO/
4,27 .4 .4 . 2,5 m0,701
28,04 CaO egyenertéksuly 4,27 ECa
EMg: A komplexon 111.-b6l a fogyas a kivett 50 ml oldatra
10,98 ml. Ebb6l kivonjuk a kalciumra fogyott millilitereket,
ez = 4,27, tehat
10,98 ml
- 4,27 ml
6,71 ml a fogyads a magnézium-oxidra.

6,71 m4 m4 _ 2,5 .0,719 . 0,701
20,16 MgO egyenértéksuly

A magnézium-oxid értékeket is kalcium-oxidra szamitottuk,
ezért 0,719 atszamitadsi faktorral is szorzunk, s akkor a va-
16di magnazium-oxid értékeket kapjuk.

A fenti mg-egyenértékekbdl torténnek a tovabbi szamitasok,
melyek a kézetre jellemzd viszonyszamokat adjak:

ENa = EBa - ECa = 9,03

Wa./Mp/ = EBa - ECa - EMg = 2,33

Eg: = sOssagi egyltthato Z’gg 2,11
Ma./wsa/= 2 » =0 b4

ECa 4,27 -

ECa 4,27 S

EMg 6/70 = °'64

20. KROM MEGHATAROZASA SZILIKATOS KOZETEKBEN

Ha krém mennyisége a mintdban meghaladja a 0,1 %-ot, meg-
hatarozdsara a kromatos mddszert alkalmazzuk. Ha viszont a
krom mennyisége 0,1 % alatt van, a krém pontos meghatarozasat
a difeni 1-karbazidos modszerrel végezzik.
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20.1. KROMATOS MODSZER

Keresztiulvitele aranylag egyszerl(. Legnagyobb gondot a
minta feltarasara kell forditani. Egy gramm mintat megdmlesz-
tink 4-5-sz6rés mennyiségl natrium-karbonattal és megolvadas
utan 20-30 percig teljes langon tartjuk. Hosszabb ideig ta-
runk, ha kromit vagy magnetit, tehat nehezen tarodé anyag van
jelen. Szilikatos kézetnél elegendd egyedil a natrium-karbo-
nattal vald feltaras. Nehezebben tardédé mintdk esetében 10:1
aranyl /natrium-karbonat: natrium-nitrat/ keveréket haszna-
lunk. Az omledéket kevés vizzel melegités kodzben kilugozzuk,
2-5 csepp alkoholt adunk hozza a mangan redukalasara, majd
leszlirjuk. A szirépapirt el6zetesen 20 %-os natrium-karbonat
oldattal atmossuk, hogy megakadalyozzuk a szint befolyasolé
.anyagok atjutasat. Majd 4-5-szor 1 %-os natrium-karbonatos ol-
dattal mossuk ki a maradékot. A szirletben lesz jelen a kro-
mat. A csapadék ismételt feltarasa saltaldban krom nyerés
szempontjabol/ szikségtelen. A szirlet a kromat mellett tar-
talmazza- az aluminiumot, arzént, foszfort és a vanadiumot, me-
lyek a meghatarozast nem zavarjak. A szirén fennmaradt részben
talaljuk a vasat, titant, mangant, nikkelt és a kobaltot. Ha
sok a vas, a kolloidalis ferrihidroxid befolyasolja a szint.
Ha nitratot is hasznalunk, a feltarasnal megtamadott platina-
bol platina-s6 keril az oldatba, mely sargasra szinezheti az
oldatunkat. Hibat okozhat a nem teljesen redukaldédott mangan
is. Ezek a hibadk azonban «csak 0,1 % alatti kroém tartalomnal
valnak észrevehet6kké. Gondosan el6készitett magasabb krom
tartalmid oldatot ismert koncentracidju, natrium-karbonatot is
tartalmazé kalium-kromat oldattal hasonlitjuk Ossze. A mérése-
ket 400 millimikron hullamhosszisagnal végezzik.

20.2. DIFENIL-KARBAZIDOS MODSZER

Ha a kréom a mintaban 0,1 % alatti mennyiségben van jelen,
akkor a sokkal érzékenyebb difenil-karbazidos médszert alkal-
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mazzuk. A difenil-karbazidot a kromat oxidalja és intenziv
violas-vords szint ad savanyu oldatban. Igen lényeges betarta-
ni az eldirt kénsav koncentraciot, mert toményebb kénsav-ol-
datban a keletkezett szin gyorsan halvanyodik. 0,2 normal kén-
savas oldatban a szin allandd. A reakcidt az 6t vegyértékli va-
nadium zavarja, mert a reagenssel savas oldatban er6sen sarga
szint képez. Ha a vanadium mennyisége nem haladja meg a kroém
mennyiségének tizszeresét, akkor kdzvetlenil meghatarozhatjuk
a kromot. Ilyen esetben csak akkor kapunk j6 eredményt, ha
10-15 perc mulva olvassuk le az extinkcidét, mert a vanadium
szine elhalvanyodik s a krém-difenil-karbazid szine ezaltal
er6sodik. Ha a vanadium mennyisége nagyobb a krém mennyiségé-
nek tizszeresénél, akkor a semlegesitett oldatrészb6l a vana-
diumot 8-hidroxi-kinolinnal és kloroformmal vald kiréazéassal
tavolitjuk el.

Egy gramm mintat 8 gr natrium-karbonattal feltarunk, viz-
zel kilugozzuk, szilrjik, mossuk és 200 ml-es torzsoldatot ké-
szitink bel6le. A torzsoldat 10 ml-ét metilnarancs mellett 2.
normal kénsavval titraljuk. A torzsoldatb6l Kkivett ismert
részletéhez a titralasnal fogyott kénsav aranyos mennyiségét
adjuk. Tovabba még 2,5 ml 2 normal kénsavat, 1 ml 0,25 %-os
difenil-karbazid oldatot adunk hozza és a térfogatot pontosan
25 ml-re kiegészitjik. Az oldat az Osszerazas utan azonnal
fotometralhaté, ha vanadium van jelen, akkor a fotometralast
csak 1- perc mulva végezhetjik el. A mérés 540 millimikronnal
torténik.

Az eredményeket mérégorbérél olvassuk le, melyet 1, 2, 3,
4, 5 gamma krom/25 ml tartalmi oldatokkal vesszik fel.

Ha a vanadium mennyisége meghaladja a kromét, akkor a va-
nadiumot eltavolitjuk az oldatbdl. A térzsoldatbol kiveszink
egy részt /10 ml/, valasztdé tolcsérbe visszik és indikator
hozzaadasa nélkil kozombésitjik a mar ismert térfogatu 2 nor-
mal kénsavval. A felszabadult szén-dioxid tavozasat razogatas-
sal segitjiuk eld. Azutan hozzaadunk 0,1 ml 2,5 %-os 8-hidroxi-
kinolin oldatot és extrahaljuk haromszor 2-2 ml kloroformmal.
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Az utolsé kloroformextraktnak szintelennek kell lennie; ha
nem, tovabb folytatjuk a kirazast. Az oldatot a razoéotodlcsérbél
desztillalt vizzel megnedvesitett szlir6papiron szirjuk a 25
ml-es mér6lombikba /kloroform nyomok eltavolitasa/. Az oldat-
hoz 1 ml difenil-karbazidot és 2,5 ml 2 normal kénsavat adunk
és fotometraljuk.
Oldatok: 1. 0,25 %-os difenil-karbazid oldat: 10 ml acetonba
0,05 gr difenil-karbazidot oldunk és 10 ml desztillalt vizzel
higitjuk. Ez allaskor sargas-barnara szinezédik, ezért fris-
sen kell késziteni. Ha 0,25 gr difenil-karbazidot és 4 gr
ftalsav-anhidridet 100 ml 95 %-os alkoholban oldunk, akkor ez
hénapokig is eltarthaté.

2. 8-hidroxi-kinolin 2,5 %-os oldata 2 normal ecet-
savban.

3. Krom-mér6oldat /standard o©sszehasonlitdé oldat/:
0,1867 gr kalium-kromatot vizben feloldunk és 500 ml-re tolt-
juk fel. Az oldat milliliterenként 0,1 mg krémot tartalmaz.

21. WOLFRAM HEGHATAROZASA KOZETEKBEN

A vizsgalanddé mintabdél 2,0 gr-ot mérink be és négyszeres
mennyiségl natrium-karbonattal feltarjuk. Vizzel killgozzuk,
fekete-szalagos szilr6papiron 300 ml-es mér6lombikba szlirjuk.
Kevés natrium-karbonatot tartalmazé vizzel mossuk, majd a
lombikot jelig toltjuk. Az oldatb6ol 200 ml-t pipettazunk egy
50 ml-es mér6lombikba és 1 csepp para-nitrofenol indikator
jelenlétében koncentralt soésavval kdzombdsitink, majd még 10
ml koncentralt sésavat adunk az oldathoz. A reakcié legmegfe-
lelébben akkor megy végbe, ha az oldat kalium-szulfo-ci,anidra
1,5 %-os, stanno-kloridra pedig 8,5 normal. Ezért 3 ml 25 %-os
kalium-szulfo-cianidot és 11 ml 20 %-os stanno-kloridot adunk
az oldathoz, majd 2 ml telitett natrium-klorid oldatot. Jelig
toltés és alapos Osszerazas utan 20 perc mulva mérjuk az ex-
tinkciot 395 millimikron hullamhosszusagnal. Egyidejlileg a
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felhasznalt vegyszerekkel ‘'vak" meghatarozast is végzink, a
fentiekkel teljesen azonos korilmények kozott. A standard-gor-
be felvételéhez korulbelil 8 gr natrium-karbonatot megomlesz-
tink, vizzel kiligozzuk és 300 ml-es torzsoldatot készitink
bel6le. Az oldatb6ol 20 ml-t pipettazunk az 50 ml-es mérélom-
bikba, majd a wolfram térzsoldatunkbél 100, 200, 300, 500 és
1000 ppm wolframnak megfelel6 mennyiségeket. Az egyes lombi-
kokban néhany csepp koncentralt soésavval elvégezzik a kdzombo-
sitést, majd hozzdadunk 10 ml koncentralt soésavat, 3 ml kali-
um-szil fo-cianidot és 11 ml stanno-kloridot. A tovabbiakban
ugyanolyan korulmények kozott mérjik az extinkciét, mint az
ismeretlen kézetmintaink esetében. Az elkészitett mérdgorbérdl
az ismeretlen kézetminta wolfram tartalmat leolvassuk és a
szazalékos értékét kiszamitjuk.
Oldatok: 1. Kalium-szulfo-cianid 25 %-os vizes oldata.

2. 10 és 20 %-os stanno-klérid koncentralt soésavas
oldata.

3. Natrium-klorid telitett oldata.

4. Natrium-hidroxid normal oldata.

5. 0,2 %-os para-nitro-fenol indikator vizes oldata.

6. Wolfram mér6oldat /standard o6sszehasonlité oldat/:
Pro anal natrium-wolframatbol /Na”WO~.2HMNO/ bemérink 0,1789
grammot és desztillalt vizben oldjuk, majd 1 literre feltolt-
juk. Az oldat 1 ml-e egyenld 0,1 mg wolfranimai.

22. ARZEN MEGHATAROZASA KOZETEKBEN

A k6zetmintabol 0,25-1,0 gr-ot mérink be platina tégelybe;
5 gramm natrium-karbonattal és néhany kristaly natrium-nitrat-
tal megomlesztjuk. Az omledéket kilugozzuk és 250 ml-es méré-
lombikba szilrjik. A maradékot kevés natrium-karbonatot tartal-
mazo desztillalt vizzel Kkimossuk, a lombikot jelig toltjik.

A natrium-nitrat jelenléte a feltarasnal, biztositja az
arzén ot vegyértéklvé alakulasat. Az arzén mint natrium-arze-
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nat /Na ,AsO / van jelen a szirletben. A sziurletbél kozvetle-
nill vagy megfeleld higitas utan végezzik el a meghatarozast.
Az 6t vegyértékld arzén ammonium-molibdattal hetero-polisavat
(A [As/Mo,0, /] ) képez, mely arzén-molibdén-kék komplexszé
redukalhato.

A natrium-karbonatos Tfeltaras és vizzel valé killgozas
egyuttal elvalasztas a zavaro ionoktdl. Zavard ionok a fosz-
for, a szilicium és a germanium, amelyek ammonium-molibdattal
szintan hetero-polisavat képeznek. Sok foszfatot tartalmazé
k6zetnél - ha kevés a kézet vastartalma, - akkor vas-s6 ada-
golasaval biztositjuk a foszfat levalasat. A szirletben levd
szilicium és germanium zavaré hatasaval kell csak szamolnunk.
A hetero-polisavak képz6dése a sav és a molibdén koncentracio
fliggvénye. Azonos molibdén koncentracio mellett a sav koncent-
racié novelésével hetero-polisav csak részben, illetve egyal-
talan nem keletkezik. Ez a megallapitas els@sorban all a szi-
licium és germanium hetero-polisavakra, melyek egymashoz ha-
sonldéan viselkednek. A szilicium és a germanium hetero-poli-
saval nagyobb savkoncentracional nem képz6édnek, az arzén he-
tero-polisav pedig nagyobb savkoncentraciénal is keletkezik;
ezen tulajdonsaga alapjan alkalmas az arzén meghatarozasara.

A torzsoldatb6él 2, 5, 10 ml-es részleteket vesziunk ki 50
ml-es mér6lombikba. Egy csepp fenolftalein indikator mellett
1:1 higitasu sosav oldattal elszintelenedésig kdzémbositjik,
majd 2,5 ml 1:1 higitasu soésavat adunk mindegyikhez és 0,5 ml
ammonium-hidroxidos ammonium-molibdat oldatot. Ezutan hidegen
telitett hidrazin-szulfat oldathél 1 ml-t adunk hozza, jelig
toltjuk és Osszerazas utan fél 6ra mulva mérjiuk az oldat ex-
tinkciéjat 830 millimikron hullamhosszusagnal. A meghatarozas-
sal egyidejileg "vak" oldatot is készitink és a fotométert er-
re az oldatra nulléazzuk.

Az eredmények kiértékeléséhez mérégorbét készitink. 50 ml-
es mér6lombikokba 5, 10, 20, 50 ppm arzénnak megfeleld mennyi-
ségeket pipettazunk a mérdoldatunkbol /standard 6sszehasonlitd
oldat/ és pontosan a fent leirtak szerint jarunk el. Az elké-
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szitett mérégorbérél leolvassuk az ismeretlen kézetminta ar-
zén-tartalmat és szazalékos értékét kiszamitjuk. A modszer ér-
zékenysége 0,04 ppm As/ml. EI6ny, hogy a tdrzsoldat kiulonbozé
részleteib6l megismételhet6 a meghatarozas.

Oldatok: 1. 1:1 higitasu so6sav-oldat.

2. Hidegen telitett hidrazin-szulfat vizes oldata.

3. Ammonium-hidroxidos ainmonium-molibdat oldat: 100
gr ammonium-molibdatot és 71 ml koncentralt ammonium-hidroxi-
dot kevés desztillalt vizzel oldunk. Felold6das utan desztil-
lalt vizzel 1 literre toltjik.

4. Arzén-mér6oldat /standard o6sszehasonlité oldat/:
bemérunk 0,132 gr arzén-trioxidot /AsOOé/ platina tégelybe;
5 gr natrium-karbonattal és késhegynyi natrium-nitrattal meg-
omlesztjiuk, desztillalt vizzel kildgozzuk és 1 literes méré-
oldatot készitink. Az oldat 1 ml-e 100 ppm arzént tartalmaz.
Megfelel6en kisebb koncentracidoju arzénoldatokat ebbdl higi-
tunk.
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1. rész

NEM SZILIKATOS KOZETEK ES ERCEK VIZSGALATA

A most kovetkez6 fejezetben a nem szilikatos kézetek és az
ércek vizsgalati eljarasait /pl. bauxit, gipsz, mészké, dolo-
mit és o6lom-, cink-rézérc stb./ targyaljuk.

1. BAUXITOK VIZSGALATA

A bauxitok részletes vizsgalata minden alkotéra kiterjed,
igy a vanadiumra és kromra is.

A tajékoztatd bauxitvizsgalatoknal a kovetkezd 6 alkoto-
kat hatarozzuk meg: izzitasi veszteség; szilicium-dioxid; ti-
tan-dioxid; Osszesvas; aluminium-oxid.

A jol poritott mintabdl platina tégelybe 1,0 gr-ot mérink.
A nedvességet /-H"NO/ 110 °C-on hatarozzuk meg. A minta nedves-
ségét azért kell meghataroznunk, hogy légszaraz allapotra az
elemzés adatait atszamolhassuk.

1.1. 1ZZITAS1 VESZTESEG

A nedvesség meghatarozasa utan hatarozzuk meg az izzi-
tasi veszteséget. A tégelyt lefedve helyezzilkk a hideg kemencé-
be, melynek hémérsékletét 450 °C-ra allitottuk be. Ezen a hé6-
fokon tartjuk 15 percig. Erre az elfvigyazatossagra azért van
szikség, mert ha a minta hidrargillitet tartalmaz, a viz le-
adasa olyan heves, hogy az eltavoz6 viz a kézetporbdl is bizo-
nyos mennyiséget magaval ragad. A kemencét Ilekapcsoljuk, a
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platina fed6t eltavolitjuk, majd 1100 °C-ra allitjuk be a
kemencét, mikor ezt a hémérsékletet elértik, a tégelyt exszik-
katorba helyezziikk, lehldlIni hagyjuk, majd mérjuk. A sulycsok-
kenés adja az izzitasi veszteséget, melyet szazalékra atsza-

molunk .

1.2. FELTARAS

1,0 gr poritott mintat mérink egy 400 ml-es magas f6z6po-
harba; 20 ml koncentralt sésavat, 10 ml koncentralt salétrom-
savat adunk hozza, végul o6vatosan és lassan 20 ml koncentralt
kénsavat. Vizfirdén melegitjiuk, mig a nitrozus g6zok eltavoz-
nak és az oldhatatlan rész kifehéredik. Ezutan homokfirdén
tartjuk a kénsav-g6zok heves tavozasaig. Lehidlni hagyjuk, 200
ml desztillalt vizet és a titan kivalasanak megakadalyozasara
5-10 ml koncentralt soésavat adunk hozza. Vizfurdére helyezzik,
hogy a kivalt sok feloldédjanak. 0Oldédas utan fehér-szalagos
szlir6papiron 500 ml-es mér6lombikba szlrjik, klorid és szul-

fatmentességig mossuk.

1.3. KOVASAV MEGHATAROZAS

Az el6bbi szlrés utadn a szilr6papiron van a minta kovasav
tartalma. Ezt platina tégelyben elégetjiuk, mérjuk, hidrogén-
fluoriddal lefistoljuk és Ujra mérjik. Az elfistolés! maradé-
kot natrium-piroszulfattal feltarjuk, kioldjuk és a szirlethez
adjuk az 500 ml-es mér6lombikba. Lehllés utan a mérélombikot
feltoltjuk. /A kovasav meghatarozasnal az egész folyamatot
részletesen leirtik az 1. résznél./ Ha pontos kovasav megha-
tarozast akarunk elérni, akkor a torzsoldatunkb6l szintén az
el6z6ekben ismertetett médon az oldatban maradt kovasavat is
meghatarozzuk. Vigyaznunk kell a savkoncentraciéra mivel itt
joval toébb sav lehet jelen!
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1.4. TITAN-DIOXID, OSSZESVAS ES  ALUMINIUM MEGHATAROZASA

A torzsoldat részletébdl a mar leirtak szerint spektrofo-
tometriasan meghatarozzuk a titan-dioxidot és az Osszesvasat.
Az aluminiumot komplexometriasan hatarozzuk meg a torzsoldat
25 ml-ébdl.

Megdegy zés : részletes vizsgalatnal és nagy pontossagot
igényl6 munkanal az aluminium-oxidot gravimetrias modszerrel
hatarozzuk meg. A foszfor, mangan, kalium, és natrium-tartal-
mat hidrogén-fluorid, so6sav, perklérsavas feltarassal nyert
torzsoldatbol hatarozzuk meg spektrofotometrias médszerrel. A
minta el6zetes, o6vatos hevitésével a bauxit oldhatésagat no-
velhetjik. Nagy pontossag-igényl elemzéseknél a torzsoldat-
ban maradt oldott kovasavat is meg kell hataroznunk, de amint
fent is jeleztik, ugyelnink kell a savkoncentréaciodra, mivel a
bauxit feltarasahoz és az oldashoz joval tobb savat hasznal-
tunk fel, mint a szokasos szilikat feltarasnal.

2. gipszvizsgAlat

A gipszvizsgalatoknal csak a kovetkezé alkotokat szokas
meghatarozni: nedvesség, /-HMO/; kotott viz Z+HNO/; oldhatat-
lan maradék; kalcium-oxid; és szulfat /S0V/.

2.1. NEDVESSEG /-$£0/ MEGHATAROZASA

A finomra poritott anyagbdol 1,0 gr-ot platina tégelybe mé-
rink és 55 °C-on szaritoszekrényben két oraig szaritjuk. A
mért sulyveszteség adja a gipszminta nedvességtartalmat.

2.2. KOTOTT-VIZ /+H20/ MEGHATAROZASA

Az elbzetesen szaritott mintat hideg elektromos kemen-
cébe tesszik, melynek h&éfokat 400 °C-ra allitottuk be. Ezen a
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kon tartjuk 1 6ran at. A sulyveszteség adja a gipszminta ko-

tott-viztartalmat.

2.3. OLDHATATLAN MARADEK MEGHATAROZASA

A vizsgaland6é mintabol 1,0 gr-ot 400 ml-es f6z6poharba mé-
rink; 200 ml desztillalt vizet és 20 ml kétszer normal sdésavat
adunk hozza. A f6z6poharat lefedjik és az oldatot 1-2 o6ran at
forrasban levd vizfirdén tartjuk. Az oldhatatlan maradékot fe-
hér-szalagos szlir6papiron /sok esetben kék-szalagos szikséges/
szlrjuk 400 ml-es f6z6poharba. Kétszer-haromszor mossuk 1 %-o0s
s6sav-oldattal, majd forré desztillalt vizzel a klorid reakcié
megszlinéséig. A maradékot sz(ir6papirral egyiutt kilzzIltott és
lemért platina tégelyben elhamvasztjuk /lasd a kovasav ége-
tést/. Miutan a kemence az 1050 °C-ot elérte, az anyagot
exszikkatorba helyezzik, lehllés utan mérjuk. A kapott értéket

mint oldhatatlan maradékot adjuk meg.

2.4. KALCIUM-OXID MEGHATAROZASA

Az oldhatatlan maradék szirletébdl az I&96—at kétszer le-
valasztjuk. A két szirletet egyesitjuk és 500 ml-es torzsol-
datot készitink beléle. /Az ﬂg 6 levalasztasanak leirasat lasd
a figgelékben./ Az 500 ml-es torzsoldatbol kiveszink 50 ml-t
és komplexon I1l11_.-al az el6z6ekben leirtak szerint titraljuk.

2.5. SZULFAT MEGHATAROZASA /50 ./

tA szulfatot azért adjuk meg az elemzésben SO” alakban, mi-
vel a hozzatartoz6 kalciumot k&"lcium-oxid alakban szamitottuk
ki .

A torzsoldatb6l kiveszink 50 ml-t egy 250 ml-es f&z6pohar-
ba, 60-70 °C-ra melegitjik, majd 10 %-os natrium-karbonat ol-
dattal a kalciumot levalasztjuk. A f6z6poharat lefedjik és
vizfurdén fél o6raig melegitjik. A csapadékot leszlrjik és 1 %
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os forré natrium-karbonat oldattal kimossuk. Az oldatot vi-
gyazva 4tsavanyitjuk és a szokott médon barium-klériddal a
szulfatot levalasztjuk. /A meghatéarozas menetét lasd a maso-

dik részben./
Megjegyzés: az SOS meghatarozasanak masik valtozatat is

ismertetjiuk. Az 500 ml-es torzsoldathbhodl kiveszink 100 ml-t,
a fentiek szerint a kalciumot levalasztjuk, majd az egészet
csapadékostol atmossuk egy 200 ml-es mérolombikba. LehlGlés
utan jelig feltoltjiuk. Szaraz szlrd6papiron, szaraz edénybe
szlrjuk /nem mossuk/, az oldatbol 100 ml-t Kkiveszunk és a

szulfatot meghatéarozzuk barium-szulfat alakban.

3. OLOM, REZ, CINK MEGHATAROZASA ERCEKBEN

3.1. FELTARAS

1,0-3,0 gr anyagot mérunk be 200-250 ml-es f6z6poharba,
melyet 6."ralveggel lefedink és 20 ml Kkiralyvizet ontunk réa /3
rész koncentralt soé6sav és 1 rész koncentralt salétromsav/. Egy
6ran at hagyjuk allni, majd viz vagy homokfirdére helyezzik a
nitrozusgoz6k eltavozasaig. Ezutan az O6railveget bedblitjuk a

poharba és fedetlenul paroljuk tovadbb. Ha a feltarads nem toké-

letes, Ujabb 20 ml kiralyvizzel a fenti miveletet megismétel-
Juk. Tokéletes feltarédas wutan az oldhatatlan maradék a széa-
razra valé parologtatas utan fehér szino. Kétszer 10-10 ml

koncentralt sdésavat adunk a maradékhoz és ismételten szarazra
paroljuk, hogy a nitratokat tokéletesen elbontsuk. Ezutan 1:1
higitadsu kénsavbol 10 ml-t ontunk hozza és lefustoljuk. A le-
fistolést 5 ml kénsavval megismétel juk. KihlGlés utan hozza-
adunk 50 ml desztillalt vizet és vizfurdén 1 6ran at melegit-
juk. Masnap az oldatot Tfehér-szalagos sz(ir6papiron 400 ml-es
magas Ff6z6pohéarba szlrjik, majd ugyanazon a szurd6papiron a
sziredéket Ojra atszlrjuk. A feltar6 poharat és a szilrén levd

oldhatatlan részt nyolcszor mossuk 10-10 ml 0,3 %-o0s hi-
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deg kénsavas vizzel. A sziredéket rézmeghatarozasra Télre-

tesszik .

3.2. OLOM MEGHATAROZASA

A szirén levé csapadékot haromszor 10-10 ml 40 %-os forrd
ammonium-acetattal mossuk. A csapadékot 6tszor, hatszor mossuk
még forrdé desztillalt vizzel, hogy az 6lom nyomait is eltavo-
litsuk. A szirletet 250 ml-es f6z6poharba gyldjtjik. Az 6lmot
tartalmazé oldatot 2-5 ml kétszer normal ecetsavval megsava-
nyitjuk Ugy, hogy a pH-ja 5 és 7 kdzé essen. Az oldatot, amely
100-150 ml-t tesz ki, Tfelforraljuk és forras kozben az 6lmot
10 mlI 10 %-os kalium-kromat oldattal levalasztjuk és még ko-
rilbelul 10 percig enyhe forrasban tartjuk. Kétérai allas utan
G-4-es Uvegszurén szirjiuk. A mosofolyadék 50 ml 0,3 %-os ka—
lLium-kromat oldat, utana 20 ml hideg desztillalt viz. A csapa-
dékot két 6ran at 130-140 °C-on szaritjuk. Exszlkkatorban valé
lehilés utan mérjuk.

Sz&mit&s: a mért csapadék sulyat szorozzuk a faktorral.
Tapasztalati faktor = 0,6378; /elméleti, szamitas szerinti fak-

tor = 0,6411/.

3.3 REZ MEGHATAROZASA

A félretett réztartalmu sziredékhez cseppenként 1:1 higi-
tasu ammonium-hidroxidot adunk zavarosodasig, majd ezt 1:5 hi-
hitasu kénsav néhany cseppjével feloldjuk. Ezutan cseppenként
10 %-os néatrium-tioszulfat oldatot adunk hozza elszintelenedé-
sig és még 5 ml-t feleslegben. 20 ml 1:5 higitasu kénsav-
val savanyitjuk és enyhén forraljuk 1-1% 6ran at. A jol to-
morilt csapadékot Tfehér-szalagos szlrépapiron szlrjuk. A po-
harat és a szlrén levé csapadékot forrdé vizzel mossuk. A réz-
szulfid nyomait sz(ir6papir darabkaval a pohar falardol kvanti-
tative letoroljik és a szlr6re tesszik. A mosast szulfat-men-
tességig folytatjuk. A réz-szulfid csapadékot szirépapirostol
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platina tégelybe tesszik és elektromos kemencében 400 °C-on
elhamvasztjuk. A hémérsékletet 550 °C-ra emeljik, de nem fel-
jebb, mert magasabb hé6fokon a platinat mar karosodas éri. A
tégelyt exszikkatorban hagyjuk kihlGIni, majd a csapadékot 2 gr
kalium-piroszulfattal feltarjuk. A feltaras id6tartama kordl-
belil 10 perc. A feltaras befejezése utan a tégelyt és a fedbt
kivessziikk az oldatb6l és a réz mennyiségétél fuggben vagy az
egész oldatot titraljuk, vagy a 250 ml-es mér6lombikban fel-
toltott oldat ismert részletét. A csapadék levalasakor mar
megitélhetjik, hogy melyik utat kovessik; - titralas el6tt
ajanlatos az oldatban lev6é rezet brom-vizzel feloxidalnl, hogy
a réz "cupri'" alakban legyen jelen.

A titralando oldathoz cseppenként addig adunk 1:1 higitasu
arnmonium-hidroxid oldatot, mig kék szint kapunk. Ezutan 0,5 gr
ammonium-kléridot adunk hozza és murexid indikator jelenlété-
ben 0,05 molos komplexon Il1l. oldattal titraljuk lilas-ibolya
szinig. Az oldatnak a murexid indikator hozzaadasakor zoldes-
sarga szininek kell lennie. Ha a k&zetink rézmennyisége nem
éri el a 0,20 %-ot, titralads el6tt az oldathoz 10 ml 0,05 mo-
los rézoldatot adunk, hogy a kék-szin az arnmonium-hidroxid
hozzdadasakor hatarozottan lathaté legyen. Egy milliliter 0,05
molos komplexon I11l. = 0,003177 gr Cu.

3.4. CINK MEGHATAROZASA

A réz-csapadék szirletét 600 ml-es f6z6poharba gylijtottik
Ossze. Homok-firdén ovatosan beparoljuk, ha csapadékkivalast
észlelink, oOraiveggel lefedve folytatjuk a beparlast. Amikor
a csapadék szaraz, az o6raiveggel lefedett poharat azbesztlap-
ra helyezziikk és roézsaég6vel melegitjuk. Célunk, hogy a kénsa-
vat és az ammonium-sokat elfistoljik. Az o6ralveget addig hagy-
juk a poharon, mig az anyag frocség, azutan a kénsavgOzoket
tavozni hagyjuk. Amikor a kénsavg6zok eltavoztak, 100 ml
desztillalt vizzel felvesszik a maradékot és 10 ml brdémos viz-
zel oxidaljuk. A felesleges bromos vizet 10 perces forralassal
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Uzziik el. Ezutan kdvetkezik a harmadosztaly levalasztasa, me-
lyet a figgelékben ismertetink. A harmadosztaly levalasztasat
haromszor megismételjik. A levalasztasban az eltérés csak any-
nyi, hogy az ammonium-hidroxid oldatot a szilkségeshez mérten
feleslegben hasznaljuk, hogy a jelenlev6 cink-s6 oldatba men-
jen. A sziredéket 500 ml-es mér6lombikba gylGjtjuk. Leh(ilés
utan a lombikot jelig toltjuk. A kapott torzsoldatbél 100 ml-t
egy titralé lombikba pipettazunk, melyhez 2-3 csepp fenolfta-
lIéin indikatort adunk. A vords-szint par csepp 1:1 higitasu
sosav-oldattal elhalvanyitjuk. A teljes elszintelenités pH 5-
0s pufferrel torténik: ezért az oldathoz 25 ml 5-6s pH-ju puf-
fert adunk és 30 ml telitett natrium-fluoridot a kalcium masz-
kirozasara. Oldatunkat 3 percig Tforraljuk. Leh(ilés utan 6-7
csepp xilenol-narancs /frissen készitett 1 %-os vizes oldat/
indikatort és 0,5 ml 0,02 %-os metilén-kék oldatot pipetta-
zunk hozza és 0,05 molos komplexon 111. oldattal zold szinig
titraljuk. 1 ml 0,05 molos komplexon [I111. oldat megfe-

lel 0,003269 gr cinknek.

4. MAGAS FOSZFORTARTALMU KOZET ELEMZESE

Részletes vizsgalatoknal a magas foszfortartalmu kézet
elemzésénél, a meghatarozas minden egyes alkotora kiterjed,
tajékoztatd vizsgalatoknal, csak kalciumra, foszforra, fluor-

ra és klorra.

4.1. NEDVESSEG /-W~0/ MEGHATAROZASA

Lasd 1. rész 2.1. fejezete.

4.2. SZERKEZETI VIZ /+H£0/ MEGHATAROZASA

A meghatarozas azonos 1. rész 2.2.3. fejezetében leirt
eljarassal, csak jelen esetben 6lom-kromat helyett frissen
kiizzitott kalcium-oxidot is hasznalhatunk.
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4.3. KOZET FELTARASA

4.3.1. Savas feltaras

Finomra poritott mintabol bemérink 1,0 gr-ot egy alacsony
f6z6poharba, vagy porcelantalba. Hozzaadunk 25 ml koncentralt
kénsavat, 10 ml koncentralt salétromsavat. Vizfirdén melegit-
Jjuk és kavargatjuk mindaddig, mig az oldédas be nem fejezdédik.
Feloldddas utan homokfirdén szirup slriséglire toményitjiuk. Le-
hiilés utan enyhén salétromsavas vizzel felvesszik, felforral-
Jjuk. Az oldatot megszlirjiuk. A szirletb6l 500 ml-es torzsolda-
tot készitink, ebb6l hatarozhatjuk meg a kalciumot és a fosz-
fort. Ha a mintank fluort nem tartalmaz, akkor a szirén levd
kovasavat felhasznalhatjuk kovasav meghatarozasara.

4.3.2. Hatrium-karbonattal valé feltaras

Az el6zbekben mar részletesen ismertetett modon torténik
/1. rész 3./. I1tt nagy gondot kell forditani arra, hogy a fel-
taras kifogastalan legyen, mert sokszor nagyon nehezen tardédik
fel a minta. Ezt a feltarasi médot csak indokolt esetben hasz-
naljuk, mivel a magas foszfortartalom a platinat igen rongal-

ja.

4.4. KOVASAV MEGHATAROZASA

Ha a foszfortartalmu k&6zet fluort nem tartalmaz, akkor a
kovasav meghatarozas a szokasos médon torténhet. Ha Ffluortar-
talmu a minta, akkor a kovasavra kulon feltarast kell készite-
ni /ll. rész 6./ a mar ismertetett moédon.

4.5. KALCIUM, MAGNEZIUM MEGHATAROZASA

A kalcium és a magnézium meghatarozasa elétt a harmadosz-
talyt levalasztjuk, de ilyenkor mar a kézet foszfortartalmat
ismernink kell, mert a harmadosztaly levalasztasa el6tt az
oldatunkhoz annyi vasoldatot - lehet6leg ferri-kloridot - kell
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hozzdadni, hogy a foszfor teljes mennyiségének levalasztasara
elegend6 legyen, mert ellenkez§ esetben kalcium-foszfat valik
le. A harmadosztaly levalasztasanak menetét a figgelékben
részletesen ismertettik. Maskildonben a kalcium és magnézium
meghatarozast a tovabbiakban komplexon I111.-al titralva a szo-
kasos médon végezzik el. Néha, nagyon nagy pontossagot igényl§
vizsgalatoknal gravimetrids meghatarozast alkalmazunk. /Lasd

flggelék./

4.6. KLOR MEGHATAROZASA

A meghatarozas a |Il. rész 4. fejezetében leirt eljaras

szerint torténik.

4.7. OSSZESVAS, MANGAN, KALIUM, NATRIUM, TITAN, FOSZFOR MEG-
HATAROZASA

Spektrofotométeres modszerrel torténik a meghatarozas, me-
lyet az 1. részben ismertettink. Gondos munkanal ajanlatos a
kdzet foszfortartalmat gravimetrias modszerrel meghatarozni.

4.8. ALUMINIUM MEGHATAROZASA

4.8.1. Spektrofotometrias moédszer

111. rész 7./.

4.8.2. Gravimetrias meghatarozas

Ha valamilyen oknal fogva az aluminiumot csak gravimetri-
kus utéon tudjuk meghatarozni, akkor pontosan ismert mennyiségi
vasoldatot adunk az oldathoz - ami elegend§ a foszfor levala-
sdhoz - és igy valasztjuk le a harmadosztalyt. A kapott har-
madosztaly sulyszazalékab6l szamitjuk ki a k&ézet aluminium
tartalmat, de tekintetbe vesszik a hozzaadott vas mennyiségét

is.
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4.9. FLUOR MEGHATAROZASA

A fluor meghatarozasanal kuldnbséget kell tenni aszerint,
hogy a Tfluor savban oldhaté /a mi esetinkben legtdbbszor ez
fordul eld/, vagy savban oldhatatlan alakban van-e jelen.

A savban oldhaté Ffluort nem illékony savval elbontjuk és
ledesztillaljuk, mig a savban oldhatatlan fluort elébb fel
kell tarni és csak azutan szabadithatjuk fel savval. A desz-
tillaciés moédszert azért valasztottuk, mert igy a kilénb6zdé
zavar6 ionoktél a legegyszer(ibb médon szabadulhatunk meg-

4.9.1. Feltaras

Bemérink a varhaté fluortartalomtél figgéen 1,0 gr mintat
ha a fluortartalom nagy, megfelelben kevesebbet. A bemért min-
tat platina vagy nikkel tégelyben megomlesztjik, 1,2 gr.
cink-oxid és 6,0 gr natrium-karbonatbél allé feltardé keverék-
kel. Az Omlesztést oxidald koérilmények kozott kell végezni
hogy a platinat ne tamadja meg. A feltart anyagot 100 ml-es
poharba tesszik 30 ml desztillalt vizzel és vizfirdon lefedve
melegitjiuk, hogy az omledék Tellazuljon azutan az omledéket
Uvegbottal oOsszetdrdeljuk és az egészet keverés kozben fel-
raljuk. Lellepedés utan dekantalva sz(irjuk, tobbszor mossuk
natrium-karbonatos mos6folyadékkal. A maradékot eldobhatjuk.
Az oldat térfogata lehetSleg minél kisebb legyen, hogy a desz-
tillalé sav toménységét és igy a desztillalas hémérsékletét
szamottevéen ne befolyasolja. Készithetink az oldatbol torzs-
oldatot - kuldondsen magas fluor-tartalom esetén - és annak egy
aliquot részét hasznaljuk fel a desztillalasra.

A desztillalast egyébként ugyanugy végezzik, mint azt a
savban oldhaté fluor desztillalasanal leirtuk.

4.9.2_. Savban oldhat6é fluorid meghatarozasa

A feltarads kénsavval torténik a desztillalé készilékben
/2. édbra/. A desztiHatumban a Ffluor meghatarozasat torium-
nitrat titralasaval végezzik.
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2. abra. Fluor-desztillalé készulék

Bemérink a varhaté fluorid-tartalomtol figgéen 0,1-1,0 gr
finomra elporitott mintat. A kézetport hosszuszaru télcséren
keresztil a készilék bels6 edényébe szorjuk. A mintat 5 ml
desztillalt vizzel megnedvesitjik. Ovatosan hozzacsepegtetiink
30 ml 3:1 higitasu kénsavat. Ha a mintadban sok az aluminium és
vas, 2 ml foszforsavat is adunk a desztilladlé savhoz. A késziu-
lék kils6 kopenyébe 1,557 fajsulyd 65 %-os kénsavat teszink,
ennek forraspontja 153,5 °C. Ez biztositja a desztillalashoz
szikséges allandd hémérsékletet. A desztillalas alatt a for-
rasban lev6 kils6 sav toménysége nem valtozik, mert a vissza-
folyé hité ezt biztositja. Ha a kénsav mar koézel van a forras-
hoz, a készulék oldalcsovén keresztil a segédlombikbdl vizg6zt
vezetink a bels6 edénybe. A desztillalast addig folytatjuk,
mig 150-180 ml parlat gyllt Ossze a szed6lombikban. Erre a
célra 200 ml-es normal-lombikot hasznalunk. Fontos, hogy a
desztillalast ne gyorsan végezzik, mert a vizg6z kénsavat
ragadhat magaval. A desztillalas sebessége percenként kb.
4 ml. A lombikot jelig feltoltjiuk és 50 ml aliquot részt
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veszink ki egy 100 ml-es Erlenmayer-lombikba. Hozzaadunk 12
csepp natrium-alizarin-szulfonat oldatot, azutan addig csepeg-
tetink bele natrium-hidroxid oldatot, mig az indikator szine
éppen voros lesz, majd sosavat, amig az indikator szine sarga-
ba csap at. Ezutan hozzaadunk 2,5 ml monokldr-ecetsav puffert
/pH 2,9-3,1/ és 0,3 ml metilén-kék oldatot. Az igy el6készi-
tett oldatot torium-nitrattal titraljuk, mig az oldat szine
z61db6l ibolyaba valtozik. A szinatcsapas igen jol észlelhe-
t6, éles, kivaldéan reprodukalhaté.
Megjegyzés : a desztillalas befejezése utan a titralast azon-
nal elvégezzik és nem tesszik el masnapra. Az oldatban
ajanlatos szulfat-ionra kémlelni. A feltart osszes fluort -
mely tartalmazza a savban oldhatatlan fluort, esetleg az old-
hatot is - a fent leirtak szerint desztillaljuk és hatarozzuk
meg -
Oldatok: 1. fluormentes kénsav 3:1 higitasu,

2. foszforsav 85 %-os,

3. natrium-alizarin-szulfonat 0,1 %-os vizes oldata,

4. metilén-kék 0,02 %-os vizes oldata,

5. natrium-hidroxid 2,5 %-os,

6. soOsav 1:99 higitasu,

7. puffer-oldat: 23,65 gr monoklor-ecetsav, 5 gr nat-
rium-hidroxid desztillalt vizben oldva és 250 ml-re feltoltve,
8. torium-nitrat oldat 0,02 normal. 2,7610 gr

Th/NOss 24 . 1HgO egy liter oldatban,
9. natrium-fluorid oldat; 1 ml = 1 mg fluorral.

Toérium-nitrat oldat faktoranak beallitasa: ismert fluorid
tartalmi oldatokra allitjuk be. Ezekb6l az értékekb6l kalibra-
16 gorbét veszink fel, melyeknek ordinatajara a fogyott to-
rium-nitrat milliliteréinek szamat, abszcisszajara pedig a
fluorid-tartalmat tuntetjuk fel.

A meghatarozashoz hasznalt vegyszerek toérium-nitrat fo-
gyasztasat meg kell hatarozni /vak-proéba/.

Ismert mennyiségl fluorid-tartalmu oldatot ledesztillalunk
és meghatarozzuk a fluor-tartalmat, ennek egyeznie kell a vak-
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préba levonasa utan a kalibracidos goérbe azonos mennyiségli flu-
or-tartalmaval . Négy-o6t desztillalast végzink igy el kilonb6zé

ismert fluor-tartalmu oldattal.
Ssamitae: az ismeretlen fluor-titralasnal fogyott ml-ek

szamanak megfeleld fluor-tartalmat a szerkesztett kalibracios

gorbérél leolvassuk. A szamitasnal Tfigyelembe vesszik a higi-

tast és a bemérést, s kiszamitjuk a Ffluor %-os tartalmat.
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IV. rész

VIZELEMZES

A vizmintak elemzése a Foldtani Intézet vizkémiai labora-
toriumadban altalaban az ivoévizvizsgalati szabvany /MSz. 448./
szerint torténik. Egyes ionok meghatarozasanal azonban rész-
ben, masoknal teljesen eltérink a szabvany elfirasaitol.

A természetes vizmintainkban altaladban kalium, natrium,
kalcium, magnézium, vas, mangan, ammonium, klorid, hidrogén-
karbonat, szulfat, nitrat és nitrit-ionokat, valamint kovasa-
vat hatarozunk meg, és kilon kivansag esetén mas kationokat,
illetve anionokat is.

1. NATRIUM ES KALIUM-I0ONOK MEGHATAROZASA

Vizsgalatuk Beckman-féle langfotométerrel torténik. Nat-
rium-klorid és kalium-klorid oldatokbol megfeleld natrium és
kalium standard-oldat sorozatokat készitink, a langba por-
lasztva leolvassuk az extinkcidokat és ezekb8l mérdgorbéket
készitink. A vizsgalanddé vizmintat eredeti allapotaban /vagy
ha szikséges higitva/, a langba porlasztjuk. A kapott értéknek
megfelel§ natrium és kalium mennyiségeket - a higitast flgye-
lembevéve - milligramm/literben olvassuk le a mérégorbérdl.
Igen magas natrium, valamint sok natrium-hidrogén-karbonatot
tartalmazé vizeknél az igy meghatarozott natrium-értékek ke-
vésbé pontosak. Amennyiben a vizminta megbontasa utan nem tu-
dunk az alkaliak langfotometralasdhoz azonnal hozzafogni, a
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meghatarozashoz kimért 50 ml vizmintadhoz 1 csepp 1:1 perklor-
savat adunk, hogy az alkalifoldfémek kivalasat megakadalyoz-

zuk.

1.2. KALCIUM ES MAGNEZIUM-10NOK VIZSGALATA

A vizmintab6ol 50 ml-t szélesszaju 200 ml-es Erlenmayer-
lombikba mérunk, 50 ml desztillalt vizet adunk hozza, 2 ml
10 %-os natronluggal meglugositjuk és kalciumot - 11 és 12
pH-ju kdézegben - murexid indikator jelenlétében 0,05 molos
komplexon 111_-al lila szinatcsapasig titraljuk.

A magnézium-ion meghatarozasara a lilaszini oldathoz 6 ml
10 %-os soOsavat ontink, hogy a murexid indikatort elroncsol-
Jjuk, majd az elszintelenedett oldathoz 6 ml témény ammoni.um-
hidroxidot adunk és eriokrom-fekete T. indikator jelenlétében
a 0,05 molos komplexon Il1l.-al a kék szin megjelenéséig tovabb
“titraljuk.

Ha a vizsgalandd oldat magnézium-tartalma magas, lugosi-
tasnal nagy mennyiségli magnézium-hidroxid csapadék valik le,
ami a kalcium meghatarozast zavarja. Ilyenkor ennek megfele-
16en kisebb mennyiségekbél végezzik a vizsgalatot.

Oldatok: 1. 0,05 molos komplexon 11l. oldat: készitését lasd
I. rész 3.2. fejezetében.

2. 10 %-os natrium-hidroxid-oldat.

3. 10 %-os sosav-oldat.

4. Tomény ammonium-hidroxid-oldat.

5. Kalcium mér6oldat készitése a szabvany szerint
torténik. 1 ml kalcium mér6oldat megfelel 0,7147 mg kalcium-
ionnak.

6. Murexid-indikator. A murexidet 1:50 aranyban pro
anal natrium-kloriddal elddrzsoljik.

7. Eriokrom-fekete T. indikator: hasonléan készitjik,
mint a murexid-indikatort.

Komplexon 111. oldat faktoranak beallitasa: a kalcium-mé-
réoldatbol 10 ml-t pipettazunk ki és 100 ml-re higitva, 2 ml
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10 %-os natronluggal lugositva murexid-indikator mellett tit-
raljuk. A fogyott komplexon Il1l. oldat értékébdl kiszamitjuk,
hogy a komplexon 1I1l1. oldatunk 1 ml-e hany mg kaléium illetve
magnézium-ionnal egyenértéki.

Sz&mitas: a vizsgalandé vizminta kalcium és magnézium
mennyiségére fogyott komplexon 111. oldat milliliteréit a fen-
ti faktorokkal beszorozzuk és figyelembe vesszik a higitast.
A kalcium és magnézium-ion tartalmat mg-literben adjuk meg.

1.2.1. Osszes keménység szamitasa

Az Osszes keménységet német keménységi fokban adjuk meg és

a kapott kalcium és magnézium-ionok mennyiségébdl szamitjuk
ki. Egy német keménységi fok( az a viz, amelynek egy literében
10 mg kalcium-oxiddal egyenértékl kalcium vagy magnézium-ion
van oldva. Az oOsszes keménység értékét megkapjuk, ha a kalci-
um-ion mg/liter értékét beszorozzuk 0,14-el és hozzaadjuk a
magnézium-ion 0,23-al beszorzott mg/liter értékét.
Példaul :

Ca++ = 73,4 mg/1

Mg++ = 20,7 mg/1

73,4 szorozva 0,14-el = 10,27
20,7 szorozva 0,23-al = 4,76
15,03
Ennek a viznek az 6sszes keménysége = 15,03 M.

A 0,14-es faktort ugy kapjuk, hogy a Ca0 molekulasulyat
/56,08/ osztjuk a kalcium molekulastlyanak tizszeresével, ami

a német keménységi fok definicidjabol kovetkezik:

tehat

56,08
4008  0.14

A 0,23 faktort hasonléképpen ugy kapjuk, hogy a kalcium-
oxid molekulasulyat a magnézium molekulasulyanak tizszeresével
osztjuk:

azaz

56,08
2432 0.23



80 MODSZERTANI KOZLEMENYEK Il1. KOTET 1973.

1.3. VAS-10N MEGHATAROZASA

Sésavas kozegben kalium-permanganattal oxidalunk és a ka-
lium-szulfocianid hozzaadasaval nyert voros szint kolorimet-
raljuk. A médszer részletes leirdasa az ivoviz szabvanyban

megtalalhato.

1.4. AMMONIUM-ION MEGHATAROZASA

Itt is az ivlviz-szabvanyban leirt moédszert alkalmazzuk.
A vizsgalandd vizmintahoz Nessler-oldatot adunk és a keletke-
zett sargasbarna szint kolorimetraljuk.

1.5. MANGAN-10ON MEGHATAROZASA

Az ivoviz-szabvany el6irasai szerint torténik. Kénsavval
savanyitott kozegben, ezist-nitrat jelenlétében, kalium-pe-
roxi-diszulfattal a mangant permanganatta oxidaljuk és kolori-

metralj uk.

1.6. KLORID-10N MEGHATAROZASA

A modszer az 1ivoviz-szabvanyban eldirttal megegyezik.
A vizsgalandd vizmintat kalium-kromat indikator jelenlétében
ezist-nitrat méréoldattal maradanddé vords szinig titraljuk.

1.7. LUGOSSAG MEGHATAROZASA

A vizsgaland6 vizminta 50 mI-ét 0,1 normal sésavval metil-
narancs jelenlétében atmeneti szinig titraljuk. A lugossagi
fok 100 ml vizre elhasznalt 0,1 normal sésav ml-einek a szama.

A lugossdg meghatarozasara kivett vizmintankhoz titralas
elétt par csepp fenolftalein indikator oldatot adunk és meg-
allapitjuk a viz kémhatasat. Amennyiben a minta fenolftaleinre
savas kémhatasu - azaz szintelen marad -, fentiek szerint me-
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tilnarancs indikator mellett 0,1 normal sésavval megtitraljuk
és kiszamitjuk az Osszes, vagy ‘''metilnarancs lugossagot'.

Abban az esetben azonban, ha a kémhatde fenolftaleinre l0-
gos - azaz a mintank megpirosodik - az oldatot 0,1 normal so6-
savval el8szor szintelenre titraljuk. A fogyott ml-ek szamat
feljegyezzik, majd metilnarancs indikator mellett atmeneti
szinig tovabb titraljuk. Ilyenkor az elsd titralas értékébdl
szamitjuk a "fenolftaléin lugossagot”. Az els6 és masodik ér-
ték Osszegéb6l pedig az Osszes vagy "metilnarancs lugossagot'.

1.7.1. A karbonat keménység szamitasa

A karbonat keménységet megkapjuk, ha a lugossag értékét

2,8-al megszorozzuk.

1.7.2. Hidrogén-karbonat-ion mennyis égének kiszamitasa

Az esetek tdbbségében a vizmintadk fenolftalein indikatorra
savanyu kémhatast mutatnak. Ebben az esetben hidrogén-karbo-
nat-ionok vannak jelen. Mennyiségiket megkapjuk mg/literben,
ha a 'metilnarancs lugossag"” értékét 61,018-al - a hidrogén-
karbonat egyenértéksulyaval - megszorozzuk.

Amikor a vizminta Tfenolftalelnre ligos kémhatasu, akkor a
két lugossag értékéb6l a megfeleld ionok /hidroxil; hidrogén-
karbonat; karbonat-ionok variacios lehetéségei/ jelenlétét és
mennyiségét az ivoviz-szabvany MSz. 448-1964. 11. oldalan ta-
lalhaté médon allapitjuk meg és szamitjuk Ki.

1.8. NITRAT-10N MEGHATAROZASA

A vizsgalatnal az ivoéviz-szabvany el6irasat kovetjik. 50
mg/l-nél kevesebb nitratot ecetsavas brucin oldattal vizsga-
lunk kénsavas kozegben és a kapott sarga szint kolorimetral-
Jjuk. 50 mg/l-nél magasabb nitrat-tartalomnal kénsavas kozegben
indigé mérdéoldattal a kék szin megjelenéséig titraljuk az
oldatot.
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1.9. NITRIT-10ON MEGHATAROZASA

Az ivoviz-szabvany el6irasait alkalmazzuk. A CGriess-
Ilosvay reagenssel - szulfanil-sav és alfa-naftil-amin - el6-
allitott rozsaszin szinez6dést kolorimetraljuk.

1.10. SZULFAT-10ON MEGHATAROZASA

Az elemzés komplexometrias moédszerrel torténik. A vizsga-
lando vizmintat el8szor meglagyitjuk. A vizmintabol koralbelul
300 ml-t ontink ki egy megfeleld nagysagu szaraz Erlenmayer-
lombikba. Szaz milliliterenként és 30 M-onként 1 darab nat-
rium-hidroxid pasztillat adunk hozza és ha a kalcium-tartalom
magas, a lagyitashoz még natrium-karbonatot is hasznalunk. Az
oldatot ld6balassal alaposan Osszekeverjik és megvarjuk, mig a
vegyszerek teljesen feloldddnak, majd a csapadék teljes leva-
lasanak el@segitéséhez 60-65 °C-ra melegitjuk. Leh(ilés utan
szaraz, kék-szalagos szlir6papiron, szaraz tolcséren, szaraz
Erlenmayer-lombikba sz(irjuk. Lényeges, hogy a szirlet kris-
talytiszta legyen.

El16z6leg kvalitativ vizsgalattal mar megallapitottuk, hogy
milyen mennyiségli szulfat varhaté. Ennek megfeleld térfogatot
- altaladban 50 ml-t - pipettazunk ki a lagyitott oldathdl a
visszamaradt keménység ellen6rzésére pedig mégegyszer ugyan-
ennyit, egy b6 szaju, 200 ml-es Erlenmayer-lombikba. Mindkét
részletet desztillalt vizzel 100 ml-re higitjuk, egy csepp
metilnarancs indikator mellett normal soésav oldattal megsava-
nyitjuk és feleslegben még 1 ml normal sésavat ontink az olda-
tokhoz .

Az igy el6készitett oldatok egyikét félretesszik, a masik-
ban pedig meghatarozzuk a szulfat-iont. A varhaté szulfat
mennyiségének megfelelfen 5-10 ml 0,05 molos barium-klorid ol-
datot csurgatunk birettabél a vizsgaland6é vizmintdhoz és hor-
zsakdvel villanymelégitén a barium-szulfat teljes levalaszta-
sahoz korulbelil 5 percig forraljuk. Amikor az oldat lehllt



Kémiai elemzési médszerek 83

10 ml 10 i-os kalium-hidroxidot adunk hozz&d és fluorexon indi-
kator jelenlétében 0,05 molos komplexon I11. oldattal a ba-
rium-klorid feleslegét visszatitraljuk. A”zoldes, fluoreszkalo
oldat titralasanal a végpontot az indikator megjelend, sajat
pirosas szine jol lathatdéan jelzi.

A visszamaradt keménység ellenbrzésére félretett mintahoz
10 mI  k&lium-hidroxidot adunk és Tluorexon indikator mellett
titraljuk komplexon I1ll-al. Az esetleges fogyast a szamitasnal
figyelembe vesszik.
Oldatok: 1. 0,05 molos komplexon [1l1l. oldat /lasd 1. rész

2.3. fejezetben/.
2. 0,05 molos barium-klorid oldat. 12,215 gramm ba-

rium-kloridot /BaClz < 2H20/ mérink be egy literes mérélombik-
ba, desztillalt vizben oldjuk és jelig toltjik.

3. 10 %-os kalium-hidroxid oldat.

4. Normal sésav oldat.

5. Fluorexon indikator 1:100 aranyban kalium-nitrat-
tal eldorzsolve.

Sz&mitas: 50 ml oldatbél indultunk ki. és 5 ml 0,05 molos

barium-klorid oldatot adtunk hozza.

a visszatitralasnal fogyott 2,71 ml komplexon I1I.
a visszamaradt
keménységre fogyott - 0,04 ml komplexon 1I1.

2,67 ml komplexon I11.

A faktor beallitasanal megallapitottuk, hogy az 5 ml 0,05
molos barium-klorid oldat egyenld 5,05 ml komplexon IlIl.-al.
5,05 ml komplexon 1I1.

- 2,67 ml komplexon 111.
2,38 ml komplexon 1I1I.

fogyott a szulfat-ion levalasztasara.
1 ml komplexon 11l. = 4,69 mg SON
2,38 ml komplexon 1Il. = 11,16 mg SO
Mivel a vizb6l 50 ml-t vettink ki, tehat a higitas 20-szoros:
11,16 . 20 = 223,2 mg/1 SO~~
A meghatarozas pontossaga megegyezik a klasszikus gravi-
metriaval meghatarozott szulfat pontossagaval.
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Faktorok beallitasa: a 0,05 molos komplexon I1l11. oldat
faktorat a kalcium és magnézium-ion meghatarozasanal készitett
kalcium torzsoldatra allitjuk be.

Példaul:
10 ml kalcium tdrzsoldatra fogyott 3,65 ml 0,05m komplexon I11.
1 ml kalcium térzsoldat egyenl§ 0,7147 mg kalciummal

7,147 mg kalciumra fogyott 3,65 ml 0,05 m komplexon I1Il.
X mg kalciumra fogyott 1,00 mI 0,05 m komplexon I1I.
X = 1,958 mg Ca

40,08 g kalcium egyenértéki 96,06 g SOM-el
1,958 mg kalcium egyenértéki X mg SOM-el

X = 4,69 mg SO~

Tehat 1 ml 0,05 molos komplexon I11l1. 4,69 ml SO™-iont je-
lent. Ezutan megnézzik, hogy 5, illetve 10 ml 0,05 molos ba-
rium-klorid oldatunkra mennyi 0,05 molos komplexon 111. fogy.-
Példaul: 5 ml 0,05 m barium-kloridra fogyott 5,05 ml 0,05 mo-
los komplexon 111,

1.11. KOVASAV MEGHATAROZASA

A vizsgalat az ivoviz-szabvanyban leirtak szerint torté-
nik. Sésavas kozegben, ammonium-molibdattal keletkez6 sarga
szinez6dést kolorimetraljuk. A kildnbség annyi hogy nem Sich-
re szamolunk, hanem at, azaz meta-kovasavat adunk meg.
Miutan a kalium-kromat méréoldat 1 ml-e 1 mg“SiO,,-nek felel
meg, a fogyott ml-ek szamat még 1,3-al szorozzuk, hogy a
UnSiON értékét megkapjuk és ezutan szamolunk mg/literre.

1.12. SZULFID-10N MEGHATAROZASA

Amennyiben vizmintank kénhidrogén szagu, a szulfid-ion
meghatarozasat is elvégezzik. A vizsgalat az ivoviz-szabvany
elfirasai szerint torténik. A ldgos oOlom-acetat hatasara kép-
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z6dott olom-szulfid barna szinét kolorimetraljuk. Az 6sszeha-
sonlité oldathoz, mely natrium-szulfidot tartalmaz szinegyen-
16ségig 6lom-nitrat méréoldatot csepegtetink.

1.13. AZ OXIGEN FOGYASZTAS MEGHATAROZASA

- amennyiben szikséges - szintén az ivoviz-szabvanyban le-
irtak szerint torténik, ligos eljarassal.

1.14. OSSZES OLDOTT SOTARTALOM SZAMITASA

A vizelemzéseknél megadjuk az 6sszes oldott anyagot mg/1-
ben. Ezt az értéket a meghatarozott kationok, anionok és a

kovasav mg/1l értékeinek Osszege adja.

1.15. THAN-FELE EGYENERTEKSZAZALEKOK SZAMITASA A VIZMINTAK
ELEMZESI ADATAIBOL

A vizelemzéseknél az egyes i1onok mennyiségét mg/l-ben sza-
moljuk ki és adjuk meg. A vizminta Osszetételének valodi ké-
pét azonban csak akkor ismerhetjik meg, ha az alkoték mg/1 ér-
tékeib6l a Than-féle egyenértékszazalékot Is kiszamoljuk. Ez
ugy torténik, hogy az egyes ionok mg/l értékeit elosztjuk a
hozzajuk tartozd egyenértéksullyal, illetve, egyszeriliség ked-
véért az egyenértéksuly reciprok értékével beszorozzuk azokat.
Az egyenértéksulyok reciprok értékei a kovetkezok:

Na 5y gg7  0,04348 s 16,033 0-06237
K+ 39’396 0,02557 ci- 35,257 0,02820
catt 20’%4 0,04990 4C03 61’318 0,01638
Mg ** 12,16 = 0,08223 NO 4~ 62’308 = 0,01612
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W+t 57 g5 = 0-03640 o~ 17,00g = 0-05879

Fe++ 79, = 0,03581 cor— 30, o5 = 0-03332

nha+ 18,34 = 0,05543 S04— 48’33 = 0,02082

Al +4++ 8,39 = 0,1112 PO4— 31,%6 = 0,03158
Példaul :

Milligramm-egyenérték

milligramm/liter val /mg-eguivalens/

Na + 22,4 0,974
K+ 1,0 0,025
Ca++ 89,1 4,446
Mg ++ 36,7 3,017
Fe ++ nyom -
nh4+ nyom -
Mn++ nem mutathato Ki

8,462
Cl~ 29,6 0,834
blIcOr~ 346,5 5,675
S04— 20,0 0,416
NOS— 96,5 1,555
no2— erds nyom

8,480

igy megkaptuk az egyes 1ionok mg egyenértéksulyait, azaz
milivaljait. Ha o6sszeadjuk kilon-kilén a kationok és az anio-
nok kiszamitott milligramm-egyenértéksulyait, akkor amennyi-
ben a mg-egyenértéksulyuk oOsszegei kozoétt a kulonbség a meg-
engedettnél nem nagyobb 1- 2 %/ - az elemzés pontossaga megfe-
lel6 .

Ezutan szazat elosztjuk kildén a kationok mg-egyenértéksu-
lyainak és kiulon az anionok mg-egyenértéksulyainak az Osszegé-
vel. I1ly médon két faktorhoz jutunk.

100 . 100

8,462 11,8175 és 8,480 11,7924
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Az 1gy kapott faktorokkal megszorozzuk a kationok, illetve
és kapjuk a Than-féle egyenérték-

az anionok mg-egyenértékét
szazalékokat.

0,974
0,025
4,446
3,017

0,834
5,675
0,416
1,555

Szorozva
Szorozva
Szorozva
Szorozva

sSzorozva
Szorozva
Szorozva
Szorozva

Az egyenértékszazalékok

kilén az anionokra 100

A viz-vizsgalati

Példaul:

Na+
K+
Ca++
Mg ++
++
iha b

Mn++

Cl~
HCO3-
sqa4
NO3~

no2~

H2ST103

mg /1
22,4

1,0
89,1
36,7
nyom
nyom

11,8175-¢el
11,8175-el
11,8175-el
11,8175-el

11,7924-el
11,7924-¢l
11,7924-el
11,7924-¢l

11,51
0,30
52,54
35,65
100,00
9,83
66,92
4,91

18,34
100,00

Osszegének kuldon a kationokra és

%-ot kell Kkitennie.

eredményeket a kovetkez6képpen adjuk meg:

Nem mutathatdé Ki

29,6
346,5
20,0
96,5

erés nyom

15,3

Osszes oldott anyag: 657,1

mg-egyenértéksuly

mval
0,974
0,025
4,446
3,017

8,462

0,834
5,675
0,416
1,555

8,480

mg /1

Than-féle
egyénért.

11,51

0,30
52,54
35,65

100,00

9,83
66,92
4,91
18,34

100,00
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Lugossag: 5,68
Osszes keménység: 20,91 N
Karbonat keménység: 15,90

Kémhatas fenolftaleinre: savas

Ez a szamolasi méd - mely figyelembe veszi az alkotérészek
egyenértéksulyait és ennek alapjan szamitja a szazalékos 0Osz-
szetételt - mutatja a viz Osszetételének valédi képét.
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V. rész

FUGGELEK

A tovabbiakban 6sszefoglaljuk azokat az eljarasokat, melye-
ket laboratériumunkban régebben rendszeresen hasznaltunk, de
napjainkban mar csak szérvanyosan alkalmazunk. Azonkivil azok-
nak a meghatarozasoknak a elmeit, amelyek ugyanezen kiadvany-
sorozat elsd szamaban mar megjelentek.

1. KOZETEK (SZILIKATOK) EGYES KOMPONENSEINEK GRAVIMETRIAS MEG-
HATAROZASA

1.1. SZILICIUM-DIOXID MEGHATAROZASA

Az el6z6 fejezetekben Ileirt médon TFeltarjuk a kézetet,
oldjuk, platina vagy porcelan talban vizfirdén lvegbottal valé
kevergetés kozben szarazra paroljuk. Beszaradas utan még 4-5
6ran at tartjuk - dehidratalas céljabol - a vizfirdén. Fel-
vesszik 5-10 ml koncentréalt sosavval, hideg desztillalt vizzel
oldjuk, majd az oldatot 12,5 cm atmér6jl fehér-szalagos szlr6-
papiron 400 ml-es f6z6poharba szlrjiuk. A talban levdé kovasavat
ovatosan ravisszik a szlrére, a mar elébbiekben ismertetett
médon és forrd desztillalt vizzel kloridmentességig mossuk. Ha
1,0 % feletti titan jelenléte valoszinl, akkor ajanlatos az
els6é két mosast a titan oldatban tartasa miatt 1 %-os soOsavval
mosni. A talat nem szikséges most kovasavmentesre tisztitani,
mert a szirletet Ujra belevisszik. A tolcsért a benne lev6é ko-

vasavval Télretesszik.
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A talat pedig, a poharbdl visszaontott szirlettel és moso-
folyadékkal ismét vizfurdére helyezzik. Beparoljuk és dehidra-
taljuk 8 oran keresztiul. Ennyi szaritas utan gyakorlatilag nem
marad az oldatban kovasav. OIldjuk a s6kat mint elébb és 9 cm
atmér6ji fehér-szalagos szilr6papiron szlrjik. A masodik sz(-
résnél altalaban mar csak 0,1-0,2 % kovasavat kapunk. A talat
szlr6papir darabkakkal addig tordljuk és mossuk, amig csapadék
nyom mar nem latszik. A kovasavat a szokasos médon elégetjik
és todrzsoldatot készitunk.

Ha a harmadosztaly meghatarozasa a szilicium-dioxid 06sz-
szes szirletéb6l torténik, akkor a platina tégelyt a kbézet
feltardsa utan és a kovasav behelyezése elftt kiizzitjuk és
mérjuk. Ilyenkor ugyanis a szilicium-dioxid lefiustolési mara-
dékat, mely a harmadosztaly alkotéit tartalmazza, nem tarjuk
fel, Jianem hozzamérjik a harmadosztaly /R™N0"/ csapadékahoz.

1.2. HARMADOSZTALY /R2°z/ MEGHATAROZASA

A harmadosztaly a vasat, aluminiumot, titant, foszfort, a
mangan egy részét és nyomokban egyéb nehéz fémeket tartalmaz.
A vasat, foszfort, titant kildn bemérésbél spektrofotométeres
médszerrel hatarozzuk meg. A harmadosztalyt az aluminium meg-
hatarozasa céljabol valasztjuk le és égetjiuk el. Az elébb fel-
sorolt fémek slulyat az elégetett csapadék sulyabdl levonjuk és
a maradékot mint aluminium-oxidot adjuk meg.

A levalasztas hidroxid alakban torténik. Az eljaras a ko-
vetkez8: a kovasav sziredékét, amennyiben 200-2E0 ml-nél tdbb,
beparoljuk, hogy a magnézium le ne valjék, az oldatnak T0OO ml-
enként 3 gr ammonium-kloridot kell tartalmazni. Ha 10 ml so6-
savval vettik fel a kovasavat, ez 6 gr ammonium-kloridnak fe-
lel meg, ami korilbelil elegend6§ is. Ha az oldat joéval tobb
200 ml-nél, akkor még adunk hozza ammonium-kloridot. Egy kevés
szur8papir-pépet és valamilyen oxidaloszert /pl: hidrogén-hi-
peroxid/ adunk levalasztas elétt még az oldatunkhoz. A szir6-
papir-pép a csapadék szirhet6ségét segiti eld, Tfeloxidalni pe-
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dig f6leg a vasat és a titant szikséges, mert alacsonyabb
vegyértékl alakukban kolloidalisan valhatnak le. Az igy el§
készitett oldatot forrasig melegitjik, majd a langrol levéve
alland6 kevergetés kozben 1:1 higitasu ammonium-hidroxidot
csepegtetink hozza, mindaddig, mig a folyadék szine valtozni
kezd. A levalasztashoz célszer(i metil-voros papirt csipesszel
félig az oldatba martani, és azt az oldatba dobni. Ha az ol-
datba dobott papir voros, az ammonia csepegtetést mindaddig
folytatjuk, mig Ujabb vizsgadlatnal mar sargat mutat. Ezutan
még egy-két csepp ammonium-hidroxidot adunk az oldathoz, visz-
szatesszik a langra és 1 percig forraljuk. Az oldatot sem to-
vabb forralni, sem tullugositani nem szabad, nehogy az alumi-
nium ismét oldatba menjen. A langrol levéve par percig varunk,
mig a csapadék lellepszik. Az oldatot, - lehet6leg forron - a
"csapadék mennyiségétdl figgben 11 vagy 12,5 cm atmér6ji feke-
te-szalagos szlir6papiron, 600 ml-es f&6z6poharba szlirjuk. Az
ammonium-kloridos mos6folyadékot koézben felmelegitjik. A moso-
folyadékkal o6vatosan a poharbol a szilrépapirra visszik a csa-
padékot, a poharat egyszer, a csapadékot kétszer atmossuk az
ammonium-kloridos folyadékkal. Ezutan lvegbot segitségével és
vizsugarral a csapadékot visszamossuk a poharba, majd 10 ml
1:1 higitasu soésavval feloldjuk. Ha kevés vizzel sikeriult a
csapadék visszamosasa, akkor masodszori levalasztas eldétt Ki-
egészitjuk a folyadék mennyiségét korulbelul 200 ml-re. Az am-
ménias levalasztast az el6bbi moédon megismételjik. A két szir-
letet egyesitjik. A csapadékot meleg ammonium-nitratos mosofo-
lyadékkal mossuk, de ezt a nitratos moséfolyadékot elontjuk. A
pohar oldalarol a ratapadt harmadosztalylu csapadékot szlrépa-
pir darabkaval gondosan letdrdljik és a harmadosztaly csapa-
dékara tesszik. Kloridmentességig mossuk a csapadékot. Sok fo-
lyadékot tart vissza a nagy terjedelml csapadék, ezért ajanla-
tos elégetés eldtt szaritoszekrényben szaritani, hogy a viz
fétomege eltavozzon. Elektromos kemencébe tesszik és a kovasav
meghatarozasanal leirt modon égetjik el.

Megjegyzés: kétszeri, esetleg haromszori levalasztasa a
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harmadosztalynak azért szilkséges, hogy a nagytdmegl csapadék-
b6l a kalciumot és a magnéziumot ki tudjuk mosni.

Mosifolyadék készitése: Az ammonium-klérid és az ammonium-
nitrat moséfolyadék 2,5 %-os. Oldas utan az oldathoz 1-2 csepp
metil-voros indikatort adunk és amménium-hidroxiddal éppen
csak atlugositjuk. - A meleg mosd6folyadéknak is ligos kémhata-
sunak kell lennie.

Metil-vOorés papir készitése: hamumentes sziirépapirt a szo-
kasosnal toményebb metil-voros oldatba martunk. Szaritészek-
rényben szaritjuk. Korilbelul 2-3 milliméteres csikokra vag-
ju, agy, hogy hosszlisaga legaldbb 2 cm legyen.

SzUropapir-pép készitése: 15-20 darab nagyobb, hamumentes
szlir6papirt apré darabokra tépdesink /nem vagjuk/. F6z6pohar-
ba tesszikk, 1:1 higitasu so6savat ontunk ra, befedjik és addig
tartjuk vizfurdén, mig pépszerivé valik. Ezutan egy nagyobb
Nutsch-szirén szilrjiuk és desztillalt vizzel nagyon jol kimos-
suk. A szilrér6l egy Uvegbe mossuk at, annyi vizzel, hogy a pép
felett lellepedés utan 2-3 ujjnyi vizréteg legyen.

1.3. KALCIUM GRAVIMETRIAS MEGHATAROZASA

A harmadosztalyrél leszlirt és egyesitett oldatot 100-150
ml térfogatra paroljuk be. Az oldat szine a metilvoros papir-
tol beparlas kozben vords, - savanyu - lesz. 1d6nként néhany
csepp ammonium-hidroxiddal meglugositjuk. Ha nem volt a har-
madosztaly levalasztasa tokéletes, a szirletben csapadék ki-
valast észlelhetink. Ilyen esetben az oldatot meg kell szlrni
és kevés ammonias melegvizzel kimosni. A sz(irén levé csapadé-
kot a harmadosztalyhoz adjuk. Az is eléfordul olykor, hogy
beparlaskor a pohar aljan csillogé, sargas szini csapadékot
latunk. Ez a platina tégelyb6l szarmazé platinaso; ettél a
kalcium masodszori levalasztasanal rendszerint megszabadulunk.

A kalcium levalasztasara a Winkler—féle médszer a legmeg-
felel6bb. Az oldat minden 100 ml-ehez 10 ml normal ecetsavat
adunk, majd forras kozben cseppenként 20 ml 2,5 %-o0s ammonium-
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oxalatot. Ha jol torténik a levalasztas, a kalcium-oxalat csa-
padék konnyen mozgd, elég nagy szemcsés alakban valik le. A
csapadék tormorulését 4-5 percig tarté tovabbi forralassal se-
gitjuk eléb.

Masnapig allni hagyjuk, fehér-szalagos sz(r6papiron sz(r-
Juk, hideg desztillalt vizzel mossuk. A moséfolyadék mennyisé-
ge ne haladja meg az 50 ml-t. Lemért platina-tégelybe tesszik,
elektromos kemencében a szokasos médon elégetjiuk /héfok: 1050
°C/, lehl(ilés utan mérjuk. Az els6 levalasztas utan a csapadék
rendszerint nem fehér, mert egyrészt manganséval, masrészt
platinasoval szennyezett. A csapadékot vigyazva egy 250 ml-es
f6z6poharba szérjuk és 10 ml 1:1 higitasu so6savval oldjuk. A
tégelyben levf maradék csapadék feloldasara par csepp soOsavat
ontink hozza és bemossuk a poharba. Ha fel nem oldédé szeny-
nyezést latunk benne, vizfirdon melegitjiuk, leszirjuk. Metil-
narancs indikator mellett lugositjuk és a fentiek szerint (j-
bél levalasztjuk a kalcLumot és mint kalcium-oxidot mérjik.

1.4. MAGNEZIUM GRAVIMETRIKUS MEGHATAROZASA

A kalcium levalasztasakor nyert szirletb6l torténik a mag-
nézium levalasztasa. A magnézium akkor valik le szép krista-
lyokban, ha "elég tere van" hozza. Mire a magnézium meghatéaro-
zashoz eljutunk, kordlbelil +tudjuk, hogy mennyi magnéziumra
szamithatunk, ezért, ha szikségesnek latjuk, a szirletet 300
ml-re felhigitjuk. A  magnézium meghatarozasat ugyancsak
Winkler-szerint célszerl elvégezni. Az oldatnak 100 ml-enként
3 gr ammonium-kloridot kell tartalmaznia. Forrasig melegitjik,
ekkor levesszik a langrol, 20 ml 1:1"higitasu aramonium-hidroxi-
dot, majd 20 ml 10 %-os dinatrium-hidro-foszfatot adunk hozza.
A levalasztas a kovetkez6képpen torténik: a levalaszté oldat-
bol egyszerre 1 ml-t adunk a magnéziumtartalmu oldathoz, me-
lyet gyorsan és erélyesen keverink. A keverést 1 percig foly-
tatjuk, majd cseppenként adagoljuk a még megmaradt 19 ml le-
csap6 oldatot, wugyancsak folytonos keverés kozben. Keverésnél
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Ugyeljunk arra, hogy az lUvegbot lehet6leg ne érjen az lUveg fa-
lahoz. A poharat félretesszik és egy-két napig allni hagyjuk.
Egész szazalék magnézium jelenlétében mar akkor elkezdédik a
kristalyosodas, amikor az oldat hiulni kezd. A levalasztas nem
eredményez mindig szép, nagy kristalyokat. Néha mar a lecsapo-
szer belecsorgatasakor megzavarosodik a folyadék: ennek oka
esetleg, nagyobb mangan-tartalom, vagy a levalasztashoz szik-
séges sotoménység eltolddasa lehet. A csapadékot G-3-as ilveg-
szlron szirjuk és 1 %-os ammonium-hidroxiddal mossuk. A moso6-
folyadék mennyisége ne haladja meg az 50 ml-t. Miutan a csa-
padékot kimostuk, 96 %-os alkohollal a sz(irét teledntjik, vi-
gyazva leszivatjuk, majd er6s szivassal szobah6mérsékleten
szaritjuk 20-25 percig. Mérés utan visszahelyezzik a sz(irét
a szivoberendezésiinkre és ellenbrzésképpen 5 percig tovabb
szaritjuk és Ujra mérjuk. A csapadék NH~AMgPO™ . melyet
magnézium-oxidra szamolunk at.

Az (vegsztirdo elbkészitése: az exikkatorban tartott, ki-
tisztitott és kiszaritott Uvegszirot vizlégszivattyura helyez-
zik. A sz(rét 96 %-os alkohollal atmossuk, 10 percig erételjes
aramban leveg6t szivatunk at rajta. A vizlégszivattyurol le-
vesszilkk puha ruhaval kivilrOl megtoréljik, exikkatorba tesszik
és par perc mulva mérjiuk. A sziurdétégelynek ily médon valo el6-
készitését kozvetlenil a csapadék szlirése elétt végezzik.

Megjegy zés : ha a kézet 0,3 % MnO-nal toébbet nem tartalmaz,
a MnO-nak kétharmad részét a magnézium-oxid csapadékbdl levon-
hatjuk. Ha tobb, akkor a csapadékb6l a Mn mennyiségét meg kell
hataroznunk.

2. KISMENNYISEGO REZ MEGHATAROZASA SZILIKATOS KOZETEKBEN

Médszertani kozlemények 1. kotetében megjelent 1972-ben.
Megjegy zés : ha a kézetmintak sok vasat tartalmaznak, akkor
a megadott mennyiségl borkésav és hidroxil-amin-klorhidrat nem
elegend6 a komplexbe-vitelhez, illetve a redukcidhoz. Ilyen
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esetben természetszerlen a reagensek nagyobb mennyiségét, vagy
toményebb oldatat alkalmazzuk, valamint ha a feltarasnal na-
gyobb mennyiségli savat alkalmazhatunk, akkor a natrium-hid-
roxiddal valé kozombosités utan tomény ecetsavat adunk hozza,
ily moédon biztositjuk az oldat megfeleldé natrium-acetat tar-
talmat és a szikséges pH-t.

Réz torzsoldat készitése: 00,1970 gr CuSON.SHMNO-1 400 ml
normal kénsavban oldunk, majd 500 ml-es mérdlombikban normal
kénsavval jelig toltjuk. Az oldat 1 ml-e 100 ppm rezet tar-
talmaz. A torzsoldat higitasat minden esetben normal kénsavval
végezzik.

3. KOZETEK CIRKONIUM TARTALMANAK MEGHATAROZASA

4. KISMENNYISEGO MOLLBDEN FOTOMETRIAS MEGHATAROZASA SZILIKATOS
KOZETEKBEN

5. KISMENNYISEGO WOLFRAM MEGHATAROZASA SZILIKATOS KOZETEKBEN

6. KISMENNYISEGO LITIUM PONTOS MEGHATAROZASA SZILIKATOS KOZE-
TEKBEN

7. GYORS MODSZER A KOVASAV MEGHATAROZASARA

8. GYORS MODSZER MESZKO ES DOLOMIT KALCIUM-MAGNEZIUM TARTAL-
MANAK MEGHATAROZASARA

A Telsorolt médszerek leirdsa megjelent a Modszertani Koz-
lemények 1. kotetében 1972-ben.
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9. FOSZFOR GRAVIMETRIAS MEGHATAROZASA

Magas foszfor-tartalmi kézeteknél, ahol a P2°s mennyisége
30 % kordal van, ajanlatos Osszehasonlitas céljabol a fotomet-
ridas meghatarozas mellett gravimetriasan is meghatarozni a
foszfortartalmat.

Kisebb platina talba az igen finomra poritott anyagbol 0,2
gr-ot mérink be; ehhez O6vatosan, O6raiveggel félig lefedve,
hozzadéntink 5 ml koncentralt salétromsavat - a gazok eltavoza-
sat megvarjuk - az oraiveget kevés desztillalt vizzel ledblit-
Juk és hozzaadunk még koérulbeltil 20 ml  hidrogén-fluoridot.
Filke alatt homokfurdére helyezzik a talat és el6bb egészen
kis langon, majd kozepes erdsségl langon melegitjik, i1d6kézben
platina keverdvei kevergetjiuk, majd szarazra paroljuk. A sza-
raz maradékot platina keverdévei por finomsagura fellazitjuk és
20 ml koncentralt salétromsavat ontink ra, majd kis langon is-
mét szarazra paroljuk. Ezutan 10-15 ml 1:3 higitasu salétrom-
savat ontiink a talba és 10 ml telitett borsavat. Oraiiveggel
lefedve legalabb egy fél oran at vizfirdén tartjuk. Ha sok ti-
tan van a feltart anyagban, akkor az oldat zavaros; ilyenkor
néhany csepp hidrogén-hiperoxidot adunk hozza, majd fehér-sza-
lagos szir6papiron megszirjik, 1-2 %-os salétromsavas oldattal
a talat és a szlrfpapirt 4-5-sz6r kimossuk. A szirletet 1:1
higitasu ammonium-hidroxiddal csaknem teljesen semlegesitjik.
Ha tal lugositottuk az oldatot, akkor hig salétromsavval a ki-
vald csapadékot oldatba visszik.

El6fordul, hogy az el6bbi médon nem tarodik fel teljesen
az anyag- Ilyen esetben a 0,2 gr mintat platina tégelyben tar-
Juk fel, 8 gr natrium-karbonattal. Megolvadas utan még 5-10
percig tartjuk a Méker-égén. Az olvadékot azutan 1:1 higitéasu
salétromsavval oldjuk ki. Vizfirdén platina talban szarazra pa-
roljuk, majd a tovabbiakban a fent leirt médon jarunk el. - A
bérsav hozzaadasat mell6zhetjik, hiszen hidrogén-fluoridot nem
hasznaltunk a feltarashoz. - A csekély mennyiségli kovasav nem
befolyasolja a meghatarozast, mert megszirjuk az oldatot.
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Mindkét feltaras eredményeként kapott oldatbél célszer(
250 ml-es torzsoldatot késziteni és ebbdl 50 ml-t a meghataro-
zas céljara kivenni.

A 250 ml-es hengerpoharban levé oldathoz 0,5 gr szilard
borsavat és 10 ml 50 %-os ammonium-nitrat oldatot adunk.
A foszfor levalasztasa ammonium-molibdenattal torténik, melyet
mindenkor kozvetlenil a levalasztas el6tt készitink el. Egy
poharba bemérink 2,5 gr elporitott ammonium-molibdenatot és
12,5 ml - par csepp amméniat tartalmazé - desztillalt vizben
feloldjuk. Egy masik poharba bemérink 12,5 ml koncentralt sa-
létromsavat. A felolddédott molibdenat oldatot egyszerre ontjik
bele a salétromsavba, de nem forditva. A keletkez6 fehér csa-
padék keveréskor teljesen feloldddik. Az igy elkészitett mo-
libdenat oldat teljes mennyiségét a foszfort tartalmazé ol-
datba ontjuk. Jol megkeverjik és egy oran at lefedve Vizfirdén
tartjuk. Ha jol sikerult a levalasztas, koénnyen mozgd, tojas-
sarga szinl csapadékot kapunk. Sokszor molibdén-sav is valik
le, ilyenkor tapad6, fehéres lesz a csapadék. Masnap 9 cm at-
méréjli fehér-szalagos szlr6papiron leszlirjuk a foszfor-molib-
denat csapadékunkat és Woy-féle mosofolyadékkal 6-7-szer ki-
mossuk. A sziuredékre nincs szikségink, ellenben azt a poharat,
amelyben a lecsapast végeztik, a tolcsér ala allitjuk és a
csapadékot meleg, 2,5 %-os ammonium-hidroxid oldattal Ileold-
Juk a papirrol. 2,5 %-os ammonium-kléridot tartalmazé mosoéfo-
lyadékkal a szlir6papirt kimossuk. Az egészet atmossuk egy 600
ml-es alacsony f6z6poharba, korulbelil 80 °C-ra melegitjik,
majd a langrol levéve 10-15 ml magnézia-mixturat adagolunk
hozza. El6szdr csak egy ml-t adunk hozza a magnézia-mixtura-
bol, mikdzben er6sen keverjik az oldatot egy Uvegbottal, de
vigyazzunk arra, hogy az (vegbot a pohar faldhoz ne érjen,
majd egy-két perc utan a magnézium-mixtura teljes mennyiségét
hozzdadjuk az oldathoz tovabbi erds keverés mellett. Végul a
folyadéktérfogat egyharmadanak megfelel6 mennyiségl 1:1 higi-
tasu ammonium-hidroxidot ontink hozza. A csapadék altalaban
kihlGléskor valik ki lassan, tapadd kristalykak alakjaban. Mas-
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nap G-3 jeld lvegszirén szlirjuk. Mosasra 1 %-os ammonium-hid-
roxidot alkalmazunk. Miutan a csapadék a szir6tégelyben van,
kimostuk, alkohollal is &atmostuk, erfs szivatdas mellett 20
percig szaritjuk; majd mérjuk és a kapott magnézium-ammonium-
foszfatot /MgNHMPO .6H20/ atszamitjuk PMON-re. A faktor=0,2892 .
Megjegyzés : a tiszta és kiszaritott Uvegszirét vizlégszi-
vattyuval oOsszekotott szlir6berendezésre kapcsoljuk, alkoholt
szivatunk &t rajta, 20 percig szaritjuk, utana lemérjik és
csak ezutan kovetkezhet a csapadék szlirése. Ezt a miveletet
kozvetlenul a szlirés elétt végezzik el.
Oldatok: 1. 50 %-os ammonium-nitrat vizes oldata.

2. Woy-mosofolyadék. 50 gr ammonium-nitrat és 40 ml.
koncentralt salétromsav egy liter desztillalt vizben oldva.

3. 2,5 %-os ammonium-hidroxid.

4. 1 %-os ammonium-hidroxid.

5. 2,5 %-os ammonium-klorid oldat.

6. Magnézium-mixtura: a. 10 gr magnézium-kloridot
/MaCb~_.6HNO/ és 20 gr ammonium-kloridot 100 ml desztillalt
vizben oldunk. Annyi ammonium-hidroxidot adunk hozza, hogy az
oldat [lakmusz-papirral lugos kémhatasu legyen. Masnapig allni
hagyjuk. Ha esetleg csapadék képz6dés volna, leszlirjuk és so-
savval enyhén megsavanyitjuk, majd 200 ml-re higitjuk. b. 10
gr magnézium-szulfatot /M g S O és 5 gr ammonium-kloridot
100 ml desztillalt vizben oldunk.

10. FLUOR GRAVIMETRIAS MEGHATAROZASA

Ezzel a médszerrel csak akkor lehet a fluort meghatarozni,
ha a k6zetminta szulfatot nem tartalmaz. A mintab6l 1,0-2,0
gr-ot platina tégelybe bemérink. Natrium-karbonattal Tfeltar-
Juk. Az olvadékot forré vizzel kilugozzuk, szlrjuk. A szirén
lev6 maradékot egy platina talba mossuk és korilbelidl 0,5 gr
natrium-karbonatot adunk hozza. Néhany percig homokfirdén for-
raljuk, majd szlrjik és natrium-karbonat-tartalmu forré desz-
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tillalt vizzel kimossuk a csapadékot. Az els6 és a masodik
szirletet egyesitjik. E fluorid tartalmid oldatot metil-narancs
indikator mellett 0,5 normal salétromsavval semlegesitjik. A
semlegesités utan még par csepp salétromsavat adunk az oldat-
hoz. - Az atcsapasi pont felismerése nagyobb mennyiségl fluor-
nal gyakorlatot igényel. - Ezutan koérdlbeldl 100 ml mennyiségi
oldathoz 300 ml 6lom-klorid /vagy 200 ml o6lom-nitrat/ oldatot
adunk. Az oldatot Uvegbottal keverjiuk, hogy a csapadék levala-
sat elfsegitsik. Egy orai szobahémérsékleten valé allas utan
G-4-es Uvegszilron dekantalva szlirjuk. A poharban maradé csa-
padékot 4 ml desztillalt vizzel o6sszekeverjik, egy percig all-
ni hagyjuk, ezutan a vizet felontjik a szirére. A csapadékot a
lehetd legkevesebb /30-40 ml/ telitett 6lom-klor-fluorid ol-
dattal a tégelyre visszik és gyorsan leszivatjuk.

Az olom-klor-fluorid /PbCIF/ csapadékot 30 percig 150 °C-
on szaritjuk.
Oldatok: 1. a/ Telitett 6lom-klorid oldat, vagy

b/ 6lom-nitrat oldat; 20,5 gr o6lom-nitratot és 15

gr kalium-kloridot feloldunk. Egy literes lombikba a két ol-
datot Osszeontjik és 1 literre feltoltjik.

2. Moso6folyadék: nagyobb mennyiségli 6lom-klor-fluor
csapadékot allitunk el /6lom-nitratbél és natrium-fluoridbol,
és kalium-kloridbol/. Szlirjuk, mossuk. A csapadékot forroéviz-
zel Osszeréazzuk, Ulepedés és lehlilés utan a tisztajat hasznal-
Juk moso6folyadéknak.
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A k6zet szervesszén-tartalmanak meghatarozasa ka-
lium-bikromatos médszerrel ... ... ... ... ... .. ...
Ké6zetek szervesszén-tartalmanak meghatarozéasa
szén-dioxid alakban ... .. ... ... .. . ... ... ... ...
Szabad kovasav /kvarc/ meghatdrozdsa ..........
Karbonat tartalmi mintdk el6készitése dusitéassal
DTA, DTG és rontgen vizsgalatokhoz..._...._..__..
Vanadium meghatarozasa kézetekben ..__.._.._._._.__..
Molibdén meghatarozasa ....... .. ... ... ... .. ....

rész Ritkabban elé6fordulé vagy specialis alkotoré-
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19.
19.1.
19.2.
20.
20.1.
20.2.
21.
22.

1.

1.1.
1.2.
1.3.
1.4.

2.
2.1.
2.2
2.3.
2.4.
2.5.
3.
3.1.
3.2
3.3.
3.4.
4.
4.1,
4.2,
4.3.
4.3.1.
4.3.2.

Kémiai elemzési midszerek

Baziscsere vizsgalatok ...._......_..._..
Kalcium meghatarozas ....._............
Kalcium-magnézium egylttesmeghatarozasa

Krém meghatarozasa szilikatos k&ézetekben . . . .

Kromatos médszer ... ..o
Difenil-karbazidos médszer ...........

Wolfram meghatarozasa kézetekben _..__.

Arzén meghatarozasa kézetekben .......

Bauxitok vizsgalata ...................
Izzitasi veszteség oo cceoiiaaaaao.-

rész Nem szilikatos k6zetek és ércek vizsgalata . .

FEltAraAs .o e e e e e e e e e eeeeeamaann

Kovasav meghatarozasa .................
Titan-dioxid, oOsszesvas és aluminium

- 1-Y-

Gipszvizsgéalat.._...__. e

Nedvesség /-HNO/ meghatarozasa .......
Kotottviz Z+HgO/ meghatarozasa .......
Oldhatatlan maradék meghatarozasa .....
Kalcium-oxid meghatarozasa ...........
Szulfat meghatarozéasa /SOé/ ...........
o6lom, réz, cink meghatarozéasa ércekben

FeltAraAs o e e e e e e e e eee e ceaeaaan

6lom meghatarozasa...... . ... ... ....
Réz meghatarozasa...... ... ... ... .....
Cink meghatarozédsa...................
Magas foszfortartalmu kézetek elemzése

Nedvesség /-B~0/ meghatarozasa.......

Szerkezeti viz /+B~0/ meghatarozasa ...

K6zet feltdrdsa..... ..o eeeeeanean-a-
Savas feltdrds ...... .o ieeaaan.

Natrium-karbonattal valé feltaras .....
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60
63
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4.4. Kovasav meghatarozasa ........ . ... oo ooaao. 71
4.5. Kalcium, magnézium meghatarozasa .-..........-.. 71
4.6. KI6r meghatéarozasa......... e 72
4.7. Osszesvas, mangan, kalium, natrium, titan, fosz-
for meghatarozasa ...... ... ... 72
4.8. Aluminium meghatarozasa .-.... ... .o oaaao.- 72
4.8.1. Spektrofotometrias modszer . . . . 72
4.8.2. Gravimetrias meghatarozas .........ccceceeoaaaan- 72
4.9. Fluor meghatarozasa........ oo oii oo aaaaaaaaan 73
4.9.1. Feltdrds ... e eiaeaaaaaaaaaan 73
4.9.2. Savban oldhaté fluorid meghatarozasa .......... 73
IV. rész Vizelemzeés .. .. ... iiaaaaaaann
1. Natrium és kalium-ionok meghatarozasa .......... 7
1.2. Kalcium és magnézium-ionok vizsgalata .......... 78
1.2.1. oOsszes keménység szamitasa ....--ccooooooaao-- 79
1.3. Vas-ion meghatarozasa . ......c.coooooaaaaaaaaann 80
1.4. Amménium-ion meghatarozasa ... ... .. ... ..... 80
1.5. Mangan-ionmeghatarozasa . .....-.cocooooooaooo-- 80
1.6. Klorid-ionmeghatarozasa ... ... . ... ... ..... 80
1.7. Lugossdg meghatdrozdsa ..-....cooooociii oo aaaann 80
1.7.1. Karbonat keménység szamitasa ........---.._..--.. 81
1.7.2. Hidrogén-karbonat-ion mennyiségénekkiszamitasa 81
1.8. Nitrat-ionmeghatarozasa . . . . . ... ... ..... 81
1.9. Nitrit-ionmeghatarozasa ......-cocoooaaaaaoo-- 82
1.10. Szulfat-ion meghatarozasa ..... ... . .o ... 57
1.11. Kovasav meghatarozasa ... ..oococoueooaaaaaaaaaaan 84
1.12. Szulfid-ion meghatarozasa .......-@ccccocoaaao-- &4
1.13. Oxigén fogyasztas meghatarozdsa ................. -85
1.14. Osszes oldott soOtartalom szamitdsa ............ 85
1.15. Than-féle egyenértékszazalékok szamitasa a viz-
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mintadk elemzési adataibol ...... ... .. .. ... ....... 85



V.

1.

1.1.
1.2.
1.3.
1.4.

Kémiai elemzési mdédszerek

rész Fuggelék

Kézetek /szilikatok/ egyes komponenseinek -gravi-
metrids meghatarozadsa ...... ... ..
Szilicium-dioxid meghatarozasa ................
Harmadosztaly /R™M0™/ meghatarozasa ............
Kaléium gravimetrias meghatarozasa ............
Magnézium gravimetrias meghatarozasa
Kismennyiségl réz meghatarozasa szilikatos kéze-
tekben i
K6zetek cirkoéonium tartalmanak meghatarozasa . . .
Kismennyiségi molibdén fotometrias meghatarozasa
szilikatos kézetekben ... ... ... . .iiiiiiiiiiiiiiaas
Kismennyiségi wolfram meghatarozasa szilikatos
k6zetekben ... iiiiiiiaan
Kismennyiségi litium pontos meghatarozasa szi-
likadtos kézetekben ... .. . . ... ... ...
Gyors médszer a kovasav meghatarozasara . ... ",
Gyors moédszer mészk$ és dolomit, kalcium és mag-
nézium tartalmanak meghatarozasara ............
Foszfor gravimetrias meghatarozdsa ............
Fluor gravimetrias meghatarozasa ..............
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